Regionalni a vyukové centrum REACH a chemické bezpecnosti (REACH centrum) vzniklo 1. 9. 2012 diky
pochopeni a podpofe vedeni Vysoké koly bafiské - Technické univerzity Ostrava (VSB-TUO) a uéelové dotaci
Statniho fondu Zivotniho prostfedi v rdmci Operaéniho programu Zivotni prosttedi na projekt ,,Regionalni a vyukové
centrum REACH achemické bezpec¢nosti“ (CZ.1.02/5.1.00/10.09757). Centrum je soucasti Vyzkumného
energetického centra (VEC) VSB-TUO. Centra je vyzkum, vyvoj a vzd&lavani v oblasti managementu rizik
chemickych latek. Dalsi vyznamnou ¢innosti je poskytovani poradenstvi a sluzeb podnikiim pfi zavadéni chemické
legislativy REACH a CLP do praxe. Soucasti REACH centra je laboratof pro zkouSeni fyzikalné-chemické

Regionalni a vyukové centrum REACH
a chemické bezpecCnosti

nebezpecnosti chemickych latek a laboratof pro méfeni nanocastic v ovzdusi.

Sluzby

Poradenstvi, Skoleni, vzdélavani a osvéta v oblasti hodnoceni a fizeni rizik chemickych latek
(v€. nanomaterialit) a chemické legislativy REACH a CLP

Komplexni literarni reSerSe o nebezpecnosti chemickych latek

Bezpecnostni listy

Klasifikace latek a smési

Registracni dokumentace (registracni dossier)

Zpréava o chemické bezpecnosti

Zadost o povoleni (zhodnoceni rizik, analyza alternativ, socioekonomické analyza)
Oznameni (notifikace) nebezpeénych chemickych latek

Komunikace s Agenturou ECHA

Stanoveni fyzikalné-chemickych vlastnosti pro ti¢ely CLP, ADR a RID (bod vzplanuti, hotlavost,
samozapalnost, vybusné vlastnosti, relativni teplota samozapalu pevnych latek)

Vice informaci naleznete na:
http://vec.vsb.cz/cz/centrum-inef/regionalni-a-vyukove-centrum-reach-a-chemicke-bezpecnosti.html
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VaZeni uicastnici 66. sjezdu Ceskych a slovenskych chemickych spoleénosti, mili étendii,

srpnové cislo Chemickych listit je opét vénovano abstraktiim prednadsek a posterim, které tvori program 66. sjezdu
Ceskych a slovenskych chemickych spolecnosti. Jeho organizaci byla Ceskou spolecnosti chemickou povéiena ostravskd
pobocka a zastitu sjezdu prevzala Vysokd Skola banskd - Technickd univerzita Ostrava. Generdlni sponzorem sjezdu je
BorsodChem MCHZ, s.r.o.

Béhem tiidenniho sjezdového jednani bude predstaveno celkem 155 odbornych prispevkii, z nichz 75 bude prezentova-
no formou prednasky a 80 formou plakatoveho sdéleni. Prispévky jsou rozdéleny do 7 odbornych sekci a jednotlivé odbor-
né sekce jsou v péci odbornych garantii sekci.

Letosni sjezd chemikii bude zahdjen predndskou pana profesora Ing. Ludovita Jelemenského, DrSc. ze Slovenské tech-
nické univerzity v Bratislavé s nazvem ,, PFiprava inZenyra chemie vs. potreby praxe“. Pan profesor je prodekanem Fakulty
chemické a potravindiské technologie, zdstupcem reditele Ustavu chemického a environmentdlniho inZenyrstvi, clenem
pracovni skupiny " Loss Prevention of the Process Industries" Evropské federace chemickych inzenyrii (EFCE) a clen vy-
konného vyboru Slovenské spolecnosti chemického inzenyrstvi.

Druhym plendrnim recnikem bude pan profesor RNDr. Miroslav Raab, CSc. Mnoho let byl védeckym pracovnikem
Ustavu makromolekuldrni chemie Akademie véd CR, nyni je v diichodu. Naddle viak spolupracuje se svym matei'skym tis-
tavem a také s Univerzitou TomdSe Bati ve Zliné, Technickou univerzitou v Liberci a Vysokou Skolou hotelovou v Praze.
Kromé patentit a védeckych publikaci v mezindrodnich ¢asopisech uverejnil Fadu popularnich c¢lankii v Cestiné a nekolikrat
vystoupil v rozhlase a v televizi. Jeho tispésna kniha ,, Materidly a ¢lovék, netradicni uivod do soudobé materialové védy “ je
stale aktualni. Prednaska pana profesora Raaba nese nazev ,, Molekularni gastronomie — privétiva cast chemie .

Posledni, ale neméné zajimavou, plendrni predndsku prednese nositel slavného jména, pan profesor Ing. Kamil Wich-
terle, DrSc., ktery je autorem celé Fady patentii, dlouhd léta piisobil na Ustavu chemickych procesii Akademie véd CR
a nyni je jiz dvacdatym rokem na VSB - Technické univerzité Ostrava, kde 16 let vedl katedru chemie. Predndska je vénovia-
na jeho otci a ma krasny nazev ,, Vyvoj chemie a technologie ve XX. stoleti; Pripad Otto Wichterle .

Jiz tradicné probéhne v ramci sekce Analytickd chemie pied odbornou porotou soutéz o Cenu Shimadzu, kde deset
mladych chemikii predstavi formou kratkych ustnich sdélent vysledky své prace.

Prejeme viem vicastnikiim, aby se jim v prostordch Nové Auly VSB - Technické univerzity Ostrava dobie predndselo
a diskutovalo. Verime, Ze si na sjezd uchovate pekné vzpominky a zZe si vas mésto Ostrava ziskda svou atmosférou a svymi
zajimavostmi a vy se do néj budete radi vracet. Mnoho uspéchii ve vasi védecké a pedagogické praci vam za organizacni
vybor sjezdu preji

Kamila Koc¢i
Lucie Obalova
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PL-01
PRIPRAVA INZINIERA CHEMIE vs. POTREBY
PRAXE

LUDOVIT JELEMENSKY

Fakulta chemickej a potravinarskej technologie, STU v Brati-
slave, Radlinského 9, 812 37 Bratislava, Slovensko
ludovit.jelemensky@stuba.sk

Fakulta chemickej a potravinarskej technologie (FCHPT)
ako jedina fakulta svojho druhu v Slovenskej republike ma
Specifické postavenie vo vztahu k celej Sirke spektra chemic-
kého, potravinarskeho, farmaceutického a spotrebného prie-
myslu a v ekologii. Fakulta vychovava kvalitnych odbornikov
pre celé spektrum chemického, potravinarskeho, farmaceutické-
ho a kozmetického priemyslu, ako aj v mnohych oblastiach
zachrany objektov kulturneho dedicstva a zivotného prostredia.

O kvalite a potrebe nasich absolventov sved¢i aj mini-
malna nezamestnanost’, pretoze absolventi vSetkych Studij-
nych programov v bakalarskom a hlavne v inzinierskom stup-
ni su schopni spojit’ silny vSeobecny prirodovedny zéklad
s inzinierskym pohladom a s poznatkami o chemickych
a biologickych materialoch, prirodnych a syntetickych poly-
méroch, ¢o im zabezpecuje velku univerzalnost’ pri uplatneni
sa vo vedeckej a priemyselnej praxi. Aby schopnost’ absol-
ventov aplikovat’ prirodovedné a inzinierske poznatky v praxi
bola efektivnejSie, novo akreditované inZinierske S$tudijné
programy obsahujii predmety, v ktorych sa $tudentom dava
priestor na realizaciu aplikovat’ ich poznatky na rieSenie redl-
nych uloh z praxe a zaroven aj sa ucit’ pracovat’ v time. KI'a-
¢ové predmety su technologické projekty, letnd odborna prax
a aj diplomové prace, pricom taziskovym predmetom je letna
prax, ktora kazdy Student musi absolvovat’ v prvom ro¢niku
inZinierskeho §tadia v minimélnej dizke 3 tyzdne a vysledky
praxe prezentovat’ pred odbornou komisiou na fakulte a ak je
moznost’ aj v samotnom podniku. Zavedenie tychto predme-
tov do Studijnych program vyzaduje kvalitni spolupracu fa-
kulty s podnikmi. Z toho dovodu FCHPT zriadila Priemysel-
nu radu, v ktorej su zastupeni vyznamni odbornici z podni-
kov, vyskumu a firiem v oblasti chémie, chemickej technolo-
gie a potravinarstva. Zamerom priemyselnej rady je uzSie
prepojit’ akademicky vyskum a vzdelavanie s potrebami odbe-
ratel'ov nasich absolventov. Jej hlavnym cielom je vytvorenie
kvalitnej$ej spoluprace FCHPT s priemyslom za ti¢elom skva-
litnenia vychovy absolventa do praxe.

PL-02
MO’LEKULARNi GASTRONOMIE - PRIVETIVA
TVAR CHEMIE

MIROSLAYV RAAB

ditve: Ustav makromolekuldrni chemie AV CR, v.v.i.,
Heyrovského nam. 2, 162 06 Praha 6
raab@imc.cas.cz

Védecky pokrok nastava Casto v téch oblastech, kde se
jednotlivé védecké discipliny stykaji nebo — jesté 1épe — pie-
kryvaji. Piikladem takové nové interdisciplinarni védy je

Plenarni pfednasky

molekularni gastronomie. Vznikla v osmdesatych letech dva-
catého stoleti ve Francii. Spole¢né ji zalozil chemik Hervé
This a fyzik Nicholas Kurti. Tito badatelé si uvédomili, ze
mezi klasickou potravinafskou chemii na jedné strané a tra-
diénim uménim kuchafskym na strané druhé existuje ,,uzemi
nikoho®. Umistili do chemické laboratote moderni kuchyn-
skou linku a zacali analyticky zkoumat chemické pfemény pti
tepelné nebo mechanické uprave potravin. Podrobili kritické
analyze mnoho kuchatfskym pravidel, ktera se empiricky pie-
davaji z generace na generaci, jak mezi profesionalnimi ku-
chafi, tak i mezi zkuSenymi hospodynémi. Nicholas Kurti
jednou prohlasil: ,,Je paradoxni, Zze zname piesné teplotu
uprostied vzdalenych planet, ale nevime, jaka je teplota upro-
stied nakypu, ktery se pece v troubé. A jaky by spravné mél
byt teplotni gradient, aby se ndkyp podafil.“ Molekularni
gastronomie pak na zdkladé teoretickych pfedstav postupné
navrhla netradi¢ni kuchafské postupy a metody piipravy
zcela novych pokrmil s neobvyklou konzistenci nebo kombi-
naci barev, chuti a vini.

Bylo pak uz jen otazkou ¢asu, kdy se o spolupraci v nové
oblasti védy piihlasi $pi¢kovi $éfkuchaii v Pafizi, Londyné
adokonce 1 vPraze. Odvazni kuchafi nyni nabizeji
,.zazitkovou gastronomii“ zalozenou na molekuldrnim vateni.
Pripravuji nezvykla jidla pomoci kapalného dusiku, tuhého
oxidu uhli¢itého, oxidu dusného a gelti z moiskych fas. Nabi-
zeji tteba zmrzlinu z olivového oleje a ¢okolady piipravenou
v kapalném dusiku nebo ptekvapivou kombinaci ¢okolady
s feferonkou. Zde se vlastné gastronomie styka také
s psychologii.

V posledni dobé jsou uz v bézném prodeji kompletni
sady pro domaci molekularni vateni. Obsahuji zakladni che-
mické nadobi, potfebné chemikalie a ov§em i nazornou pii-
ruc¢ku o chemickych jevech v kuchyni. Pod dohledem dospé-
Iych si tak mohou i déti od osmi let vyzkouset piipravu neob-
vyklych jidel a prekvapit své spoluzaky a rodice. Pfitom si
jakoby mimochodem uvédomi, ze chemie mize byt velmi
zajimava, atraktivni, chutna a vonava véda.

Molekularni gastronomie tak ma nyni dvé tvaie: Tu teo-
retickou, kterd popisuje kuchyniskou chemii pomoci rovnic
avzorcl a tu praktickou, jejiz vysledky se objevi piimo na
taliti. Vé&deckou uroven molekularni gastronomie ostatné
prokazuje rozsahly piehledny clanek, ktery uz pfed Casem
zvetejnil Peter Barham se spolupracovniky v prestiznim mezi-
narodnim casopise Chemical Review.

Cilem této pfednasky je ukazat vychodiska molekularni
gastronomie a také, jak pomaha zlepSovat obraz chemie pted
vetejnosti. Bude doplnéna praktickou ukazkou a ochutnavkou.

LITERATURA
1. Raab M.: Molekularni gastronomie aneb molekuly, které
varime, jime a pijeme. Dauphin, v tisku.
2. Mikes V.: Proc se klepou rizky. Chemie v kuchyni. Doko-
fan, Praha 2008.
Barham P. a kol.: Chem. Rev. 2070, 2313.
4. This H.: Les secrets de la casserole. Berin, Paris 1993.
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PL-03
VYVOJ CHEMIE A TECHNOLOGIE
VE XX. STOLETI; PRIPAD OTTO WICHTERLE

KAMIL WICHTERLE

VSB- Technickd univerzita Ostrava, 17. listopadu 15, 708 33
Ostrava Poruba.
kamil wichterle@vsb.cz

V roce 2013, kdy by se Otto Wichterle mohl dozit 100
let, se jeho osob& vénovala pomérné znaéna pozornost. Ob-
vyklé, pon¢kud zjednoduSené tvrzeni, ze jeho hlavni zasluhou
je vynalez kontaktnich ¢ocek, neni ani pravdivé ani piesné.
Vynalezl v§ak v tomto sméru zajimavou tfidu biokompatibil-
nich polymerd', pfifel s originalnim a s velkou nedivérou
pfijimanym napadem, zkonstruovat zpruzného materialu
optickou cocku, vypracoval nékolik puvodnich technik jeji
vyroby, a zaslouzil se vyrazn€ o jeji klinické testovani a na-
slednou komercializaci. Rada oslavnych ¢lanki se zaméfila na
peripetie jeho zivota politickych postoji za ménicich se poli-
tickych systémil. Nebyla zapomenuta ani jeho kratkodoba,
avsak hluboce inovativni pedagogicka ¢innost. O vSech téchto
skute¢nostech se d4 najit spousta faktdi v memodarech?, které
naklepal v editoru T602 jako dichodce ve volnych chvilich
osmdesatych let. Mirna ironie, se kterou se tam vyjadfoval
o riznych prominentech rezimu, mu stacila k tomu, Ze na
star$i verzi textu ani po pievratu jiz niceho neménil. Napsal ty
paméti s fenomenalni piesnosti, piestoze nikdy neshromazd’o-
val papiry. Né&jak si svou Cinnost ale vzdy dokumentoval,
podobné¢ jako v laboratofi, jednoduchymi zapisy a kartiCkami
rozméru A7, ve kterych se obdivuhodné vyznal natolik, ze
nikdy nemusel totéz délat zbytecné vicekrat. Memoary jsou
dobie ¢tivé i pro laika, protoze se o své hlavni ¢innosti chemi-
ka Otto Wichterle vyjadiuje jen zlehka.

Referat se bude obracet k chemickému publiku, takze se
bude snazit chemickou stranku Zivotopisu OW akcentovat,
ukdzat na tom zasadni vyvoj, kterym chemie a technologie
v pribéhu vyznamné ¢asti XX. stoleti prosla, a na druhé stra-
né predvést, jaky vliv mél tento vyvoj na vnimavého jedince.

Dobré jazykové a vSeobecné vzdélani byly zakladem pro
volngjsi vybér vysoké Skoly, na rozdil od starSich dédicti ro-
dinné firmy, kterym byla vybrana strojafina a komer¢ni inze-
nyrstvi. Volba chemie na prazské CVUT se ukazala jako vel-
mi $tastna, zejména proto, ze se OW brzy dostal do inspira-
tivniho prostiedi laboratofi renesanéni osobnosti vyznamného
profesora Emila Votocka. Tam si osvojil laboratorni doved-
nosti a po absolvovani studia zde nastoupil jako asistent. Ve
veku 24 let obhgjil doktorskou praci a ve 27 letech podal za-
dost o habilitaci. Tuto karieru vSak prerusila némecka okupa-
ce a uzavieni vysokych $kol. Jako nékolik podobnych nasle-
dujicich zlom@ v profesnim zivoté, vedl k novym inspiracim
ve vyzkumu a védé. Po praxi s chemii cukri a pozdéji
s vinylovymi slougeninami’, zamdstnani ve zlinském Vy-
zkumném ustavu firmy Bat’a vzbudilo jeho zajem o zvolna se
rozvijejici obor polymeraci. Z pobytu u Bath OW jesté vyté-
zil nutnost doucit se (jako Sesty cizi jazyk) anglictinu,
a ovladnout patentovani. Se zkuSenosti salonniho organického
chemika, ktery dovedl pfipravit kvalitni surovinu, podatilo se
mu zakratko vyvinout vlakno (winop, pozdéji silon) na bazi
kaprolaktamu (ackoliv sam autor nylonu Carothers takovou
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moznost vyloucil). Tento material byl ¢eskym vedenim tajen,
paradoxné podobné¢ jako analogicky némecky perlon. Postup-
né byl vybudovan poloprovoz a po skonéeni valky se rychle
zaCala budovat primyslova vyroba laktamu, polymerace
i nasledujici spradani. Ceskoslovensko se tak zahy dostalo ke
svétové Spicce polymerni chemie. Povélecna 1éta patfila
k hektickému obdobi OW, kdy paraleln¢ ucil chemii na praz-
ské 1 brnénské technice i univerzité, vydal ucebnice anorga-
nické i organické chemie a soucasné byl vyrazné angazovan
v projekci a zab&hu pramyslovych vyrob. Ty u¢ebnice dopo-
rucuji precist. Jsou sice postaveny na aplikaci jednoduchych
elektrickych sil mezi atomy, av§ak dodnes tento model neve-
de k zadnym vyrazné chybnym zavérim, a zlstava elegantné
pochopitelnym ve srovnani s tézkopadnosti modernéjsich
koncepci. Vzacnym je propojeni zajimavych vztah chemie
s technologiemi a s chemii fyzikalni.

Laboratorni vyzkum posléze vénoval pievazné problé-
mim polymerd. Prosadil diraz na tuto problematiku na
VSCHT, vroce 1958 viak byl z diivodi nesouhlasu vedeni
s jeho vécnym pfistupem k vyuce, neberoucim v tvahu poli-
tické aspekty a sovétské ,,zkusenosti“, ze Skoly vypuzen. Vy-
hodu v8ak shledal v tom, Ze se pak mohl pln¢ vénovat vyzku-
mu modifikaci polyamidii a metod jejich piipravy na pudé
Akademie. Markantnim vysledkem byla technologie alkalické
polymerace objemnych tvarovanych vyrobki ve formach,
diky ¢emuz bylo rozhodnuto zfidit Ustav makromolekularni
chemie. V t¢ dobé¢ inicioval také hledani biokompatibilnich
vodou bobtnajicich polymert, kde klasickym produktem byla
poly-HEMA (2-hydroxyethyl-methakrylat), se Sirokym pouzi-
tim v medicin€. Transparentni verze byla nésledné¢ pouzita
jako material kontaktnich ¢ocek.

Dalsi obdobi jeho prace ponékud uhnulo k technologiim
vyroby kontaktnich ¢ocek, intraokularnich ¢ocek a dalSich
Iékatskych piipravki. Byla radost vidét jeho vSestrannou
fenomenalni manualni zruénost. Mnoho usili vénoval i Cisté
strojnimu vyvoji potiebnych zafizeni a pipravki, a také ko-
mercializaci technologii. K chemii se vracel hlavné tehdy,
kdyz $lo o mozné modifikace pfislusnych materiald a techno-
logie jejich vyroby. Nicménég, az do svych tésné nedozitych
85 let zivota byl (i po n€kolika infarktech a mozkové piihod¢)
stale schopen si okamzit¢ vybavit klasickd chemicka fakta
a zafazovat k nim nové poznatky. A diky své hravosti a kom-
binacni schopnosti na tomto zaklad¢ také dovedl s vysokou
pravdépodobnosti predpovidat i chovani znaéné neobvyklych
systému. Otto Wichterle pfedstavoval typ Siroce rozkroceného
prukopnika, jakych ve XX. stoleti, kdy se véda a vyzkum
stavaly doménou velkych tymi, postupné ubyvalo.

Dovednosti chemiktl, cenéné v XXI. stoleti, jsou poné-
kud wze specializované — a je to trochu na Skodu.
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NUCLEOPHILIC AND ELECTROPHILIC SUBSTITU-
TIONS IN DICHLORINE-CONTAINING IRON(I)
CLATHROCHELATE

RASTISLAV SiPOS**, ALEKSEI B. BURDUKOV”,
MIKHAIL A. VERSHININ®, NATALIE
V. PERVUKHINA®, ILIA V. ELTSOV®

“ Dept. of Inorganic Chemistry, FCHPT STU, Radlinského 9,
812 37 Bratislava, Slovakia, ° ikolaev Institute of Inorganic
Chemistry SB RAS, 3 Lavrent’ev Av., 630090 Novosibirsk,
Russia, © Novosibirsk state university, Pirogova St. 2, 630090
Novosibirsk, Russia

sipos.rastislav@stuba.sk

Several different clathrochelates were prepared by nucle-
ophilic substitution and electrophilic addition in boron-capped
tris-dioximate iron(II) clathrochelates. Clathochelate IIT was
prepared i) by electrophilic addition of PhC(O)H to the dia-
minoglyoximate bis-o-benzildioximate iron(II) clathrochelate
I (insert); ii) by nucleophilic substitution of chlorine with PhC
(NH)NH; in the dichloroglyoximate analog II. Some other
clathrochelates were derived from II; the products were char-
acterized by UV-VIS, NMR spectra and X-ray crystallog-
raphy.

Fig. 1. Molecular structure of the prepared clathochelate 111

The authors gratefully acknowledge support of the
VEGA Agency project 1/0985/12 and RFBR grants
13-03-90907, 13-03-00702.
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1L-02

NEHYDRODROLYTICKE SYNTEZY
ALUMINOFOSFATU Z ORGANOSLOUCENIN
FOSFORU A HLINIKU

JAN PODHORSKY™"*, ZDENEK MORAVEC?, JIRI
PINKAS™"

*Ustav chemie Prirodovédeckd fakulta, Masarykova univerzi-
ta, Kotldiska 2, 611 37 Brno, "CEITEC MU, Kamenice 5,
625 00 Brno

32794 1@mail.muni.cz

Aluminofosfaty jsou skupinou sloucenin zahrnujicich
mnoho riznych struktur, které se vyznacuji Al-O-P vazebnym
motivem a jsou tvofeny zejména tetraedry AlO, a PO, (cit.").
Pro tyto slouceniny je charakteristické pravidelné wvnitiné
uspotradani a vysoky mérny povrch, coz je predurcilo k tomu
aby se uplatnily v katalyze®™*.

V nasi praci jsme pfipravovali materialy na bazi alumi-
nofosfatl reakcemi EtAICl, s riznymi alkylfosfaty a alkylfos-
fity se snahou ziskat co nejlepsi povrchové vlastnosti. Produk-
ty byly charakterizovany dostupnymi fyzikalné-chemickymi
metodami — NMR, IR, SEM, povrchovou a termickou analy-
zou.

Tato  prdce vznikla ~ za  podpory  granti
CZ.1.05/1.1.00/02.0068, CZ.1.07/2.3.00/30.0037
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Nowadays, using renewable resources instead of non-
renewable is very current topic in developed countries. The
use of alternative and environmentally friendly materials like
natural fibres was studied in many researches'. This paper
deals with the possibilities of using alternative materials into
building construction. The great importance is attached to the
industrial hemp, especially to the woody part of hemp plant
called hemp hurds as a reinforcement for composite materials
for the purpose of construction’. Hemp hurds is a prospective
building material because of its unique properties (exceptional
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thermal insulation, antiseptic, acoustic and mechanical prop-
erties).

This article reviews the results of the properties charac-
terization of chemically and physically modified hemp hurds
by using FTIR. In this paper, the measurement results of im-
portant technical parameters of hemp fibres are presented.

Hemp fibres consist of mainly crystalline cellulose as
well as hemicellulose, lignin and waxy substances. Despite of
many advantages, natural fibres have also disadvantages as
their high moisture sorption and their

heterogeneity, which leads to a weak interface between
the fibres and the matrix and a poor transfer of the applied
stress between the materials. Many research projects have
been devoted to the enhancement of the adhesion at the fibres
— matrix interface, using chemical modifications of the fibres
surface, physical treatment or using coupling agents'.

IR measurements of hemp fibres properties after several
chemical and physical treatments indicate that each consid-
ered treatment has a direct action onto the fibre surface. Ob-
serving the spectra, we found that a partial removal of hemi-
cellulose, lignin and removal of waxes and oil was performed.

The authors are grateful to the Slovak VEGA Grant
Agency for financial support of the project 1/0231/12.
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One of the possible pathways to prepare metal tellurides
is decomposition of single source precursors, which are often
coordination compounds of selected main group and transi-
tion metals containing [R,P(Te)NP(Te)R,]  ligands'. The
oxidation of R,PXPR, compounds (X = (CH,),, NH, etc; R =
alkyl, aryl) by elemental chalcogen leading to dichalcogeno
R,P(E)XP(E)R; species (E = O, S and Se) has been well
known for a long time*?, while analogous reactions with ele-
mental tellurium have been described first by our reaserch
group in this year®.

The successful syntheses of Ph,P(Te)(CH,),P(Te)Ph,
(n = 2-6) as well as EtPh,PTe and Et,PhPTe ligands by direct
oxidation of starting phosphorous compounds (Ph,P(CH,)
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«PPh,, EtPh,P and Et,PhP, respectively) by elemental telluri-
um are reported. The reaction conditions, X-ray structures of
the compounds, NMR spectra (*'P and '*Te) and comparison
with lighter chalcogen derivatives will be discussed in detail.

Single Crystal X-ray Diffraction Core Facility of
CEITEC — Central European Institute of Technology under
CEITEC — open access project, ID number LM 2011020,
funded by the Ministry of Education, Youth and Sports of the
Czech Republic under the activity ,, Projects of major infra-
structures for research, development and innovations”.
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Negative side effects of commercially used anticancer
platinum-containing drug cisplatin, cis-[Pt(NH;),Cl,], have
led to intensive searching for other transition metal complex-
es, which could exhibit antitumor activity comparable, or
better, to cisplatin and also avoid its negative side effects.
Therefore, a full range of gold complexes is currently being
investigated as a promising group of anticancer agents'.

In this work, a series of gold(I) complexes with the gen-
eral formula [Au(PPhs)(L,)] I-V (Scheme 1) involving O°-
substituted derivatives of 9-deazahypoxanthine (L,) and tri-
phenylphosphine, fully characterized by various techniques,
were tested for their in vitro cytotoxic activity against eight
human cancer lines, i.e. breast carcinoma, osteosarcoma, lung

R. /PPh3
0 Al R = Ethyl
N/ Isopropyl
N (2-Tetrahydrofuranyl)methyl
k\ |, Benzyl
N Phenethyl

I-v

Scheme 1. Structural formula of [Au(PPh;)(L,)] I-V



Chem. Listy 108, 740-746 (2014)

carcinoma, malignant melanoma, cervix epitheloid carcinoma,
ovarian carcinoma, ovarian carcinoma resistant to cisplatin
and prostate carcinoma. The results showed that the prepared
complexes exhibit significant in vitro cytotoxicity, in some
cases even in submicromolar concentrations (e.g. ICsp =
0.6 uM).

We  acknowledge the financial — support
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Because of their different properties and structural varie-
ties chemistry of phosphates is one of the central topics in
material science for many years. Also related phosphonate
materials are widely and rapidly studied and used in different
fields and applications. They can be used as adsorbents, ionic
exchangers, ionic conductors and in catalysis' etc. Possibility
of existence of strong P—C bond in phosphonates makes us
possible to diversify their structures, to introduce substituent
groups with interesting properties or another coordination
group that would allow us to use these compounds in crystal
engineering.

In this work new coordination compounds of early
known ? (1-amino-1-methyl-ethyl)phosphonic acid with Fe*",
Fe**, Co®, Ni*", Cu*" and UO,”" were synthesized. Usual
metals salts (nitrates, chlorides and sulfates) were used in a
role of precursors. Reactions were carried out in the water and
methanol media. Obtained compounds were studied by IR-
spectroscopy, TG/DSC analysis and nitrogen adsorption BET
analysis of specific surface. Crystal structures of crystalline

Fig. 1. X-ray crystal structure of six-nuclear complex of Fe** with
(1-amino-1-methyl-ethyl)phosphonic acid
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samples were measured by mono-crystal X-ray diffraction
analysis.

This work was supported by CEITEC - Central Europe-
an Institute of Technology (CZ.1.05/1.1.00/02.0068) and
GACR P207/11/0555.
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Resonance energy transfer (RET) is a phenomenon oc-
curring in a nanometer scale. It is a significant part of photo-
synthetic processes in plants. This work was focused on mul-
tistep, cascade RET occurring in complex systems based on
inorganic carrier, synthetic saponite, and the mixture of ad-
sorbed xantene, pyronine and oxazine dyes. RET was charac-
terized by various methods of fluorescence spectroscopy.
Selection of the dyes, their concentration and chemical modi-
fications of the materials were designed in order to achieve
significant RET yields. In preliminary experiments, hybrid
materials based on colloidal systems were investigated. The
results helped to design the preparation of the second group of
samples, thin solid films. Efficient multistep RET between the
molecules of up to six different laser dyes was achieved in the
most of the prepared films. The effects of the concentration of
dye molecules intercalated in the films on RET efficiency and
the role of the alkylammonium (AA) cations to suppress dye
molecular aggregation were investigated. The presence of AA
cations brought about to the reduction of dye molecular aggre-
gation in the colloids, which was reflected in the increase of
overall fluorescence. Results from fluorescence anisotropy
measurements and time-resolved fluorescence spectroscopy
confirmed the presence of RET in the majority of studied
systems. The multicomponent materials based on inorganic
layered carrier, organic dyes and hydrophobic surfactants are
cheap and suitable for excitation energy transfer and manipu-
lation on molecular level. Such materials have potential to be
applied as components in future solar cells.

This work was supported by the Slovak Research and
Development Agency under the contract No. APVV-0291-11,
Grant Agency VEGA (2/0107/13, 1/0943/13), and grant
UK/16/2014.
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1L-08
Ag;(SO;F), - A RARE EXAMPLE OF A MIXED-
VALENCE SALT OF Ag(I)/Ag(IT)

TOMASZ MICHALOWSKI

Faculty of Chemistry, University of Warsaw, Pasteura 1,
02-093 Warsaw, Poland

Ag" is a rather rare cation — just about one hundred of its
compounds were reported. Even more of a ferra incognita is
the chemistry of mixed-valence silver'/silver" species. Only
five such compounds were prepared so far: [Ag"(tmc)(BF,)]
[Ag'6(C2)(CF;C0,)5(H,0)]-H,0  (tme=1,4,8,11-tetramethyl-
1,4,8,11-tetraazacyclo-tetradecane)', ill-characterized Ag,F ¢’
and three salts of superacids: Ag,Ag"(SOsF), - first reported
in 1978 by Aubke® and structurally characterized in 2011
(ref.?), AgLAg"(SbFy), (ref.’), and AgL4Ag"s(PO,F,)4 (ref.f).
The most interesting one of those is the black Ag;(SOsF),
which exhibits 1D antiferromagnetism and it's crystal struc-
ture is monoclinic: P2,/c, a=5.33665(3) A, b=12.94784(8) A ,
¢=19.59695(12) A, P=100.6388(5)°, V=1330.95 A (ref.**).
The product is most conviniently obtaied using silver(l)
fluorosulfate and bromine fluorosulfate*:

3 AgSO; + BrSOsF — Ag(I),Ag(II)(SOsF), + % Br,

An alternative pathway involves slow spontaneous de-
composition of Ag(II)(SO;F), in HSO;F. The compound has
been characterized by a number of methods including ele-
mental (combustion) analysis for S & F content, chromate
titration for Ag content, mid- and far-infrared (MIR, FIR) and
Raman spectroscopy, simultaneous thermal analysis
(thermogravimetric analysis coupled with differential scan-
ning calorimetry and evolved gas analysis, TGA/DSC/EGA),
powder X-ray diffraction, magnetometry and electron para-
magnetic resonance.

REFERENCES

1. Wang Q. —-M., Lee H. K., Mak T. C. W.: New J. Chem.
26, 513 (2002).
Bartlett N.: personal communication to W. Grochala
(2001).
Leung P. C., Aubke F.: Inorg. Chem. /7, 1765 (1978).
Michatowski T., Malinowski P., Derzsi M., Mazej Z.,
Jagli¢i¢ Z., Leszczynski P., Grochala W.: Eur. J. Inorg.
Chem. 16, 2508 (2011).
Mazej Z., et al., manuscript in preparation (2014).
Malinowski P., Grochala W., manuscript in preparation
(2014).
Grochala W., Hoffman R.: Angew. Chem. Int. Ed. 40,
2742 (2001).

2.

3.

b4

743

Sekce 1 — prednasky

1L-09
KO}{ALENTNi IMOBILIZACE NANOCASTIC
STRIBRA NA TEXTILIICH

MARTINA KARLIKOVA**, JANA SOUKUPOVA®,
OLGA BALZEROVA, KLARA SAFAROVA", LIBOR
KVITEK®

“ Katedra fyzikdlni chemie, Prirodovédeckda fakulta, Univerzi-
ta Palackeého, t7. 17. listopadu 12, 771 46 Olomouc,

b Regiondlni centrum pokrodilych technologii a materidlii,
Katedra fyzikalni chemie, Prirodovédecka fakulta, Univerzita
Palackého, t7. 17. listopadu 12, 771 46 Olomouc
martina.karlikova@upol.cz

Rezistence bakterii vici antibiotikim se stava pro lid-
skou populaci stale vétsi hrozbou. Vyzkum se tak obraci
k hledani moznych alternativ, novych materiald, vykazujicich
jednak vysokou antibakteridlni aktivitu a zaroven nizkou nebo
prakticky zadnou rezistenci infikujicich organismi vGci nim.
Tyto dvé dileZité podminky spliiuji nano&astice stibra'?.

Nase pozornost byla zaméfena na antibakterialni modifi-
kaci textilnich tkanin nanocasticemi stiibra s vyuzitim rizné
vétvenych struktur polyethyleniminu (PEI), kovalentné kotvi-
cich nanocastice stiibra na povrchu dané textilie. Takto upra-
vené materidly disponuji velkym aplikacnim potencidlem
predevsim ve zdravotnictvi a jemu pfidruzenych oborech, kde
je kladen velky dtiraz na sterilitu prostredi.

Modifikovany byly tfi druhy tkanin — bavina, polypropy-
len a polyester. Byla provedena rozsahla studie podpoifena
fadou snimkid ze skenovacicho elektronového mikroskopu,
sledujici vliv reakénich podminek na morfologii a vlastnosti
imobilizovanych ¢astic.

Tato prace byla podporena projekty OP VaVpl reg. cislo
CZ.1.05/2.1.00/03.0058, OPVK CZ.1.07/2.3.00/20.0056,
TACR TE01010218 a TE02000006, ddle pak vnitinim gran-
tem UP Olomouc PrF _2014032.
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Pii zahiivani nitrida prvke A™ (A™ = Al, Ga, In) dochazi
k jejich rozkladu dle rovnice A"™™N(s) = A™(1) + "Ny(g). Zavis-
lost rozkladné teploty Ty na tlaku dusiku v okolni atmosfére
byla studovana experimentalné i teoreticky s vyuzitim termo-
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dynamickych dat zGcastnénych latek. V ptipadé GaN a InN
jsou v literatufe uvadény velmi rozdilné hodnoty jejich sluco-
vacich entalpii, coz pti vypoctech vede k odlisSnym zévislos-
tem Td = f(pNZ)-

Cilem nageho piispévku je podrobné analyza vlastnich'™
iz literatury pfevzatych termodynamickych dat pro GaN
a InN a vybér konzistentni sady hodnot, které byly dale vyuzi-
ty pro stanoveni vérohodnych zavislosti Ty = f(pn,). Piislusné
vypoéty byly provedeny jak pro makroskopické systémy, tak
pro systémy nanostrukturované, u kterych byl zahrnut vliv
vSech povrchovych/mezifazovych efektd, které polohu rovno-
vahy vyznamné ovliviiuji. Pii vypoctech byly uvazovany dvé
ruzné prostorové konfigurace: (7)) nanokapky taveniny na
rovinném povrchu tenké vrstvy nitridd a (i) nanokapky tave-
niny na nanovlaknech nitridd. Povrchové energie kapalnych
kovt byly pievzaty z literatury, pro pevné nitridy byly odhad-
nuty pomoci empirické metody broken-bond. Hodnoty mezi-
fazové energie na rozhrani (s)-(1) byly odhadnuty na zéklad¢
méteni kontaktnich uhli Ga(l) na GaN(s) a In(l) na InN(s).

Ziskané vysledky dokumentuji zvySeni rozkladnych
teplot v pfipad¢ prvni uvazované konfigurace a snizeni pro
druhé prostorové uspofadani ve srovnani se systémy makro-
skopickymi.

Tato prdce vznikla za podpory grantu GACR 13-205078.
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Chalkogenidova skla jsou intenzivné studovana diky
svym jedine¢nym vlastnostem (vysoky index lomu, propust-
nost v infracervené oblasti, vysoka fotocitlivost,...). Diky
svym rozmanitym vlastnostem mohou byt objemové vzorky
atenké vrstvy chalkogenidovych skel vyuzity v Siroké fadé
optickych a optoelektronickych systémi a pfistroji (Cocky,
optickd vldkna, ...), vriznych elektrickych a pamétovych
spinacich, nebo napiiklad ve vysokokapacitnich pamétovych
mediich (CD, DVD, Blue-Ray Disc)'?. Viechny tyto aplikace
jsou riznym zptisobem spojeny s procesem krystalizace. Zna-
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lost kinetiky krystalizace je dilezita jak pro pfipravu skelného
materidlu, tak pro jeho vyuziti vpraxi. Naptiklad
v zéznamovych médiich je kryzalizace zakladnim procesem
slouzicim k zapisu a uchovani dat’.

Isotermni rast krystalti v tenkych vrstvach pseudobinar-
niho systému (GeS,),(Sb,S3);x byl studovan pomoci optické
mikroskopie s vyuzitim vysokorychlostni kamery. Linearni
zavislost velikosti krystalti na dobé temperace ukazuje na rist
fizeny kinetikou ristu krystalli na rozhrani krystal-kapalina.
Kombinaci ristovych dat s viskozitnimi* bylo mozné navrh-
nout vhodny ristovy model®, ktery popisuje experimentalni
data.

Tato préce vznikla za podpory Grantové agentury CR
v ramci grantu P106/11/1152 a projektu
CZ.1.07/2.3.00/20.0254 “ReAdMat - Research Team for Ad-
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V soucasné dobé¢ jsou piiprava a aplikace nano-materialti
klicovym tématem ve vyzkumu a vyvoji. Nanocastice stfibra
(AgNPs) predstavuji jeden znejvice komeréné zajimavych
materiali diky jejich vyrazné antibakterialni aktivité. Jsou
vyuzivany k povrchové upravé zdravotnického materialu
(napf. umélych srde¢nich chlopni, katetrd a endoprotéz)'?.
Nanocastice stiibra se velmi hojné vyuzivaji v textilnim pra-
myslu, kde jsou pridavany do textilii a stavaji se soucasti
koncovych produktl (napft. tricek, spodniho pradla a pono-
zek). Déle nanocéstice nalezneme ve filtraénich materialech,
kde se podili na zvyseni efektivity filtraniho procesu™.

Nanocastice stiibra jsou syntetizovany prevazné pomoci
metod zalozenych na chemické redukci stfibrného prekurzoru
vhodnou latkou. Vysledné vlastnosti pfipravenych nanocastic
je mozné ovlivnit pfidavkem primyslovych piipadné ptirod-
nich latek.

Cilem této prace bylo studium vlivu vybranych latek na
pfipravu a vlastnosti nanocastic stfibra. Jako modifikatory/
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stabilizatory byly pouzity napf. Zelatina, hyaluronat sodny,
dextran, sérovy hovézi albumin, xantanova guma a kyselina
polyakrylova. Rada z téchto litek ma sama o sob& redukéni
ucinky, piipadné¢ byla pouzita v kombinaci s osvédéenymi
reduk¢nimi latkami (maltdza, tetrahydridoboritan sodny) nebo
fyzikalnimi metodami (mikrovinny ohfev, ultrazvuk).

Tato prace vznikla za podpory  grantu OP VaVpl
CZ.1.05/2.1.00/03.0058,0PVK CZ.1.07/2.3.00/20.0056,
TACR TA03010799 a vnitiniho grantu UP  Olomouc
PrF _2014032.
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Blends of MdPVV.PCBM.AIS were investigated for
Photovoltaic applications. AgInSe, powder was synthesized
by sealing and heating the stoichiometric constituents in evac-
uated quartz tube ampule. Fine grinded AIS powder was dis-
persed in MD-MOPVV and PCBM with and without surfac-
tant. Different concentrations of these particles were suspend-
ed in the polymer solutions and spin casted onto ITO glass.
Morphological studies have been performed by atomic force
microscopy and optical microscopy. SEM images of these
blends also suggest uniformly dispersed AIS in polymer ma-
trix. The blend layers were also investigated by various tech-
niques like XRD, UV-VIS optical spectroscopy, AFM, PL,
after a series of various optimizations with polymers/
concentration/deposition/ suspension/surfactants etc. XRD
investigation of blend layers shows clear evidence of AIS
dispersion in polymers. Diode behavior and cell parameters
also revealed it.

Bulk hetrojuction hybrid Photovoltaic device Ag/MoOs/
MdPVV.PCBM.AIS/ZnO/ITO were fabricated and tested
with standard solar simulator and device characterization
system. The best performance and photovoltaic parameters,
we obtained was an open-circuit voltage of about V. 0.54 V
and a photocurrent of I 117 micro A and an efficiency of
0.2 percent using a white light illumination intensity of
23 mW/cm®. Our results are encouraging for carrying further

745

Sekce 1 — prednasky

the fourth generation inorganic organic hybrid bulk hetrojuc-
tion photovoltaics research for energy. More optimization
with spinning rate/Thickness/solvents/ depositions rates for
active layers etc. are being carried out for improved photo-
voltaic response of these bulk hetrojunction devices, which
are believed to play an important role in future technology.
Further efficiency enhancements are expected following opti-
mization and a better fundamental understanding of the inter-
nal electron dynamics and corresponding interfacial engineer-
ing.

The Ministry of Education, Youth and Sports of the
Czech Republic, Project CZ.1.07/2.3.00/30.0021
“Strengthening of Research and Development Teams at the
University of Pardubice”, financially supported this work.
This article was written with support of Technology Agency of
the Czech Republic, project TE 1010022, FLEXPRINT.
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Jednim z nejrychleji se vyvijejicich odvétvi novych in-
formac¢nich technologii, je vyzkum modernich pamétovych
systémuL.

CBRAM!' (Conductive bridging random access memory)
jsou paméti se spinanim pies vodivé mastky?, které pouzivaji
vysokou iontovou vodivost nékterych materidld (Ag, Cu),
vysoce rozpustnych v pevnych elektrolytech. Jednim
z dulezitych faktord, které urcuji kvalitu paméti, je zde vybér
vhodného elektrolytu. V této praci byly jako potencialni elek-
trolyt zkoumany tenké vrstvy skelného systému Ag/Ge-Ga-S.

Pfimou syntézou z velmi Cistych prvkd byly pfipraveny
objemové vzorky o slozeni Geys xGa,S7,. Metodou PLD byly
z danych objemovych vzorkt ptfipraveny fady tenkych vrstev
o riznych tloustkach a rizném obsahu Ga. Pfipravené tenké
vrstvy byly charakterizovany a nasledné podrobeny opticky
indukované difazi Ag’.

Studie zmén ve struktufe a optickych vlastnostech dopo-
vanych Ag/Gess Ga,S;, tenkych vrstev ukazuji maximalni
mnozstvi rozpusténého Ag vzhledem k tloust'ce vrstev a obsa-
hu Ga ve skelné matrici.

Autori dékuji Evropskému socialnimu fondu a Minister-
stvu Skolstvi mladeze a télovychovy Ceské Republiky za fi-
nancéni podporu projektu CZ.1.07/2.3.00/20.0254 ReAdMat -
Vyzkumny tym pro pokrocilé nekrystalické materialy .
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STAGES IN RESISTIVE SWITCHING OF MEMORY
CELLS BASED ON CHALCOGENIDES

AND NANOPOROUS AAO
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TOMAS WAGNER

Department of General and Inorganic Chemistry, Faculty of
Chemical Technology, University of Pardubice, Nam. Cs.
Legii 565, 530 02 Pardubice

st44389@student.upce.cz

Many metal-insulator-metal systems show electrically
induced resistive switching effects and have therefore been
proposed as the basis for future non-volatile memories'. Its
structure is relatively simple and electrical performances are
promising. Two types of resistive switching memory cells are
designed. One is based on an ionic conductor Ag,AsS, sup-
ported by the Ag-filled porous AAO (Anodic Aluminum Ox-
ide) membrane, which achieves differences of 6 orders of
magnitude in the resistivities of the ,,on“ and ,,0ff* memory
state. The other is ionic conductor Ag,AsS, supported by the
silver layer on the glass substrate, which shows 2 orders dif-
ferences, as demonstrated in our recent work?>.

Resistive switching was studied on the experimental
setup consisting of optical microscope connected to a resistiv-
ity measurement unit. Dependences of resistivities of “on”
and “off” states for both cell types on number of cycle were
recorded. The resistive switching behavior varied with time.
This evolvement of resistive switching might be induced by
diffusion or depletion of Ag ion within the region of elec-
trode, as described in this work.

Grant project CZ.1.07/2.3.00/20/0254 “ReAdMat — Re-
search Team for Advanced Non-Crystalline Materials” real-
ized by ESF and Ministry of Education, Youth and Sports of
The Czech Republic within ECOP for financial support and
project MEYS Kontakt II-LH14059.
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HYPOXANTIN A JEHO DERIVATY JAKO LIGANDY
V KOMPLEXECH PLATINY

LUCIE HANOUSKOVA, RADKA KRIKAVOVA,
ZDENEK TRAVNICEK

Katedra anorganické chemie, RCPTM, Prirodovédecka fakul-
ta, Univerzita Palackého v Olomouci, 17. listopadu 12,

771 46 Olomouc

radka.krikavova@upol.cz

Komplexni slouceniny platiny s oznacenim cisplatina
a oxaliplatina jsou celosvétové uzivany v klinické praxi jako
1é¢iva pro 1é¢bu nadorovych onemocnéni. Pouziti téchto latek
viak piinadi celou fadu neZadoucich vedlejdich uginkd'.
V ramci provedené prace byla syntetizovana fada derivati
téchto 1é¢iv obecného strukturniho typu cis-[PtX,(L),]
a [Pt(ox)(L),] (X = Br, I; Hyox = kyselina $tavelova) ve snaze
pfipravit potencialné biologicky aktivni latky. Pouzitymi li-
gandy (L) byly ruzné substituované derivaty hypoxantinu,
které mohou samy o sob¢ vystupovat jako inhibitory enzymut
cyklin-dependentnich kinas a O6-guanin-DNA-alkyltrans-
feras, které se iGastni procesti bundéného déleni*®. Vybrané
komplexy obecného slozeni cis-[PtX,(L),] byly podrobeny
testovani in vitro cytotoxicity na lidskych nadorovych liniich
prsniho adenokarcinomu (MCF-7) a osteosarkomu (HOS).

Y Y
N)§N N])§N 1
| ! R X=Cl,Br, |
R 2 / . Br,
RZ‘N)%O R‘N)%O B
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\=N_ X \=N_ 0o__0 1
ot ot I R' = Me, n-Bu, Allyl, Benz
VRN VEERN 2
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Schéma 1. Obecné vzorce pripravenych komplexnich slou¢enin

Tato  prace  vznikla  za  podpory  projekti
CZ.1.05/2.1.00/03.0058, PrF 2013 _015; PrF_2014_009.
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PRIPRAVA A STRUKTURA 4-AMINOBENZOATU
ZINOCNATEHO
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Karboxylaty zinku st objektom intenzivneho skimania
uz niekol’ko rokov. Ich ddlezitost’ sa odraza v syntéze novych
koordina¢nych zlicenin na baze aromatickych karboxylatov
s bioaktivnymi ligandami (napr. kofein, teofylin atd’.). Karbo-
xylatovy aniéon sa méze koordinovat’ monodentatnym alebo
bidentatnym spdsobom'. K najgastej$im tvarom koordinag-
nych polyédrov aromatickych karboxylatov zinku patria tetra-
éder, trigonalna bipyramida a oktaéder.

Reakciou vodnej suspenzie ZnCO; a etanolového
roztoku kyseliny 4-aminobenzoovej sme pripravili
[Zn(4-NH,C¢H4COO),], - 0,5 C,HsOH. Zluceninu sme identi-
fikovali a charakterizovali IC spektroskopicky a vyriesili sme
jej Strukturu. Zlucenina krystalizuje v ortorombickej krystalo-
grafickej stistave v priestorovej grupe P2,2,2, s chromoforom
ZnOsN,. Koordinaény polyéder ma tvar mierne deformovanej
trigonalnej bipyramidy. V ekvatoridlnej rovine st na atdm
zinku bidentatnym chelatovym sposobom koordinované dva
atomy kyslika z karboxylatového aniénu a monodentdtne
koordinovany atém kyslika z druhého karboxylatového anid-
nu. V axialnej rovine st na atéom zinku koordinované dva
atémy dusika z dvoch aminoskupin z benzoatového ligandu.

Tato praca vznikla z podpory projektu KVARK — Kvalita
vzdeldvania a rozvoj kompetencii doktorandov a postdokto-
randov UPJS, ¢. 26110230084
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Ptirodni jilové mineraly jsou velmi dobfe mofikovatelné
a proto jsou vhodné jako fukéni nanoplniva pro rizné druhy
kompoziti. Polymerni nanokompozity s jilovymi nanocastice-
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mi modifikovany kovem skytaji moznost vyuziti
v aplikacich kde se pozaduje vlastnosti ptislusejici jak kovim
(vodivost elektrickd a tepelna, magnetické vlastnosti) tak
polymertim' ™.

Tato studie se zamétila na modifikaci jilovych minerala
v nanorozmérech (silikdtova vrstva jilu je tenka 0,98 nm)
kovy a to médi a kobaltu za ucelem aplikace do polymerniho
nanokompozitu s dobrymi vodivostnimi charakteristikami.
Jako nosny jil byl vyuzit montmorillonit a vermikulit pro
kovy. Metodou mokré cesty z roztoku byly kovy interkalova-
ny do jilového mezivrstvi, coz bylo potvrzeno metodou rent-
genové difrakce. Z ptvodni hodnoty mezirovinné vzdalenosti
door = 1,2nm monoionni Na formy vzrostla hodnota na
1,4nm kovové formy.

‘q"‘"‘& %

Obr. 1. Obrazek ze skenovaciho elektronového mikroskopu ¢asti-
ce montmorillonitu modifikované médi

Setrnym pozvolnym susenim vznikly v aktivnich mis-
tech silikatového subtratu ¢astice kovu velikosti pod 1 um.
Kovové prekompozity montmorillonitu a vermikulitu
byly nasledné modifikovany malymi molekulami amoniovych
kationtd, pro lepsi kompatibilitu s polymerni matrici. Jako
polymerni matrice byl zvolen sulfonovany tetrafluoroethylen.
Vliv nanoplniv na vlastnosti nanokompozitu byl studo-
van metodami pro strukturni analyzu materidlu: rentgenovou
praskovou  difrakci, a infracevernou  spektroskopii
s Frourierovou transformaci. Dopliiujici metodou pro studium
morfologie povrchu byla skenovaci elektronové mikroskopie.
Céstice silikatd byly shledany dobfe dispergovany
vtenké polymerni vrstvé a z difuznich pikd zdznamua
z rentgenové difrakce konstatujeme, Ze doslo i delaminaci
vrstevnatého materidlu, coz umozni lépe vyuzit vlastnosti
interkalovanych a ukotvenych kovovych ¢astic.

Tato prace vznikla za podpory projektu IT4 Innovations
Centre of Excellence reg.c.cz. 1.05/1.1.00/02.0070.
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Vyznamnym 1ékem proti revmatoidni artritidé je kom-
plexni sloucenina zlata Auranofin, [Au(AcTG)(PEt;)] (AcTG
= acetylovana thioglukosa)'?. V ndvaznosti na wspéch
Auranofinu bylo ptipraveno 9 zlatnych komplexti obecného
slozeni [Au(L,)(PPh;)], kde L, ptedstavuje deprotonovany
derivat hypoxantinu. Je zndmo, ze derivaty hypoxantinu jsou
inhibitory cyklin-dependentnich kinaz* a jsou tedy vhodnymi
biologicky aktivnimi latkami pro pouziti jako ligandy
v komplexnich slou¢eninach. U ptipravenych Au(I) komplext
prozanétlivych cytokinti TNF-a a IL-1f u lipopolysacharidem
stimulované zéanétlivé reakce leukemickych bun¢k THP-1.
Vybrané komplexy vykazuji srovnatelné nebo lepsi vysledky
inhibice exprese TNF-o a IL-1B nez Auranofin. U komplext
je také studovana jejich in vitro cytotoxicita vici vybranym
lidskym nadorovym liniim. Vysledky budou diskutovany
Vv ramci prezentace.
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Obr. 1. Inhibice exprese cytokinii TNF-a a IL-1B pro komplexy
[Au(L;3)(PPh3)], kde L; = O6-butylhypoxantin (I), L, = 06-
benzylhypoxantin (ZI) a L; = 2-chlor-O6-benzylhypoxantin (ZII)

Tato  prdace  vznikla  za  podpory  projektii
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The vermiculite nanocomposites are particular materials
with defined particle size and surface. Their unique properties
are mainly determined their ability to aggregation or agglom-
eration. The surface charge is one of the most important char-
acteristics not only particles, which are possible to study their
behaviour at different enviroments, liquids especially’.

The zeta potential is the most interesting and very im-
portant surface property, which give information about total
surface charge and it’s exploited to assessing of physical sta-
bility in liquid mediums?. The particle system with large sur-
face energy in liquid medium have tendency for decrease of
this energy, which faces, that in case collision’s between par-
ticles can be expect the agglomeration or aggregation pro-
cess’. The rate of aggregation process is given especially by
electric surface properties of particles (surface charge) and
behaviour of Debye layer on the surface of vermiculite nano-
composite particles.

This work was supported by the project No.
CZ.1.05/1.1.00/02.0070 — IT4 Innovations Centre of Excel-
lence project and project No. SP2014/39 — Functional
nanostructured materialas.
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Uhlikaté nanotrubi¢ky maji, pro své unikatni vlastnosti,
Sirokou oblast aplikaci, napt. v oblasti 1ékai'skych véd, senso-
i, kompozitnich materialii, elektronickych a optickych zafi-
zenich apod'. Pivodni uhlikaté nanotrubidky se vyznacuji
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hydrofobnim povrchem, ve vodném prostiedi tvoii shluky
ajsou obtizn¢ dispergovatelné. Neékteré z vySe uvedenych
aplikaci vyzaduji upravu hydrofobnich povrchti nanotrubicek,
tak aby byly umoznény jejich interakce s okolnim prostfedim,
napiiklad v biomedicinskych aplikacich s fyziologickym pro-
stfedim. Modifikace povrchil nanotrubicek se provadi pomoci
kovalentnich nebo nekovalentnich funkcionalizaci.

Nekovalentni funkcionalizace povrchu nanotrubiéek je
neinvazivnim zpusobem Upravy povrchu nanotrubicek, ktery
na rozdil od kovalentni funkcionalizace, nevede k naruSeni
celistvé struktury nanotrubicek. K funkcionalizaci se pouZziva-
ji surfaktanty a vybrané polymery, které na zaklad¢ fyzikal-
nich interakci vytvoii na povrchu trubicek povlak.

Pro nekovalentni funkcionalizaci povrchu byly pouzity
vicesténné uhlikaté nanotrubicky (Nanocyl NC 7000). Funkci-
onalizace  byla  provedena  svyuzitim  surfaktantl
(hexadecyltrimethylammonium bromid, hexadecylpyridinium
bromid, dodecylsulfat sodny) a polymera (polyethylenglykol,
chitosan, Tween). Vznikl¢é materialy byly charakterizovany
s vyuzitim metod elektronové mikroskopie, Ramanovy spek-
troskopie, FTIR a termické gravimetrie a nasledné porovnany
z hlediska navrhu vhodnosti daného materialu pro vybrané
biologické a medicinské aplikace, s vyuzitim metod moleku-
lového modelovani.

Tato prdce vznikla za podpory projektu evropského regi-
onalniho rozvojového fondu IT4Innovations Centre of Excell-
ence (CZ.1.05/1.1.00/02.0070) a SGS SP2014/93.

LITERATURA
1. Ali-Boucetta H., Kostarelos K.: Adv. Drug. Deliv. Rev.
65, (2013).

1P-07
KOROZIA TiB, V TAVENINE KF-AIF; S PRIDAVKOM
ALO;

MARTIN KONTRIK*?, FRANTISEK SIMKO?,
DAGMAR GALUSKOVA", DUSAN GALUSEK"

“Ustav Anorganickej chémie, SAV, Dubravska cesta 9, 845 36
Bratislava 45, ° Vitrum Laugaricio - Centrum kompetencie
skla, spolocné pracovisko UACH SAV, TnU AD a FChPT
STU, Trencin

martin.kontrik(@savba.sk

V sucasnosti sa vyskum v oblasti vyroby hlinika inten-
zivne zameriava na zefektivnenie procesu vyroby, najméi
v oblastiach znizovania spotreby elektrickej energie, znizenia
produkcie odpadov a zvy3enia &istoty vysledného produktu'.
Trend vo vyvoji smeruje k vyuzitiu elektrolytu s nizkou teplo-
tou topenia a nahradeniu konvenénych grafitovych elektrod,
elektrodami z inertnych materialov®™.

Tato praca sa zaobera skiimanim vplyvu zmesi KF-AlF;-
Al,O3, ako kandidata na nizkotopiaci sa elektrolyt, na kordziu
diboridu titanu. Pouzila sa zmes s kryolitovym pomerom
CR=1,3 (CR = nkg/nair;) a spridavkom 4,5 hm.% AlLO;.
Korézne experimenty boli vykondvané metddou statickych
testov pri teplote 680 °C.

Materal vynikajuco odolaval kor6znemu prostrediu. Pri
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vizualnom pozorovani vzorky nevykazovali vyznamné posko-
denie, ani po 100 hodinovom experimente. Na vzorkach bola
sledovand zmena hmotnosti pred apo kordznych testoch.
Pozoroval sa narast hmotnosti pri vSetkych aplikovanych
vydrziach, ktory moéze byt pripisany reakcii materidlu
s taveninou za vzniku kordznych produktov, usadenych
v péroch vzorky. Priemerny narast hmotnosti na vSetkych
vzorkéch bol priblizne 4 %.

Povrch vzoriek sa analyzoval skenovacim elektronovym
mikroskopom s vyuzitim EDX analyzy. Vyraznejsie kordzne
napadnutie bolo pozorované az na vzorke po 100 hodinovej
expozicii v casti vzorky ponorenej v tavenine. Kordzia
vtomto mieste mala $kvrnity charakter. Casti vzoriek
v oblasti na rozhrani medzi hladinou taveniny a atmosférou,
ako aj nad fiou neboli vyraznejSie napadnuté. Vysledky pozo-
rovani metalografického vybrusu vzoriek potvrdzuju predcha-
dzajuce zistenia.

Tato praca bola podporovana Agenturou na podporu
vyskumu a vyvoja na zaklade zmluvy ¢. APVV-0460-10, Slo-
venskou grantovou agenturou VEGA na zdklade zmluvy ¢.
VEGA 2/0116/14 a Centrom excelentnosti pre keramiku, sklo
a silikatové materialy, ITMS kod 26220120056, na zdklade
Operacného programu pre vyskum a vyvoj financovany
z Eurdpskeho fondu regionalneho rozvoja.
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V této praci jsme se zaméfili na pripravu fosforecnant
kovti sonochemickou a solvotermalni metodou. Pfipravenymi
latkami byly konkrétné fosforeCnany uranu, yttria a zeleza.
Fosfore¢nany uranu mohou byt potencidlné vyuzity
k prepracovéni a uloZeni radioaktivniho odpadu'?. Fosforeg-
nany yttrit€ jsou Siroce vyuzivanymi materidly zejména
v optice®. Posledn& jmenované fosforeénany Zeleza, ve formé
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smesnych sloucenin, nachazeji v elektrotechnice
v lithno-iontovych bateriich®.

Pro jejich piipravu jsme jako prekurzory pouzili octany
nebo acetylacetonatové komplexy zminénych kovi. Jako
rozpoustédla a zaroven reaktanty slouzily rtizné alkylfosfaty.
Produkty byly charakterizovany vybranymi fyzikalné-
chemickymi metodami: IR, PXRD, DLS, SEM, termickou
a elementarni analyzou.

S vyuzitim uvedenych metod pftipravy, pfi nichz reakce
probihaji za extrémnich podminek’®, jsme ziskali produkty
s ¢asticemi o velikosti desitek az stovek nanometra.

vyuziti

Tato prace vznikla za podpory grantu CEITEC
(CZ.1.05/1.1.00/02.0068) a GACR P207/11/05535.
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pigmenty se fadi chromany olovnaté. Jsou proto hledany nové
anorganické pigmenty, které eliminuji pouziti tézkych kovu,
a jenz by svoji barevnosti i ostatnimi pigmentovymi vlastnost-
mi Zluté a oranzové pigmenty nahradily. Za takové slouceniny
lze oznacit latky, jejichz podstatou je BaCOs, u kterého lze
vhodnym dopovéanim docilit vyrazné zmény barevnych vlast-
nosti a také zvySené termicke stability.

Perovskit CaTiO; je tmaveé hnédy az Cerny, prusvitny az
pruhledny, kovové leskly, nedokonale Stépny mineral
s nerovnym az lasturnatym lomem. Byl pojmenovan po rus-
kém mineralogovi Lvu Aleksejevi¢i von Perovskim'. Je to
jedna z nejcastéji se vyskytujicich struktur, se kterou se lze
setkat u pevnych latek anorganického charakteru. Kubicka
miizka je idealni strukturou u perovskitovych sloucenin, je-
jichz obecny vzorec je ABXj;, kde kationt A je vyrazné vétsi
a miZe mit oxida¢ni ¢islo +1 az +3, zatimco kationt B je men-
§i a mé oxidacni ¢islo +3 az +5. X oznacuje aniont, coz byva
nejéastdji O”, ale i karbidy, nitridy nebo halogenidy”.

Byly pfipraveny zluté a zelené pigmenty na zakladé
smési oxidu SnO, s BaCO; a BaSO,. Pro syntézu pigmenti
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byl do smési pfidan také TbsO; a SiO,. Pigmenty byly ziskany
klasickym, dvoustupniovym zptisobem a suspenznim misenim
surovin. Barevné vlastnosti téchto pigmentti byly méfeny na
spektrofotometru ColorQuest XE v barevném prostoru CIE
L*a*b* ve viditelné oblasti svétla. Byla proméfena velikost
Castic a pro charakterizaci byla pouzita rentgenova difrakéni
analyza.

Tato prace vznikla za podpory IGA Univerzity Pardubice
SGSFChT _2014002.
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Syntéza, studium a charakterizace novych kryptando-
vych ligandl je pomémé zajimavou oblasti koordinacni che-
mie. Makrobicyklické ligandy mistkované ptes vhodné tripo-
dalni skupiny (fosfinoxidové, uhlikové, dusikaté) a linearni
(symetrické, nesymetrické) spojky nabizeji Sirokou paletu
laditelnosti vlastnosti vzniklych komplext. Nejvétsi diraz je
kladen zejména na  velikost koordinacni  kavity,
a termodynamickou stabilitu a kinetickou inertnost kryptando-
vych systému. Tyto latky pak mohou najit uplatnéni napf. na
poli metallokatalyzy nebo v medicinskych zobrazovacich
technikach.

Mezi syntetické cesty jak pfipravit tyto makrobicyklické
ligandy patii obvykle metoda velkého zfedéni (vyZzadujici
praci s velkymi objemy reakénich smési) a nebo templatova
syntéza s vhodnymi acyklickymi prekurzory. Druhy zminény
pfistup je obvykle synteticky piijemnéjsi. Jako templatové
prekurzory uréené pro dalsi syntézy byly pfipraveny a studo-
vany komplexy tris(aminomethyl)fosfinoxidu (TAMPO)
sionty pfechodnych kovl. Ligand byl zkoumén zvlasté
z hlediska termodynamické stability svych komplexd meto-
dou potenciometrické titrace. Byly ziskany hodnoty protoni-
zacnich konstant ligandu a konstant stability komplexnich
Castic s ionty cu", Zn", Ni'" a Co'". Prostorové uspotadani
tripodalni skupiny pro piipadné navazani linearnich spojek
bylo v nekterych piipadech potvrzeno pomoci rentgenostruk-
turni analyzy.
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Obr. 1. Rentgenova struktura [Co(TAMPO),|Cl;. Vodikové atomy
nejsou pro pichlednost zobrazeny

Tato prace vznikla za podpory grantu GA CR
P207/11/1437.

1P-11
SIMULACIA KOROZNEHO CHOVANIA ZLIATINY
INCOLOY 800H/HT VO FLUORIDOVOM PROSTREDI

VILIAM PAVLIK MARTIN KONTRIK, FRANTISEK
SIMKO, MIROSLAV BOCA
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Vo fluoridovych taveninach sa zliatiny nedokézu pasivo-
vat v dosledku silnej reaktivity fluéru. Ich spravanie
v kor6znom médiu sa prejavuje inym mechanizmom, tzv.
prednostnou koréziou. V pripade niklovych zliatin v§eobecne
koroduju primesy ako chrom, Zelezo, molybdén, wolfram,
nidb a podobne. Ak je tavenina-korézne médium priebezne
nasytena ionmi, ktoré st za obyc¢ajnych podmienok hlavnou
kordznou zlozkou, je mozné predpokladat, Ze rovnovaha sa
posunie na stranu reaktantov a kordzny ubytok zliatiny bude
v kone¢nom désledku nizsi.

Ciel'om prace bolo pozorovat’ chovanie zliatiny Incoloy
800 H/HT (48Fe-29Ni-20Cr) v simulovanom koréznom pro-
stredi fluoridovej taveniny LiF-NaF-KF (46,5-11,5-42
mol.%). Testoval sa vplyv umelych pridavkov vybranych
fluoridov kovov (CrFs, FeFs, FeF,, CoF,, NiF,) vo fluoridovej
tavenine. Teplota taveniny pod argénovou atmosférou bola
680°C. Cas vydrze na danej teplote sa pohyboval okolo
8 hodin.

Na vyhodnotenie sa pouzila vazkova analyza a metdda
pozorovania povrchu SEM-EDX.

Zistilo sa, ze so zvySujucim mnozstvom umelo prida-
nych fluoridov kovov sa ubytok zliatiny zvysoval. V pripade
pridavku 5 mol.% fluoridu chromitého sa véhovy ubytok
znizil v porovnani s jeho pridavkami od 0,3 mol.% az po
3,4 mol.%. SEM-EDX analyzou sa zisitlo, Ze prednostne sa zo
zliatiny vylu€oval chrom a zelezo, priCom v zliatine vznikla
vrstva obohatena niklom. Zistila sa aj ista zavislost ubytku
zliatiny od pouzitych umelych pridavkov fluoridov z pohl'adu
poradia prvkov v elektrochemickom rade napétia. Toto ziste-
nie méze mat’ vel’ky technologicky vyznam.

Tato praca vznikla za podpory Slovenskej grantovej
agentury VEGA ¢. 02/0095/12 a ¢. 02/0116/14.
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Poly(N-vinylkaprolaktam)' je neionogenni, vodérozpust-
ny, neadhezivni, termosenzitivni a biokompatibilni polymer,
ktery patii do skupiny poly-N-vinylamidovych polymerd?.
Termosenzitivni polymery jsou rozpustné ve studené vode¢,
ale kolabuji a dochazi ke srazeni nad urcitou teplotu. Pti dosa-
zeni teploty fazového pfechodu dochdzi kndhlé zmeéné
v konformaci, rozpustnosti a hydrofilné-hydrofébni rovnova-
ze’. V pribéhu tepelného zatéZovani tohoto polymeru bylo
prokazano, ze pii 380 °C dochazi k nepfiméfené velkému
ubytku hmotnosti. Maximalni ztrata hmotnosti je okolo 430 °C
(cit."). Abychom zabranili témto nezadoucim jevim je vhodné
polymer obohatit o plnivovou slozku s lepS$imi tepelnymi
charakteristikami.

Jednou z moznosti je vyuziti modifikovanych jilovych
minerald v nanorozmeérech (silikatova vrstva jilu je tenka
0,98 nm). Nejbéznéji vyuzivané jilové mineraly jako plniva
do polymert jsou ze skupiny smektitd (montmorillonit), ver-
mikulitd a kaolinu (halloysit). Tyto mineraly ovliviiuji pfede-
v§im mechanické vlastnosti a tepelnou stabilitu polymerd*®.

Dalsi moznosti plniva jsou nanouhlikaté materidly ovliv-
fiujici mechanické a tepelné vlastnosti polymert. Vykazuji
predevsim zlepSeni tepelné stability a vylepSeni pevnostné-
mechanickych parametri vysledného polymerniho nanokom-
pozitu oproti &istym polymernim latkam”®,

Tato prace studuje vliv jilovych minerald a uhlikatych
materiald na tepelnou stabilitu poly (N-vinylkaprolaktamu).
Pozitivni vliv nanoplniv na vlastnosti nanokompozitu byl
studovan metodami pro strukturni analyzu materialu: rentge-
novou praskovou difrakci, a infracevernou spektroskopii
s Frourierovou transformaci, hmotnostni zmény za tepelného
zatézovani se stanovily termogravimetrickou analyzou. Dopl-
fujici metodou pro studium morfologie povrchu byla skeno-
vaci elektronové mikroskopie.

Obr. 1. Poly(/V-vinylkaprolaktam)'

Tato prace vznikla za podpory grantu MSMT CR
SP2014/82 a projektu IT4 Innovations Centre of Excellence
reg.c.cz. 1.05/1.1.00/02.0070.
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ZnS and CdS nanoparticles were precipitated by reac-
tions of zinc and cadmium acetate with sodium sulphide in the
presence of the cationic surfactant cetyltrimethylammonium
bromide (CTAB). The nanoparticles with the radii of 2.0-2.2
nm were obtained. ZnS and CdS nanoparticles had the hexag-
onal and cubic structure, respectively. The dispersions of ZnS,
CdS nanoparticles and CTAB were studied by laboratory and
molecular modelling methods. Based on zeta potentials meas-
urements and results of molecular simulations ZnS and CdS
nanoparticles were found to be covered by CTAB arranged
into bilayers forming positively charged micelles.

Fig. 1. Cross section of ZnS nanoparticles in water environment
surrounded by CTAB
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These micelles were immobilized on particles of the clay
mineral montmorillonite (MMT). ZnS and CdS nanoparticles
were mostly deposited in micro- and mesopores of MMT that
were closed during drying. The resulting nanocomposites
contained 4-7 wt. % of ZnS, resp. CdS. The MMT nanocom-
posites along with free ZnS and CdS nanoparticles were ap-
plied for the photocatalytic decomposition of phenol, nitrous
oxide® and photocatalytic reduction of carbon dioxide™. Us-
ing free nanoparticles as well as the nanocomposites the 90%
efficiency of the phenol decomposition was achieved. For the
reduction of CO, the nanocomposites were more suitable.
They provided 5-6 fold higher efficiency than the commercial
TiO, catalyst (Evonik P25) in production of hydrogen and
methane. In case of the N,O decomposition ZnS nanoparticles
and the ZnS-MMT nanocomposite were also more efficient
(80 %) then TiO, (57 %).

This work was financially supported by the Ministry of
Education, Youth and Sports of the Czech Republic in the

“National  Feasibility ~Program 1", project LOI208
“TEWEP”.
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Semiconductor Zn,Cd,.S nanoparticles (NPs) were pre-
pared by precipitation procedure at room temperatures. Mix-
tures of zinc and cadmium cations were precipitated by sodi-
um sulphide in the presence of cetyltrimethylammonium bro-
mide (CTAB) creating micelles into which nanoparticles were
encapsulated and protected against agglomeration'. The ratio
of Zn:Cd composition in Zn,Cd, S was changed in range
from x=0 to x=1 with the step 0.1. Energy gaps were deter-
mined from measured UV-Vis spectra by the Tauc method®.
Radii of the nanoparticles were calculated using dependence
of gap energy on radius of semiconductor quantum dots in-
volving quantum confinement effect. Electron transmission
microscopy was used to confirm calculated sizes of prepared
nanoparticles (Fig. 1).

The photocatalytic activity of prepared Zn,Cd, S nano-
particles has been tested by degradation of methylene blue
solution under UV-light irradiation with maximum emission
wavelength at 365 nm. The best results in photocatalytic ac-
tivity was found for composition ZngsCdy4S in which band
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Fig. 1. TEM analysis of Zn,3Cd, ;S nanoparticles with size distri-
bution histogram

gap energy is close to energy of photons of light used for
excitation in photocatalytic experiments.

This work was supported by the Czech Science Founda-
tion (P107/11/1918), by the Regional Materials Science and
Technology Centre (CZ.1.05/2.1.00/01.0040) in Ostrava and
by VSB-Technical University of Ostrava (student’s grants
SP2013/56).
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Vztah medzi Struktarou koordinaénych zlucenin a ich
magnetickymi vlastnostami sa $tuduje uz niekolko dekad.
Struktira sa na jednej strane charakterizuje niektorymi vyz-
namnymi vézbovymi vzdialenost'ami alebo vizbovymi uhla-
mi. Na druhej strane sa pohl'ad na magnetické vlastnosti redu-
kuje na hodnotu konStanty izotropnej interakcie (J alebo 2J
podla definicie ¢lena Hamiltonianu). Predmetom nasho sku-
mania st tradiné  J-magnetoStruktirne  korelacie
v komplexoch prechodnych kovov (napr. medi, Zeleza, kobal-
tu, chrému a manganu), tykajuce sa vztahu J = f(p), kde p je
$truktarny parameter’.

Nové moznosti skimania J-magnetostruktarnych korela-
cii poskytuje pouzitie chemometrie. Spracovanim zozbiera-
nych Struktirnych a magnetickych udajov z literatary, moder-
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nymi prostriedkami a vyuzitim programu Statgraphics, sa daju
ziskat’ mnohopodetné korelaéné vzt'ahy?.

Velkou motivaciou pre d’al$ie Studium koreldcii najma
v dvojjadrovych komplexoch Fe(Ill) st aj ich prediktivne
moznosti pri skumani vlastnosti proteinov ako su feritin
a hemosiderin®.

Tato prace vznikla za podpory grantu VEGA 1/0073/13.
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Prace je zaméfena na ptipravu pigmentl typu CaSnSiOs
s dopujicimi prvky vybranych lanthanoidd a chromem. Jedna
se o malayaity cini¢it¢ povahy s monoklinickou krystalovou
strukturou'. Jejich barevné chovéni zavisi na pouziti daného
typu keramické glazury®~. Vzorky byly p¥ipraveny, zhomoge-
nizovany a mlety po dobu péti hodin s naslednou kalcinaci pii
teplotach 1200 az 1450 °C.

Zkoumané vzorky byly pfipraveny v rtiznych koncen-
tracich suchym zptisobem piipravy reakei v pevné fazi. Cisto-
ta pouzitych vychozich latek byla v rozmezi 96-99 %. Kalci-
nace reakcéni smési v korundovych kelimcich v elektrické peci
trvala Ctyfi hodiny s rychlosti nab&hu teploty v peci 10 °C/min.
Mleti probihalo v achatovych miskach v jednopozicovém
planetovém mlynku "pulverisette 6" Fritsch (Fritsch GmbH,
SRN) pfi rychlosti 200 ota¢ek za minutu po dobu péti hodin.
Vysledny mleci efekt byl dan pohybem kouli a mletého mate-
ridlu po vnitini stén¢ mleci naddoby a razem kouli na mlety
material a protilehlou vnitini sténu mleci nadoby. Hermetické
tésnéni mezi mlecimi nddobami a vikem zarucilo bezeztratové
mleti. Barevné vlastnosti testovanych vzorkt byly sledovany
pti aplikaci do keramické glazury P07410 a nanesenim na
leskly bily fotograficky papir ve formé tenkého filmu
v organické matrici. Hodnoty barevnych soufadnic L, a*, b*
byly zméteny pomoci ColorQuestu XE (HunterLab, USA).
Velikost ¢astic byla vyhodnocena v jejich praskové formé na
Mastersizer 2000/MU (Malvern Instruments, VB).

Ze ziskanych laboratornich testd vyplyva, ze mecha-
noaktivace vyrazné ovliviiuje velikost zrn pfipravenych pig-
mentul.

Tato prace vznikla za podpory projektu I1GA Univerzity
Pardubice, SGFChT 04.
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Rostlinné hormony cytokininy hraji kli¢ovou roli pfi
regulaci mnoha vyvojovych procesti v rostlinach. Tyto signal-
ni molekuly reguluji v koordinaci s dal§imi hormony bunééné
déleni, diferenciaci bunék, apikalni dominanci, metabolickou
aktivitu pletiv, starnuti listd apod. Strukturné se jedna a N6-
substituované derivaty adeninu. V rostlinnych pletivech se
tyto latky vyskytuji v n€kolika formach (volné baze, ribosidy,
glykosidy, nukleotidy), které se vyznamné lisi svoji biologic-
kou aktivitou a tudiz i funkci. Na rozdil od produktl primarni-
ho metabolismu a naprosté vétSiny sekundarnich metabolitt
se rostlinné hormony vyskytuji ve velmi nizkych koncentra-
cich (fmol — pmol/g Cerstvé hmoty). Rostlinné pletivo pred-
stavuje komplexni smés latek, které maji Casto podobnou
strukturu ¢i fyzikalné chemické vlastnosti jako cytokininy.
Dnes je znamo vice nez padesat riznych cytokinint, véetné
cis/trans & polohovych isomeri!. Viechny vyse uvedené
skutecnosti vedou k potiebé pouzivat dostatecné selektivni
a mimofadng citlivé metody chemické analyzy cytokinind?.
Predmétem této prezentace je piehled modernich izola¢nich
metod a metod koncové analyzy, které se v poslednich letech
uplatfiuji pii profilovani cytokininti pfirozené se vyskytujicich
v rostlinach a bakteriich. Jedna se zejména mikroextrakéni
metody (mikroextrakce na pevné fazi, mikroextrakce poly-

mernim monolitem) a spojené techniky LC-MS/MS
a CE-MS/MS ¢i CE-LIF.
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Mezi prednosti kapilarni elektroforézy (CE) patii vysoka
separacni ucinnost, kratkd doba separace a snadna uprava

Sekce 2 — prednasky

vzorkt pfed instrumentalni analyzou. V kombinaci s béznymi
detektory, UV-Vis fotometricky nebo vodivostni, vykazuje
CE vysoké limity detekce na trovni 10~ mol/l, které do zna¢-
né miry limituji jeji Siroké vyuziti v klinické analyze. Tuto
nevyhodu lze ptekonat pouzitim prekoncentraénich technik,
pomoci nichz se klinické vzorky zakoncentruji piimo
v separacni kapilafe. Krevni plasma, mo¢, mozkomisni mok
nebo mikrodialyzaty tkani jsou pred CE analyzou fedény
vodou nebo pfidavkem organického rozpoustédla z diivodu
potlaceni vysoké vodivosti klinickych vzorkd. Takto upravené
vzorky lze davkovat do kapilary ve velkém mnoZstvi a analy-
ty zakoncentrovat elektrickym polem na rozhrani vzorek/
separacni elektrolyt. Touto metodikou byly stanoveny neuro-
transmitery (glycin, glutamat a GABA) v mikrodialyzatech
mozku'” nebo antidiabetikum metformin v mo&i a krvi’
s limity detekce na tirovni 10°® mol/l.

r Bl T T 1

—

1
2 3
A 3
1 2
3 4 5 6 7

Migraéni ¢as (min)

Obr. 1. Elektroferogram 10 mol/l smési neurotransmiteri,
GABA (1), glycin (2) a glutamat (3), rozpusténych v 75% acetoni-
trilu s pfidavkem 20 mM NaCl. Bézné davkovani vzorku do kapila-
ry — 1,4 % z délky kapilary (A), vysoké davkovani — 98 % z délky
kapilary (B). Separacni elektrolyt, 4 mol/l kyselina octova; kapilara,
60 um id, 43 cm délka, 28 cm k bezkontaktnimu vodivostnimu detek-
toru; 25 kV

Tato prace vznikla za podpory Univerzity Karlovy
v Praze, projekty PRVOUK P31 a UNCE 204015/2012.
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Legislativne nariadenia tykajlice sa problematiky rezidui
lieciv v potravinach zivocisneho pdvodu maji za ulohu chra-
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nit' zdravie spotrebitela. Su stdle prisnejSie a narocnejsie
z hl'adiska tzv. maximalnych rezidualnych limitov (MRL).
Preto aj nové metody stanovenia rezidui lieiv sa musi sa
realizovat’ na takych urovniach, aby vedeli spol'ahlivo detego-
vat’ a stanovit’ hodnoty na urovni MRL. Tento trend sa reali-
zuje na viacerych Urovniach, a to znizovanim medze stanovi-
telnosti analytickych metdd pod hodnotu MRL na urovni ppb
az ppt, zdokonalovanim a zavadzanim novych metdd, vyvo-
jom kvalitnejSej pristrojovej techniky a vyuzivanim predkon-
centraénych technik.

Medzi diagnostické metddy kontroly rezidui liediv pat-
ria:
Staar

mikrobiologické metddy (Stvorplatiiova metdda,
metoda, Delvo test, Premi test,

imunochemické metody (Charm test),

chemické metddy (kvapalinovd chromatografia, tenko-

vrstvova  chromatografia, kapilarna  elektroforéza
a hmotnostna spektrometria v kombinacii so separa¢nymi
metodami.

Vyber spravnej extrakénej metody a predkoncentraénej
techniky ma priamy dopad na vytaznost metddy. Najviac
vyuzivanou prekoncentracnou technikou je extrakcia na tuhej
faze (SPE). Extrakcia za pomoci Mcllvainovho tlmivého roz-
toku a techniky SPE na kolénkach s fazou C,g sa pouzivala pri
stanoveni tetracyklinov. Pri stanovovani tylozinu sa extrakt
acetonitrilu a vody zakoncentrovaval na kolonkach s fazou
C,s, a taktiez pri stanovovani penicilinov, kde sme zakoncen-
trovavali vyextrahované peniciliny vo fosfatovom tlmivom
roztoku. Na chromatografickll separaciu antibiotik sa najcas-
tejSie pouzivaju kolony na baze reverznych faz, ako su Cig
aCgs. Ako mobilné fizy sa pouzivaju tlmivé roztoky
v kombinécii s acetonitrilom a metanolom. Pre tetracykliny:
acetonitril-metanol-0,01 M vodny roztok kyseliny $tavel'ove;j,
acetonitril-0,01 M roztok kyseliny fosforecnej pre tylozin.
Najviac pouzivanymi detekénymi technikami v kvapalinove;j
chromatografii rezidui antibiotik su UV detekcia, fluorescenc-
na detekcia, hmotnostna spektrometria a pripadne elektroche-
micka detekcia. Najvac¢sim prinosom v poslednych rokoch je
metdda kvapalinovej chromatografie a hmotnostnej spektro-
metrie, ktora sa vyuziva za €elom konfirmacie rezidui lie¢iv,
zarovei postva detek¢né limity k niz§im hodnotam.

VEGA ¢

Prispevok vznikol za podpory grantu

1/0233/12.
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Z KAPKY KRVE POMOCI MAGNETICKEHO
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ANNA BALZEROVAZ ARIANA FARGASOVA,
ZDENKA MARKOVA, VACLAV RANC*, RADEK
ZBORIL*

Regionalni centrum pokrocilych technologii a materialii,
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Imunoglobuliny jsou proteiny, které maji kli¢ovou tlohu
pfi obrané organismu proti cizim objektim, jako jsou viry
nebo bakterie. V lidském téle se vyskytuje pét tfid imunoglo-
bulint (A, G, M, E a D). Imunoglobulin G (IgG) ma nejmensi
polomér a jako jediny ze vSech tfid je schopen proniknout
placentou k nenarozenému ditéti, a tim ho chréanit'. Koncen-
trace IgG v krvi zdravého dospélého clovéka je piiblizné 10
g1, ale méni se v zavislosti na zdravotnim stavu. B&Zné se
k detekci IgG pouzivaji imunologické metody jako ELISA
(Enzyme-Linked Immunosorbent Assay) a metody od ni od-
vozené nebo separaéni metody, jako je elektroforéza
a kapalinova chromatografie v kombinaci s hmotnostni spek-
trometrii. Tyto metody maji mnoho vyhod, jako je vysoka
citlivost a robustnost, ale jsou Easové a materialové naroéné’.
Z tohoto divodu je stile vysoka poptavka po novych meto-
dach nebo materialech, které by byly schopny selektivné sta-
novit imunoglobuliny i pfi velmi nizkych koncentracich.

Jednou z metod potencialné vyuzitelnych v této oblasti je
povrchem zesilena Ramanova spektroskopie (SERS). Ugin-
nou kombinaci této techniky a Gc¢elné navrzeného nanokom-
pozitu obsahujiciho magnetické jadro a nanocastice stiibra
povrchové modifikované pomoci antilgG byla vyvinuta pro-
cedura pro stanoveni IgG ve vzorcich krve ziskanych tzv.
finger prick” metodou. Pfitomnost potencidlni nespecifické
interakce komponent vzorku s aktivnim povrchem stiibra byla
minimalizovana Uplnou blokaci tohoto povrchu pomoci ethy-
laminu. Diky magnetickym vlastnostem nanokompozitu je
mozné jednoduse zakoncentrovat a odseparovat cilovou latku
(IgG) ze slozité matrice (krev) a diky nanocasticim stiibra ji
snadno stanovit pomoci SERS. V porovnani s metodami
sendvi¢ového typu je pouziti jediného nanokompozitu velmi
jednoduché a pii analyze nedochazi k chybam zptisobenym
nespecifickymi interakcemi.

Tato prace byla podporena projekty OP VaVpl reg. cislo
CZ.1.05/2.1.00/03.0058, OPVK CZ.1.07/2.3.00/20.0056,
TACR TA03011368 a vnitinim grantem UP Olomouc
PrF_2014032.
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V poslednich né€kolika desetiletich se nanocastice sttibra
(AgNPs) staly béznou soucasti moderni civilizace diky jejich
optickym, magnetickym, elektronickym a v neposledni fadé
antibakteridlnim vlastnostem. Na zdklad¢é téchto unikétnich
vlastnosti se pak v nanosvété objevuji zcela nové fenomény
azcela nové formy hmoty, od kterych se pak odviji jejich
vyuziti pro mnohé aplikace. AgNPs nasly mimo jiné zejména
uplatnéni jako substrat v povrchem zesilené Ramanové spek-
troskopii (SERS).

Jako nejbéznéjsi substraty pro SERS jsou vyuzivany
AgNPs piipravené redukei citratem sodnym' nebo borohydri-
dem sodnym?, které viak diky hife opakovatelnému postupu
ptipravy Casto poskytuji nereprodukovatelné SERS vysledky.

Uvedena prace se proto zabyva sledovanim dlouhodobé
Casové stability nanocastic stiibra, pfipravenych redukci amo-
niakalniho komplexu stfibrnych iontd D-maltosou. Experi-
menty byly provadény na zakladé méteni pramémé velikosti
Castic a zaznamenavanim UV/Vis spekter. Kromé téchto para-
metrd byla také sledovana hodnota pH a hodnota vodivosti po
dobu téméf jednoho roku. Soucasné, u takto piipravenych
AgNPs, byla sledovana efektivita zesileni signdlu v ramci
SERS méfeni.

Tato  prdace  vznikla podpory  projektii
OP VaVpl reg. cislo CZ.1.05/2.1.00/03.0058,
OPVK CZ.1.07/2.3.00/20.0056, TACR TA03011368 a vnitini-
ho grantu UP Olomouc (PFF_2014_032).

za

LITERATURA
1. Lee P. C., Meisel D.: J. Phys. Chem. 86, 3391 (1982).
2. Greighton J. A., Blatchford C. G., Albrecht M. G.: J.
Chem. Soc., Faraday Trans. 2 75, 790 (1979).

2L.-06

STUDIUM PRiPRAVY VRSTEV NANOCASTIC
STRIBRA ZA VYUZITI STUDENE PLAZMY PRO
POVRCHEM ZESILENOU RAMANOVU
SPEKTROSKOPII (SERS)

JAKUB VLCEK, LUBOMIR LAPCIK, ALES
PANACEK*

Regionalni centrum pokrocilych technologii a materiali,
Katedra fyzikalni chemie, Prirodovédecka fakulta, Univerzita
Palackého v Olomouci, 17. listopadu 1192/12,

771 46 Olomouc

Jjakub.vicek@upol.cz

757

Sekce 2 — prednasky

Zejména pro své specifické optické vlastnosti jsou nano-
Castice stfibra vyuzivany pii tvorbé senzori a také
v poslednich letech jako substrat pro povrchem zesilenou
Ramanovu spektroskopii. Studena atmosférickd plazma je
v soucasnosti intenzivné studovana, zejména pro jeji vyuziti
v povrchové chemii pii €iSténi povrchd, aktivaci povrchu
a depozici tenkych filma'~,

Cilem nasi prace bylo optimalizovat proces oSetfeni
sklenéného substratu studenou atmosférickou plazmou gene-
rovanou pomoci difuzniho koplanarniho povrchového bariero-
vého vyboje (DCSBD). Nasledné byly uspésné pfipraveny
tenké filmy nanocastic stiibra na sklenéném substratu. Depo-
zice tenkych filma byla provadéna metodou ponofeni substra-
tu do disperze koloidniho stiibra (deep coating) a také pomoci
metody spin coating. Tyto vrstvy byly poté aplikovany jako
substrat pro povrchem zesilenou Ramanovu spektroskopii
(SERS).

ELECTRODES PLASMA

AN
JEEEEEE
Alz0s o

Schéma 1. Elektrodovy systém u DCSBD'

Tato prace byla podporena projekty OP VaVpl reg. cislo
CZ.1.05/2.1.00/03.0058 a vnitrnim grantem UP Olomouc
PrF_2014032.
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Resonance effect is a phenomenon that strongly enhance
Raman signal from the sample and strictly depends on excita-
tion wavelength. It occurs when an incident electromagnetic
wave interacts not only with vibrational, but additionally with
electronic states. This phenomenon was observed for various
organic as well as inorganic compounds.

Raman resonance effect in liquid water was demonstrat-
ed by Pastorczak et al.'. Polarized Raman spectroscopy
showed that the intensity ratio of two main components with
maxima around 3200 and 3400 cm ' (assigned to strongly and
loosely hydrogen-bonded water molecules, respectively) de-
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pends on the excitation wavelength in the visible range. It was
also shown, that the Raman resonance effect in water directly
corresponds to the supramolecular structure of liquid water.

Noble metal (gold, silver) nanoparticles have been suc-
cessfully applied for Surface Enhanced Raman Spectroscopy
(SERS). Significant increase in Raman signal found for many
organic molecules adsorbed on expanded metal surface put
attention on SERS as a very sensitive analytical technique
allowing to study single molecules. Because of this fact, cur-
rently, SERS technique is more willingly used in interesting
studies on the field of medicine, biology, biochemistry or
crystallography”.

In this work studies on Raman resonance effect in water
solutions of silver nanoparticles (AgNPs) synthesized accord-
ing to the formula proposed by Frank et al.” will be presented.
Investigations concern the impact of AgNPs for water vibra-
tional spectra. Additionally influence of AgNPs size will be
discussed.

This work was financially supported from grant no.
2013/09/B/ST4/03010.

REFERENCES
1. Pastorczak M., Kozanecki M., Ulanski J.: J. Phys. Chem.
A 112,10705 (2008).
2. Le Ru E. C., Blackie E., Meyer M., Etchegoin P. G.:
J. Phys. Chem. C 711, 13794 (2007).
3. Frank A. J,, Cathcart N., Maly K. E., Kitaev V.: J. Chem.
Educ. 87, 1098 (2010).

2L-08

CHRONOPOTENCIOMETRICKE STANOVENIE
KYSELINY ASKORBOVEJ V BIOLOGICKYCH
MATERIALOCH

ESTERA RABAROVA, ERNEST BEINROHR

Katedra chémie, Fakulta prirodnych vied, Univerzita sv. Cyri-
la a Metoda v Trnave, Nam. J. Herdu 2, 917 01 Trnava
estera.rabarova@ucm.sk

Kyselina askorbova (KA) je prirodny antioxidant chra-
niaci zivé organizmy pred posobenim volnych kyslikovych
radikalov. Ich u¢inkom sa najskoér oxiduju hydroxylové skupi-
ny na uhlikoch v polohe 3 a 4 furdnového kruhu za vzniku
kyseliny dehydro-askorbovej'. V ostatnom obdobi je snaha
vyvinit’ nové metody stanovenia KA v réznorodych biologic-
kych vzorkach.

HO
HO O =0

HO OH

Schéma 1. Chemicka $truktura kyseliny askorbovej

Chronopotenciometria sleduje zmenu potencidlu pracov-
nej elektrody v case pri nanutenom konStantnom prade.
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V nasej praci sme pouzili prietokovy systém obsahujici elek-
trochemicku celu so zabudovanym trojelektrodovym systé-
mom a s makropérovitou uhlikovou elektrédou na vyvoj no-
vej metddy stanovenia KA.

Tato praca vznikla za podpory grantu VEGA 1/0073/13.
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VOLTAMETRICKE STANOVENI BROMAZEPAMU |
NA MENISKEM MODIFIKOVANE STRiBRNE PEVNE
AMALGAMOVE ELEKTRODE

PETR SAMIEC*, ZUZANA NAVRATILOVA

Ostravska univerzita v Ostravé, Prirodovédecka fakulta, Ka-
tedra chemie, 30. dubna 22, 701 03 Ostrava
pl13171@student.osu.cz

Bromazepam (BZ) se prumyslovée vyrabi jako 1é¢ivo pod
obchodnim nazvem Lexaurin. V 1ékai'ské praxi se BZ pouziva
k 16¢b& uzkosti, tenze a insomnie'*. Ke stanoveni této litky
byla pouzita voltametricka technika DPV (diferecni pulzni
voltametrie) v téielektrodovém zapojeni. Ptitomnost azome-
thinové funk¢ni skupiny a jeji snadna redukovatelnost umoz-
nuje pouzit pracovni elektrodu typu meniskem modifikované
stiibrné pevné amalgamové elektrody (m-AgSAE)’. Mezi
vyhody pouziti pevnych elektrod na bazi amalgdmi patii
jejich minimalni toxicita, snadna manipulace a stabilita®.

Lécivo Lexaurin (BZ 3 mg) bylo pouzito pro vyrobu
zésobniho roztoku BZ (1:107° mol 1"') v methanolu. Jako
optimalni prostiedi pro stanoveni BZ bylo vybrano prostredi
smési Brittonova-Robinsonova pufru a methanolu (9:1)
o hodnoté¢ pH 2, ve kterém byly proméfovany koncentraéni
zavislosti v rozmezi fadt 10 az 10~ mol 1", Opakovanym
méfeni BZ v optimalnim prostfedi byla dokazana stabilita
proudové odezvy pracovni elektrody m-AgSAE. Takto pfipra-
veny zasobni roztok BZ neni staly a voltametrické méteni je
zapotiebi provést ihned po ptiprave roztoku.

Tato prace byla vypracovana v ramci grantu SGS identi-
fikacni cislo SGS05/PrF/2014.
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NEVSEDNI UCINNOST ULTRAJEMNYCH
SUPERPARAMAGNETICKYCH NANOCASTIC
OXIDU ZELEZA PRI ODSTRANOVANI
ARSENICNANOVYCH IONTU Z VODNEHO
PROSTREDI

MARTINA KILIANOVA, ROBERT PRUCEK,
JAN FILIP, JAN KOLARIK, LIBOR KVITEK,
ALES PANACEK, JIRI TUCEK, RADEK ZBORIL

Regionalni centrum pokrocilych technologii a materialii,
Slechtitelii 11, 783 71 Olomouc
Martina.Kilianova@upol.cz

Arseni¢nany, vyskytujici se ve vodnich zdrojich, pred-
stavuji nemalé riziko pro lidské zdravi. Za Gcelem jejich od-
stralovani byly objeveny rozli¢né technologie, z nichz jedna
vyuziva Siroké nabidky vhodnych sorp¢nich materiald. Nano-
Castice oxidu zeleza, jako sorbenty, jsou hojné vyuzivany diky
jejich vysoké plose povrchu a moznosti manipulace s nimi
pomoci vn&jiiho magnetického pole'?. Pro odstraiiovani ionti
arsenu z vodného prostfedi byly v nasem pfipad¢ pfipraveny
ultrajemné nanocastice oxidu zeleza s uzkou velikostni distri-
buci, a to za vyuziti ekonomicky nenaro¢né a jednoduché
metody syntézy’. Adsorpéni kapacita tohoto sorbentu byla
zvySena kvuli jeho mezoporézni povaze vznikajici diky sil-
nym magnetickym interakcim, jeZ se vyviji mezi nanocastice-
mi.

Kompletniho odstranéni arseni¢nanii bylo dosazeno jiz
pii vyuziti poméru Fe/As blizici se 20/1 a pfi pH v rozmezi od
5do 7,6. Za téchto podminek byly arseni¢nany kompletné
odstranény b&hem prvnich nékolika minut experimentu. Mezi
sorpénimi nanosystémy zalozenymi na oxidech zeleza toto
uspotadani vykazovalo nejvyssi Freundlichiv adsorpéni koe-
ficient a rovnovaznou sorp¢ni kapacitu za danych podminek
reakce.

S ohledem na jednoduchou a nizkondkladovou piipravu
sorbentu, vysoky vynos reakce, t¢émét monodisperzni charak-
ter, superparamagnetické chovani pii pokojové teploté
a silnou magnetickou odezvu pii pouziti malych magnetic-
kych poli mohou byt tyto syntetizované nanocastice oxidu
zeleza povazovany za slibného kandidata k vyuziti v oblasti
odstraiiovani nezddoucich toxickych polutantii z rtiznych
redlnych vodnich systémii*”,

Tato prace vznikla za podpory projektii OP VaVpl
CZ.1.05/2.1.00/03.005, OPVK CZ.1.07/2.3.00/20.0056, AV
CR KANI115600801, GACR GAP304/10/1316 a vnitiniho
grantu UP Olomouc PrF 2013 031.
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(2013).

2L-11
ODSTRANENi SLOUCENIN ARSENU POMOCIH
MATERIALU NA BAZI ZELEZA

JAN KOLARIK, ROBERT PRUCEK, ZDENEK
MARUSAK, RADEK ZBORIL

Regionalni centrum pokrocilych technologii a materialii,
Katedra fyzikalni chemie, PFF UP, t". 17. listopadu 12,
771 46 Olomouc

Jjan.kolarik@upol.cz

Arsenitany a arseni¢nany piedstavuji pro zivotni prostre-
di velkou hrozbu, pfedevsim diky svym znaénym toxickym
G¢inkGm, které byly znamy uz v 5. st. pt.Kr." Antropogenni
znecisténi arsenem zasahuje do vSech sfér zivotniho prostiedi.
Nejvétsi rizika piinasi znecisténi vody (podzemni i povrcho-
vé). Arsen nasel své vyuziti v celé fadé oborl od zemédélstvi
po farmakologii®. Specie As(IIl) jsou vice mobilni a hlavng

(III) na méné¢ toxicky As(V).

Zelezan draselny K,FeO, je Setrny k Zivotnimu prostiedi
a ma silné oxidacni ucinky. Fe(VI) spontann¢ reaguje s vodou
a vytvari molekularni kyslik. V reakci s vodou je Fe(VI) rych-
le redukovan na Fe(Ill). Dalsi vyhodou Fe(VI) je vznikajici
oxid zelezity, ktery slouzi jako dobry adsorbent. Tyto oxidac-
ni a sorpéni u¢inky Fe(VI) umoziuji velmi efektivni ¢isténi
kontaminovanych vod®.

Cilem této prace bylo prozkoumat proces sorpce slouce-
nin arsenu pomoci Fe(VI). Zaroven byla porovnana ucinnost
sorpce sloucenin arsenu na sorbenty maghemitu, KFeO,
a K,FeQy. Cilem bylo také prozkoumat kinetiku sorpce, zavis-
lost sorpce na mnozstvi pouzitého sorbentu a zavislost na pH.
Pro Fe(VI) byla také zkoumana Gc¢innost sorpce As(V) a As
I11).

Tato  prace  vznikla  za  podpory  projekti
OP VaVpl reg. Cdislo CZ.1.05/2.1.00/03.0058, TACR
TE01020218 a  vnitrniho  grantu  UP  Olomouc

(PFF_2014_032).
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STUDIUM T@XTURNiCH,A ADSORPCNI’CHo
PARAMETRU UHLIKATYCH ADSORBENTU

TOMAS ZELENKA

Katedra chemie, Prirodovédecka fakulta, Ostravska univerzi-
ta v Ostrave, 30. dubna 22, 701 03 Ostrava
tomas.zelenka@osu.cz

Pfirodni uhli a uméle syntetizované uhlikaté aerogely
jsou pfedmétem mnoha studii, které uplatiuji tyto materialy
pii odstranéni polutantii z Zivotniho prosttedi'”. Tento apli-
kaéni potencial je vSak do zna¢né miry uréen texturnimi uka-
zateli daného adsorbentu, které je nezbytné kvantitativné po-
soudit vhodnymi metodami®.

Adsorpéni metody z plynné faze (nejcastéji N,, CO,)
predstavuji nejrozsitencjsi zptisob popisu texturnich charakte-
ristik, zejména pak stanoveni specifického povrchu adsorben-
ti’. Byl zjistén povrch mikropéra uhlikatych materialt
v rozsahu 160-1320 m*g™ (ze sorpce CO,), specificky po-
vrch BET pak 5-860 m*g™' (ze sorpce N,). Ukazatel hodnoty
povrchu byl také stanoven NMR relaxa¢ni technikou, ktera
predstavuje unikatni pfistup k postihnuti porézniho systému
pevnych latek bez aproximace tvaru ¢astic ¢i suSeni vzorku,
po kterém jiz materidl nereprezentuje sviij ptivodni stav.

Cilem ptispévku je posoudit vzajemnou relaci mezi tex-
turnimi charakteristikami uhlikatych latek zjisténymi konven-
¢nimi sorpénimi technikami a NMR metodou. Tyto parametry
budou reflektovany na adsorp¢ni chovéani olovnatych ionti
z vodného prostiedi.

Tento  prispévek byl  podporen  z  projekti
CZ.1.05/2.1.00/03.0100, LO1208, SGS02/PrF/2014,
02508/2013/RRC.
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KRIDLATKA — ALTERNATIVA PRO CISTENI VOD?
MAREK MUCHA™"*, JIRf KALINA™

“ Katedra chemie, b Environmentdlni centrum, Prirodovédecka
fakulta Ostravské univerzity, 30. dubna 22, 701 03 Ostrava
marek.mucha@osu.cz

Kontaminace povrchovych vod 1é¢ivy' &i t&7kymi kovy?
je vazny environmentélni problém. Refenim je adsorpce na
riizné typy sorbentii, naptiklad na aktivni uhli’. Vét3ina sor-
benti vykazuje odpovidajici sorpéni vlastnosti, naproti tomu
jsou pomérné¢ drahé.

Utelem této prace bylo otestovat jeden z moznych lev-
nych sorbentl — suSenou kiidlatku, coz je vSudypfitomny
plevel, takze jeji pofizovaci naklady jsou nizké (naklady za
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pokoseni, usu$eni a pfipadné podrcenti).

Sorpéni vlastnosti susené drcené kiidlatky byly testova-
ny na kyseling acetylsalicylové (1é¢ivo Aspirin) a Pb*" ion-
tech. Dosazené vysledky (sorp¢ni kapacita 0,08 mmol/g, resp.
14,48 mg/g pro kyselinu acetylsalicylovou a 0,25 mmol/g,
resp. 52,1 mg/g pro Pb*" ionty) dokazuji, Ze kiidlatka diky
svému poméru sorpéni kapacita/cena je levnym sorbentem

Regenerace pouzitého sorbentu piedstavuje dal$i vy-
znamny krok vedouci k rychlému a levnému c¢isténi vod. Ur-
¢itou alternativu pfedstavuje také jeho likvidace ¢i dalsi vyu-
Ziti.

Tato prace byla vypracovana vramci grantu sgs01/
PiF/2014, projektu IET reg. ¢. CZ.1.05/2.1.00/03.0100 finan-
covaného ze strukturdlnich fondit EU, projektem TEWEP id.
¢ LOI1208 z Narodniho programu udrZitelnosti NPU [
a projektem Moravskoslezského kraje reg. ¢. 02508/2013/
RRC.
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EFFECT OF POLYDISPERSITY ON FLOW-INDUCED
COALESCENCE IN MOLTEN POLYMER BLENDS

JOSEF JUZA, IVAN FORTELNY*

Institute of Macromolecular Chemistry ASCR, Heyrovského
nam. 2, 162 06 Prague 6
Sfortelny@imc.cas.cz, juza@imc.cas.cz

Properties of immiscible polymer blends are determined,
among others, by their phase structure. Flow-induced coales-
cence is a special case of coalescence — one of processes run-
ning during the phase structure evolution, when the driving
force is a difference in matrix flow velocities in various plac-
es. We have concentrated on description of the step when
droplet approach is slowed down by resistance of the matrix
film trapped between the droplets, which can deform. Influ-
ence of the matrix resistance is quantified by coalescence
probability (efficiency), P., defined as a ratio of droplets colli-
sions number in presence of the matrix resistance to their
number when any interaction till the collision is absent.

Practically, the course of coalescence can only be
described using larger or smaller approximations. It was stud-
ied by several authors. The most commonly used Janssen and
Meijer' model implies droplets flattening due to matrix re-
sistance; it provides a droplet-size dependence of P, for a pair
of equal droplets decreasing rapidly to zero above certain
droplet size. This also applies to droplet pair in more precise
model by Rother and Davis®.
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Fig. 1. Dependence of coalescence efficiency on average droplet
size for equally sized droplets, a pair and mixture of droplets of 2
sizes

The calculation in our recent work® has shown that mix-
tures containing droplets of different size exhibit broader
range of P. decrease from full value to zero, as shown in
Fig. 1.

This work was supported by the grant GA CR
P106/11/1069.
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COPPER COMPLEXES WITH BIOLOGICALLY
ACTIVE NITROGEN LIGANDS - AN EPR STUDY
IN FROZEN WATER/METHANOL SOLUTIONS

MILAN MAZUR*, LUCIA HUSARIKOVA, MARIAN
VALKO

Faculty of Chemical and Food Technology, Slovak Technical
University, Radlinského 9, 812 37, Bratislava, Slovakia
milan.mazur@stuba.sk

Seventy years ago, Prof. E. K. Zavoisky (Kazan, Russia)
discovered the phenomenon of electron paramagnetic reso-
nance (EPR). Since 1944, EPR spectroscopy represents
a powerful technique used in the areas of chemistry, physics,
material science, biology, pharmacy and medicine. The pre-
sented contribution deals with investigation of copper com-
plexes with selected biologically active ligands in the frozen
water/methanol solutions by an EPR spectroscopy.

The sets of copper complexes containing 3,5-di, 4-, or 5-
chlorosalicylic acids (X-ClsalH) and Cu(II) salts (copper ace-
tate, Cu(ac), or copper sulphate, CuSO,) and N-donor ligands
(3-pyridylmethanol  (ronicol),  N,N'-diethylnicotinamide
(denia), with varying concentration (ligand-to-metal ratio, x)
[Cu(ac)z(aq) or CuSO4(aq) + 2 (X-ClsalH(solv)) + x(N-donor
ligand(solv))], where X = 3,5-di, 4-, 5-and x =0, 1, 2,4, 6, 8,
12, 16, were prepared. The effects of two copper(Il) salts
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(containing anions of different basicity) and six N-donor lig-
ands with varying ligand-to-metal ratio on the formation of
resulting complexes were studied by EPR spectroscopy in the
frozen water/methanol solutions at low temperature of 98 K.

In the case of copper complexes containing ronicol and
denia, well-resolved '“N superhyperfine splitting lines in the
perpendicular part of the second- and third- derivative axially
symmetric Cu(II) EPR spectra indicated that nitrogens could
be coordinated to the central Cu(Il) ions in the equatorial
plane. The trend in g-values (g > g, > 2.0023) indicates that
the unpaired electron is localized on the di2-,2 orbital on
copper ion. Comparing ronicol- vs. denia- containing com-
plexes, it is obvious that: (i) both g-factors (g, g)) are system-
atically higher and copper parallel hyperfine splittings (4)) are
systematically lower in denia containing complexes for both
copper(Il) salts; (i7) the both g-factor (g,, g - more sensitive)
values decrease (eventually remain constant at their minimal
values) and copper parallel hyperfine splitting (AC“H) values
increase (eventually remain constant at their maximal values)
when ligand-to-metal ratio, increase; (i) the resolution and
signal intensity of the nitrogen perpendicular superhyperfine
splitting lines in the Cu(Il) EPR spectra increase (for ronicol
more progressively) when ligand-to-metal ratio increase, be-
ing saturated at higher ligand concentrations. Such infor-
mation cannot be obtained by EPR spectroscopy of powder
samples of given copper complexes.

This work was supported by the Slovak Research and
Development Agency under the contract Nos. (APVV-0202-10
and APVV-0339-10) and Scientific Grant Agency of the Slo-
vak Republic (Projects VEGA 1/0765/14 and VEGA
1/0289/12).
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OPTIMIZATION OF PHENOLIC COMPOUNDS
EXTRACTION FROM Triticum spelta L.
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Department of Chemistry, Faculty of Natural Sciences, Uni-
versity of SS. Cyril and Methodius, Nam. J. Herdu 2,

917 01 Trnava, Slovakia

viera.mrazova@ucm.sk

Spelt (Triticum spelta L.), one of the major feed and
food grains in ancient Europe, is considered a low-input crop,
suitable for growing without the use of pesticides, in harsh
ecological conditions and in marginal areas of cultivation'.
Renewed interest in this crop has been developing in recent
years because of the increasing demand for unconventional
foods and low-input agriculture, its outstanding stress re-
sistance, and quality performance®. Spelt is an interesting
genetic resource for the search of useful genes for plant breed-
ing of modern wheat varieties’. Useful traits of spelt include
resistance to diseases?, high levels of grain protein and miner-
al nutrients®, early flooding tolerance and winter hardiness.

Response surface methodology (RSM) enables evalua-
tion of the effects of several process variables and their inter-
actions on response variables. RSM is based on the fit of em-
pirical models to the experimental data obtained in relation to
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experimental design. Toward this objective, linear or square
polynomial functions are employed to describe the system
studied and, consequently, to explore experimental conditions
until its optimization”.

The optimum conditions for extraction of phenolic com-
pounds from spelt using response surface methodology were
determined. A three-factor and central composite design in
three blocks consisting of 17 experimental runs was used to
investigate the effects of three independent variables, namely
solvent composition, extraction temperature and time on the
antioxidant capacity and phenolic compounds content.

This work was supported by grant VEGA1/0073/13.
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VOLTAMETRICKE STANOVENi ORGANICKYQH
POLUTANTU NA NETRADICNICH ELEKTRODACH
A VYZKUM JEJICH INTERAKCE S DNA

ANDREA HAJKOVA

Univerzita Karlova v Praze, Prirodovédecka fakulta, Univer-
zitni vyzkumné centrum UNCE ,, Supramolekuldrni chemie “,
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mie Zivotniho prostredi, Hlavova 2030/8, 128 43 Praha 2
andrea.hajkova@natur.cuni.cz

S rozvojem prumyslu se zvySuje i zne€iSténi zivotniho
prostiedi toxickymi latkami, pro jejichz sledovani a stanoveni
je zapottebi vyvijet citlivé analytické metody. Voltametrické
techniky jsou pro tento ucel vice nez vhodné, pfedevsim pro
svoji citlivost a finanéni nenaro¢nost'. V této studii byl jako
modelovy organicky polutant vybran 2-aminofluoren-9-on
(2-AFN). Jedna se o biologicky aktivni latku vykazujici geno-
toxické Gi¢inky”.

Nanomolarni koncentrace 2-AFN lze stanovit pomoci
adsorpéni rozpoustéci voltametrie na visici rtutové kapkoveé
minielektrod¢ (HMDmE). Pro stanoveni pikomoléarnich kon-
centraci byla vyuzita kombinace u¢inné prekoncentracni tech-
niky a nasledného voltametrického stanoveni’.

Vzhledem k neopodstatnénym avsak existujicim obavam
z toxicity kovové rtuti vénujeme systematickou pozornost
netoxickym rtutfovym amalgamovym elektrodam. Rtutovym
meniskem modifikovana stfibrna pevna amalgamova elektroda
(m-AgSAE) byla vyuzita pro citlivé voltametrické stanoveni
2-AFN (cit.?), pii kterém bylo dosaZeno srovnatelnych mezi
stanovitelnosti jako na HMDmE. Pro uspokojeni rostouci
poptavky po miniaturizovanych méfticich zafizenich byl
uspésné vyvinut novy miniaturizovany elektrodovy systém
s m-AgSAE jako pracovni elektrodou. Hlavnimi vyhodami
tohoto prototypu je moznost jednoduchého méteni piimo
v terénu a stanoveni analytu v mikrotitracni desti¢ce ve vzor-
cich o objemu 100 pl.

Jelikoz ptibyva genetickych onemocnéni zpusobenych
nepatrnymi zménami ve struktufe DNA po interakci
s organickymi polutanty, je nutné mit k dispozici i metody
schopné toto poskozeni sledovat a zkoumat. Proto byl v této
studii vyvinut novy elektrochemicky DNA biosenzor zaloZe-
ny na elektrodé ze skelného uhliku, ktery se pifi vyzkumu
interakce 2-AFN s DNA osvéd¢il jako jednoduchy, rychly
a levny nastroj pro detekci poskozeni DNA in vitro.

Tato prdce vznikla v ramci specifického vysokoskolského
vyzkumu (SVV 2014-260084) za financni podpory Grantové
agentury CR (P206/12/G151) a Grantové agentury Univerzity
Karlovy v Praze (GAUK 430214/2014/B-CH/PrF).
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28-02

STANOV'ENi SENZORICKY VYZNAMNYCH L'ATEK
DESTILATU PLYNOVOU CHROMATOGRAFI{

S HMOTNOSTNI DETEKCI

MARTINA HRABALIKOVA

Centrum polymernich systému, Univerzitni institut, Univerzita
Tomase Bati ve Zliné, Nad Ovcirnou 3685, 760 01 Zlin
hrabalikova@ft.uth.cz

Analyza

senzoricky vyznamnych latek je jednim
napoji. Je znamo, ze b&ézné destilaty (jako je slivovice, rum,
whisky a dalsi) obsahuji fadu takovychto senzoricky vyznam-
nych sloucenin, kam patfi naptiklad ethylestery, vyssi alkoho-
ly, aldehydy a ketony, laktony, te¢kavé fenoly. Mnohé z téchto
sloucenin jsou spolecné pro rizné destilaty, avSak 1isi se ana-
lyticky, pokud jde o jejich relativni mnoZstvi'.

Tato prace se zabyva kvalitativnim a kvantitativnim
stanovenim senzoricky vyznamnych latek v ovocnych destila-
tech. Za timto ucelem byla vyvinuta metoda stanoveni senzo-
ricky vyznamnych latek s pouzitim separace na plynovém
chromatografu a nasledné detekce hmotnostnim detektorem
(Shimadzu GCMS-QP 2010 Ultra). Pro samotnou analyzu byl
proveden nastfik kapalného vzorku studenou jehlou piimo na
kolonu a nastiik plynné faze vzorku odpatrené nad jeho povr-
chem.

Vysledky ukazuji, Ze pouzita metoda stanoveni senzoric-
ky vyznamnych latek je velmi vhodné svou rychlosti, nepotie-
bou upravy vzorku a tim snizeni rizika ztraty stanovovanych
latek, jako je tomu napfiklad u extrakénich technik.

Ziskana data byla korelovana s vysledky senzorické
analyzy destilatl za Gi¢elem navrhu optimalizace jejich vyroby
ve spolupraci s vyznamnym ¢eskym producentem alkoholic-
kych napoju.
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STANOVENI SELENU KOMBINOVANOU
TECHNIKOU UV-FOTOCHEMICKEHO
GENEROVANI TEKAVYCH SLOUCENIN

A ATOMOVE ABSORPCNI SPEKTROMETRIE
S KREMENNYM ATOMIZATOREM

MARCELA RYBINOVA, VACLAV CERVENY, PETR
RYCHLOVSKY

Univerzita Karlova v Praze, Prirodovédecka fakulta, Katedra
analytické chemie, Hlavova 8/2030, 128 43 Praha 2
rybinova@natur.cuni.cz

UV-fotochemické generovani tékavych sloucenin pied-
stavuje zajimavou alternativu k uzivatelsky oblibenému che-
mickému generovani s borohydridem (nejcastéji s NaBHy,).
Jedna se o dynamicky se rozvijejici techniku v oblasti analy-
tické chemie, ktera mize zaujmout nenaro¢nosti co se instru-
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mentace a spotfeby chemikalii tyce ¢i dosazenymi vysokymi
citlivostmi a nizkymi detekénimi limity. Oproti zminénému
chemic-kému  generovani  odpadaji nesnaze  spojené
s redukénim ¢inidlem a jeho nestabili-tou i omezenou Eisto-
tou, zvy-Suje se také odolnost vici nékterym interferenttim.
Jak jiz nazev techniky napovidé, k pfeméné specii vybranych
prvkl zroztoku na jejich t€kavé formy dochazi v dusledku
pusobeni UV zafeni na vzorek. Kli¢ovou roli pfitom zastavaji
také nizkomole-kularni organické kyseliny jako je napt. kyse-
lina mravendi ¢ octova'.

V ramci studie bylo vyty¢eno nékolik cild. V prvé fadé
bylo nutné sestavit aparaturu a optimalizovat experi-mentalni
podminky pro generovani. Pozornost byla vénovéana zejména
hlavni souc¢asti systému, generatoru té¢kavych sloucenin. Tes-
tovano bylo nékolik variant, kdy zéklad vzdy tvofila rtutova
UV-lampa a kni ptichycena reakéni trubice. Jako material
reakéni civky byly zkouSeny teflonové hadicky a kiemenné
kapilary riznych rozméru. Zjistény byly zakladni charakteris-
tiky, validaéni studie pokracovala analyzou certifikova-ného
referenéniho materialu. V dalSich krocich byla provedena
interferen¢ni studie, studovana byla i u¢innost pfemény analy-
tu na t€kavé produkty.

Za modelovy analyt byl pro praci vybran selen patiici
mezi zastupce klasickych hydridotvornych prvki. Soucasné je
to i zajimavy prvek pro lidsky organismus; v zavislosti na
pfijimané koncentraci je bud’ esencialni ¢i toxicky, pricemz
hranice rozliSuji-ci tyto dva stavy je pomérné uzka. Prakticky
byl navrzenou technikou stanovovan obsah selenu
v potravinovych do-pliicich a ve vzorcich pitnych vod.

Prace vznikla za podpory projektii Univerzity Karlovy
v Praze SVV 260084/2014, UNCE #42 a GAUK 228214.
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STUDIUM KINETIKY A MECHANISMU ROZKLADU
ORGANOFOSFORECNYCH PESTICIDU

NA REAKTIVNICH SORBENTECH POMOCI
MODERNICH ANALYTICKYCH
INSTRUMENTALNiICH METOD

MARTIN STASTNY

Fakulta Zivotniho prostiedi, Univerzita J. E. Purkyné,
Krdlova vysina 3132/7, 400 96 Usti nad Labem

Pesticidy jsou velmi vyznamnou skupinou latek znecis-
tujicich zivotni prostredi.

Latky s pesticidnimi uéinky mohou zahrnovat Sirokou
skupinu chemickych latek lisicich se svym chemickym chova-
nim v Zivotnim prostiedi. Vyznamnou skupinu pesticidti pted-
stavuji insekticidy ze skupiny organofosfore¢nych latek, které
tvoii rozsahlou skupinu organickych slougenin fosforu'.

Postupné byly identifikovany i negativni vlivy organo-
fosfore¢nych pesticidd na lidské zdravi spocivajici v inhibici
Gginku enzymu acetylcholinesterazy (AChE)>.

V posledni dobé se proto zvysuji pozadavky na vyvoj
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technologii pro ucinnou a fizenou likvidaci pfebytkl téchto
latek. Postupné byly nalezeny unikatni povrchové vlastnosti
materiald na bazi nanokrystalickych oxidi (TiO,, ZnO, Fe;0y,
CeO; aj.), které jsou schopné rozkladat extrémné nebezpecné
chemické latky (napf. soman nebo sarin) na netoxické nebo
malo toxické slouGeniny’.

Mechanismy degradace pesticidd 1ze studovat pomoci
nejriznéjsich instrumentalnich technik, jako jsou napt. kapali-
nova chromatografie s UV-Vis detekci (HPLC-UV, HPLC-
DAD) nebo hmotnostné spektrometrickou detekci (HPLC-
MS), metodami GC-MS ¢i metodami spektrometrickymi
(FTIR, Ramanova spektrometrie), nebo mikroskopickymi
(SEM, TEM, HRTEM apod.)*".

Pro sledovéni a identifikaci organofosfore¢nych pestici-
di a jejich hlavnich degradacnich produktt byly pouzity dva
systémy HPLC:

HPLC systém Merck/Hitachi (Tokio, Japonsko). Kapali-
novy chromatograf s vysokotlakym ¢erpadlem LaChrom L-
7100 (Merck/Hitachi), smyckovym davkovacem Rheodyne
7125 se smyckou 20 pl, vakuovym odplynovacim zafizeni
a UV detektorem LaChrom L-7400 (Merck/Hitachi) pracujici-
ho pfi vlnové délce 230 nm. Méteni bylo provadéno na kolo-
né¢ Luna (Phenomenex, Torrance, CA, USA) 150 x 4,6 mm,
se stacionarni fazi PFP, 5 um, pritok mobilni fize 1 ml min™".
Mobilni fazi tvotilo 80 % methanolu a 20 % vody.

HPLC syst¢ém DIONEX UltiMate 3000 s kolonou Hibar
125 x 4 mm plnénou stacionarni fazi Purospher STAR, RP
18, 5 um, endcapped (Merck). Teplota kolony béhem analyzy
byla 30 °C. Mobilni faze obsahovala 85 % methanolu a 15 %
vodného roztoku kyseliny octové (1%), priitok byl 1 ml min™".
Detektor DAD pracujici pii vinové délce 296 nm.

Mechanismy degradace pesticidi lze vyhodné studovat
pomoci nejruznéjSich instrumentalnich technik, jako jsou
napt. kapalinova chromatografie s UV/VIS detekei nebo
hmotnostné spektrometrickou detekci (HPLC-MS), metodami
GC-MS ¢i metodami spektrometrickymi (FTIR, Ramanova
spektrometrie).

Kromé stanoveni vlastnich pesticidi bylo zadouci identi-
fikovat a kvantifikovat potencidlni degrada¢ni produkty, které
mohou vykazovat fadove vyssi toxicitu pro vyssi organismy.

Jako nejvyhodnéjsi se jevilo pouziti metod HPLC s UV/
VIS detekei. Sledovani degradace pesticidi pomoci téchto
metod je dostatecné rychlé, robustni a citlivé. Byly dosazeny
limity detekce (LOD) fadové v rozsahu 1,4-5,7 mg dm™.
Meze stanovitelnosti (LOQ) se pro tyto metody pohybovaly
v rozsahu 4,5-18,9 mg dm™.

Predpokladé se, ze prevladajicim degradaénim mecha-
nismem je nukleofilni substituce Sx? na centralnim atomu
fosforu, nicméné existence jinych mechanismt, byt minorit-
nich, je vice neZ pravdépodobna’.

Samostatné odborné prdce studentii FZP UJEP jsou
podporovany v ramci projektu Modernizace vyuky technic-
kych a prirodovédnych oborii na UJEP se zamérenim na pro-
blematiku ochrany Zivotniho prostredi (ENVIMOD), ktery je
podporovin MSMT v rdamci programu OPVK, ¢ projektu
CZ.1.07/2.2.00/28.0205.
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28-05
NOVY PRISTUP V KLINICKE DIAGNOSTICE
KARCINOMU PANKREATU A KOLOREKTA:
CHIROPTICKA SPEKTROSKOPIE KREVNi PLASMY

MICHAL TATARKOVIC*, VLADIMIR SETNICKA

Ustav analytické chemie, VSCHT Praha, Technickd 5, 166 28
Praha 6
Michal. Tatarkovic@vscht.cz

Onemocnéni karcinomem pankreatu a kolorekta zpiso-
buji celosvétove jednu z nejvyssich mortalit na nadorova one-
mocnéni'?. Jeji pricinou je fakt, Ze tato onemocndni byvaji
Casto diagnostikovana az v pokro¢ilém stadiu. Stavajici dia-
gnostické postupy jsou invazivni a pro rana stadia bud’ neexis-
tuji (karcinom pankreatu) nebo vykazuji nizkou spolehlivost
(kolorektalni karcinom)>.

V prubchu fady onemocnéni (véetné nadorovych) docha-
zi k ur¢itym zménam v sekundarni a terciarni struktufe protei-
nl. Pravé na odhaleni téchto zmén mohou byt vyuzity chirop-
tické metody — elektronovy cirkularni dichroismus (ECD)
a Ramanova opticka aktivita (ROA). Chiroptické metody,
které jsou na tyto zmény citlivé, tak pfinasi navic dalsi struk-
turni informace oproti metodam Ramanovy a infracervené
spektroskopie testovanych v poslednich letech. Tento uvedeny
ptistup je zcela novy, a pokud je ndm znamo, chiroptické
metody prozatim nebyly (mimo nasi laboratof) pouzity pro
analyzu redlnych biologickych vzorkd, jako je krevni
plasma’*,

V nasi praci jsme se zabyvali analyzou krevni plasmy
pacientii trpicich karcinomem pankreatu a kolorekta. Spolu
s pacienty byly analyzovany vzorky vékoveé odpovidajicich
kontrolnich jedincd. Pro analyzu byly vyuzity metody ECD
a ROA doplnéné o Ramanovu a infracervenou spektroskopii.
Ziskana data byla vyhodnocena za vyuziti vicedimenzional-
nich statistickych metod s cilem odlisit kontrolni jedince od
jedincti nemocnych. U karcinomu pankreatu bylo analyzova-
no vice jak 50 vzorkl, kde se podatilo dosdhnout sensitivity
a specifity vyssi nez 90 %. Podobnych vysledki po analyze
vice jak 30 vzorku se podafilo dosahnout i u kolorektalniho
karcinomu.

Jiz dosazené vysledky poukazuji na vysoky potencial
chiroptickych metod pro diagnostické ucely. Uvedeny piistup
by v budoucnu mohl podpofit véasnou a minimaln¢ invazivni
diagnostiku téchto nadorovych onemocnéni.

Tato prdce vznikla za podpory grantu MZ CR &
NTI13259-3, ziicelové podpory na specificky vysokoSkolsky
vyzkum MSMT ¢.20/2014 a GA CR (P208/11/0105).
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VYVOJ OFF-LINE SPOJENI KAPILARNI
ELEKTROFOREZY S MOLEKULOVOU ]
A PRVKOVOU HMOTNOSTNI SPEKTROMETRI{

IVA TOMALOVA®, PAVLA FOLTYNOVA'®, VIKTOR
KANICKY*", JAN PREISLER*"*

“ Ustav chemie, Prirodovédeckd fakulta MU, ® Stredoevropsky
technologicky institut, CEITEC MU
preisler@chemi.muni.cz

Metaloproteiny, komplexy proteinti s ionty kovd, hraji
dilezitou roli v fad¢ biochemickych procesi zivych organis-
mu; jsou napf. piitomné v aktivnich mistech enzymi nebo
zodpovédné za detoxifikaci. Nejen z tohoto divodu je kom-
plexni charakterizace téchto biomolekul dulezitd pro jejich
studium.

V této praci predstavujeme vyvoj nového bioanalytické-
ho pfistup pro analyzu metalobiomolekul. Tento pfistup je
zalozen na tzv. off-line spojeni jediného experimentu separace
v kapalné fazi s dvéma komplementarnimi detekénimi techni-
kami: molekulovou hmotnostni spektrometrii (s laserovou
desorpci a ionizaci za Ucasti matrice, MALDI MS) a prvko-
vou hmotnostni spektrometrii (s ionizaci indukéné vazanym
plazmatem s laserovou desorpci za ucasti substratu, SALD
ICP MS). MALDI jako mékka ionizaéni technika umoziuje
detekci a identifikaci celych molekul a obvykle nespotiebuje
vice nez = 3 % vzorku z jednotlivych frakci, SALD ICP MS
tak nasledné dovoluje ze stejnych frakci ziskat informaci
o kvalit¢ a kvantité pfitomnych kovt, a pii znalosti stechio-
metrie 1 proteind.

Vyvinuta metoda je piedstavena na analyze smési meta-
lothioneint z krali¢ich jater. Metaloproteiny byly separovany
kapilarni elektroforézou pii neutralnim pH, frakce (2 s, 20 nL)
byly naneseny na specialné vyvinuty PETG teréik pokryty
zlatou nanovrstvou a prevrstveny roztokem matrice pro
MALDI. Nasledna MALDI MS poskytla v zavislosti na pou-
zité matrici informaci o proteinovych apoformach nebo kom-
plexech proteinti s kovy. SALD ICP MS umoznilo kvantifika-
ci a identifikaci pfitomnych kovu.

Potencial vyvinutého off-line spojeni separace s obéma
MS technikami spociva predevsim v oddéleni jednotlivych
krokll nejen v Case, ale i prostoru. Analyza jediného b&hu
separace soucasné brani chybam, které mohou vzniknout pfi
opakovani separacniho kroku. Naneseni a archivace frakci
separace na vhodny nosi¢ také dovoluje po-separacni upravy
vzorku bez ovlivnéni rozliSeni separace.
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Tato prace vznikla za podpory projekti CEITEC
(CZ.1.05/1.1.00/02.0068), GA CR (GAP206/12/0538)
a programu ,,Zaméstnanim cerstvych absolventii doktorského
studia k védecké excelenci* (CZ.1.07/2.3.00/30.0009).
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STUDY OF ANTIMICROBIAL PEPTIDES BY
CAPILLARY ELECTROMIGRATION METHODS

TEREZA TI"JMOVAf""2 LENKA MONINCOVA?,
VACLAV CEROVSKY", VACLAV KASICKA®

“ Institute of Organic Chemistry and Biochemistry AS CR,
v.v.i., Flemingovo sq. 2, 166 10 Prague 6, ® Institute of Chemi-
cal Technology, Technicka 5, 166 28 Prague 6
tumova@uochb.cas.cz

Antimicrobial peptides (AMPs) are broadly studied com-
pounds with the potential to replace conventional antibiotics'.
AMPs have been isolated from various species, e.g. from
insects, frogs or mammals. At our Institute, novel antimicrobi-
al peptides from the bee Halictus sexcinctus were recently
isolated and characterized. These peptides and their ana-
logues, named halictines, are composed of 10 to 12 amino
acid residues with frequent occurrence of basic amino acids
(His, Lys, Arg); their secondary structure is alpha-helix”. For
their quantitative and qualitative analysis, separation and
characterization, high-performance capillary electromigration
methods (zone electrophoresis, affinity electrophoresis, iso-
tachophoresis and micellar electrokinetic chromatography)
have been applied. These methods possess a great potential
for investigation of peptides’. In addition to purity control of
synthetic or isolated AMPs, they have been employed also for
determination of important physico-chemical parameters of
halictines, such effective and ionic mobilities, effective charg-
es, Stokes radii, isoelectric points, acid dissociation constants
of their ionogenic groups and stability constants of their com-
plexes with various ligands, e.g. glycopeptide antibiotics and
boronic acids. For study of such complexes, physiological pH
was chosen. In this case, the fused silica capillary was coated
with polybrene to suppress sorption of basic peptides to the
inner capillary wall.

The work was supported by the Czech Science Founda-
tion (projects nos. P206/12/0453, 13-17224S) and by the
ASCR (Research Project RVO 61388963).
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VYUZITi PYROLYZNI PLYNOVE
CHROMATOGRAFIE S HMOTNOSTNI DETEKC]
PRI KVANTITATIVNI ANALYZE POLYMERNICH
PRISAD

MIROSLAVA URBANKOVA

Centrum polymernich systémui, Univerzitni institut, Univerzita
Tomdase Bati ve Zliné, Nad Ovcirnou 3685, 760 01 Zlin
urbankova@ft.utb.cz

Tato prace je zaméfena na kvantitativni analyzu biolo-
gicky aktivnich latek esencialnich oleju (linalool, 4-allylanisol
a trans-anethol), které byly termoplastickym zpisobem za-
komponovany do matrice nizkohustotniho polyethylénu za
ucelem dosazeni jeho antimikrobialnich vlastnosti.

V ramci této studie byly pfipravené polymerni kompozi-
ty kvantitativné analyzovany pomoci pyrolyzni plynové chro-
matografie s hmotnostni detekci (Py/GC/MS). Pyrolyza
(Multi-Shot Pyrolyzer EGA/PY-3030D) byla provedena pfi
teploté 300 °C a k separaci byla pouzita kolona Ultra
ALLOY-PY2 (30 m x 0,25 mm x 0,5 um). Detekce byla pro-
vedena pomoci MS s jednoduchym kvadrupélem. Celkova
doba analyzy ¢inila 36 min.

Vysledky Py/GC/MS analyzy kompoziti vykazuji dob-
rou korelaci s vysledky analyzy extraktl téchto kompozitt
namétenych pomoci GC/MS, z ¢ehoz tedy vyplyva vhodnost
této metody pro kvalitativni i kvantitativni analyzu piisad
polymerti, nebot’ zde odpada velka casova i materialni naroc-
nost extrakce polymernich kompozitli pro nasledné stanoveni
jinou analytickou metodou napf. vysoce uc¢innou kapalinovou
chromatografii, plynovou chromatografii popt. UV/VIS spek-
troskopii.

28-09
MOZNOSTI VYUZITi TERMICKE,ANALYZY PRI .
STUDIU PYROLYZY ORGANICKYCH XEROGELU

PETRA VESELA*, VACLAV SLOVAK

Ostravska univerzita v Ostravé, Prirodovéedecka fakulta, Ka-
tedra chemie, 30. dubna 22, 701 03 Ostrava
petra.vesela@osu.cz

Uhlikaté aerogely, xerogely a kryogely jsou nanostruk-
turni materialy, jejichz ptiprava se sklada ze tii krokd: poly-
kondenzace organickych prekurzori, suseni a pyrolyzy. Cilem
ptispévku je piedstavit moznosti pouziti termické analyzy pii
studiu pyrolyzniho kroku pfipravy uhlikatych xerogelu, které
budou demonstrovany zejména na piikladech dusikem dopo-
vanych resorcinol-formaldehydovych xerogelt.

TGA v propojeni s MS umoziiyje rozlisit jednotlivé kro-
ky pyrolyzniho procesu sohledem na uvoliiované plyny
a objasnit tak mechanismus pyrolyzy. Pyrolyzni proces lze
rozdélit do 3 kroku, pfi¢emz prvni odpovida vypafovani roz-
poustédla a nezreagované¢ho formaldehydu. Druhy krok lze
charakterizovat vyvinem tekavych latek, pfi poslednim kroku
Ize detekovat uvolnéné produkty karbonizacniho procesu
(CO,, Hy). Na zakladé detekovanych m/z signali 1ze odhado-
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vat stupeni proregovani vychozich slozek i miru zabudovani
dusikatého atomu do kone¢ného materidlu.

Na zaklad¢ termogravimetrickych kiivek méfenych pfi
ruznych rychlostech ohfevu lze objasnit kinetiku pyrolyzy.
Pro dusikem dopované vzorky byla promoci isokonverzni
Starinkovy metody zjisténa zavislost zdanlivé aktivaéni ener-
gie na stupni premény. Prvni dva kroky pyrolyzy (definované
na zaklad¢ studia mechanismu pyrolyzy) lze charakterizovat
niz§imi hodnotami zdanlivé aktivacni energie, zatimco krok
treti hodnotami vys$Simi.

Ziskané poznatky ztermoanalytickych méfeni mohou
byt dany do souvislosti s vysledky z adsorpénich experimentti
na uhlikatych materidlech. Bylo zjiSténo, ze vyssi ubytek pii
pyrolyze souvisi s vy$si adsorpéni schopnosti pro ionty t&éz-
kych kovi.. Na zékladé MS dat Ize odhadnout optimalni teplo-
tu pyrolyzy s ohledem na pozadavek zabudovani dusikatého
atomu, ktery je dulezity pro adsorpci iontt t€zkych kovu.

TGA/DSC-MS analyzu lze pouzit i pro hodnoceni uhli-
katych vzorku ptipravenych pyrolyzou v prostfedi amoniaku.

28-10
VYUZI:Fi ORIENTUJICICH MEDIi VE STRUKTURNI
ANALYZE CALIX[4]ARENU

LUKAS VRZAL, HANA DVORAKOVA

Laboratoi NMR spektroskopie, Vysoka Skola chemicko-
technologicka v Praze, Technickd 5, 166 28 Praha 6
lukas.vrzal@vscht.cz

Tato prace je vénovana vyuziti metody méfeni rezidual-
nich dipolarnich interakci (RDC) ke studiu konformace
a dynamického chovani novych inherentné chirdlnich derivati
calix[4]arenti. RDC je anizotropni piima dipdl-dipolova inter-
akce, kterou nelze pozorovat v isotropnim roztoku, protoze je
jeji vliv vyprimérovan vlivem rychlych molekularnich reori-
entaci. Caste¢nym zorientovanim latky ve vn&j§im magnetic-
kém poli 1ze vliv této interakci znovu zavést do NMR spekter
jako ptispévek ke skalarni interakéni konstanté. Velikost této
interakce je zavisla na vzdalenosti interagujicich jader a na
jejich orientaci ve vné&j§im magnetickém poli, skryva tedy
v sob¢ informaci o vzdjemném prostorovém uspotradani jed-
notlivych dvojic interagujicich jader. Zatimco v oblasti struk-
turni biologie se tato metoda standardné vyuziva ke studiu
prostorové struktury biomolekul v roztoku, u malych organic-
kych molekul rozpustnych v organickych rozpoustédlech je
jeji vyuziti zatim sporadické.

Nejdiive byla testovana nedavno publikovana kapalné
krystalicka orientujici media na bazi polyglutamati
apolyacetyleni na modelovém dipropoxycalix[4]arenu
s ohledem na snadnost piipravy vzorku a miru zavedené ori-
entace, resp. malé rozsiteni NMR signalti. Vhodna media byla
poté vyuzita k ur€eni nebo upfesnéni prostorové struktury tii
typtt novych inherentné chiralnich derivatd calix[4]arent. Ve
vSech piipadech se jednalo o struktury, které se nepodaiilo
urc¢it dosud dostupnymi metodami NMR (NOE, J-interakce).

Metodou méfeni RDC byla jednoznaéné urcena
1,2-stfidava konformace fenoxanthiinového derivatu thia-
calix[4]arenu (obr. 1A). V piipadé¢ dinitroso- substituovaného
calix[4]arenu bylo zji§téno, Ze se latka vyskytuje v jedné ze
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Obr. 1. Struktury tii typi novych inherentné chiralnich derivati
calix[4]arenu ziskané metodou méieni RDC. Na obr. IC je pro
srovnani Sed¢ vyobrazena struktura z X-RAY analyzy

dvou moznych zplostélych koénickych konformaci — s nitroso
skupinami na odklonénych aromatickych kruzich' (obr. 1B).
Analyzou RDC byla také upfesnéna rentgenova struktura 2-
pyridylsulfoxidového calix[4]arenu s intramolekularnim pte-
mosténim meta pozic® (obr. 1C).

Tato prace vznikla za podpory grantu P207/12/2027.
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2P-01
STUDIUM SORPCE KOVU NA STRUSKACH

LENKA BLAHOVA, VERONIKA MALA

Ostravska univerzita v Ostravé, Prirodovédecka fakulta,
KCH, 30. dubna 22, 702 00 Ostrava
lenka.blahova23@gmail.com veronika.mala7@seznam.cz

Struska je anorganicky, viceslozkovy material ziska-
ny jako sekundarni produkt metalurgickych procest. Chemic-
ké i fazové slozeni jednotlivych strusek se 1isi, pfevazné jsou
strusky tvofeny CaO, SiO,, Al,05 a MgO (cit.'?).

Prace se zabyva sorpci kationti médi, zinku, olova
a kadmia z vodného roztoku v zavislosti na upravé pH sorpc-
niho prostfedi a zmény struktury (vypalem) samotné strusky.
Byly vyuzity dva typy vysokopecnich strusek, struska granu-
lovana a pemzova a jejich vypalené ekvivalenty. Vypal stru-
sek byl proveden v muflové peci pfi 1000 °C po dobu 3 h
a nasledné chlazeni probihalo v exsikatoru. Pivodni i vypale-
né strusky byly charakterizovany pomoci IR, RTG.

Sorpce byla provadéna z vodnych roztoki kationti kovi
pti laboratorni teploté, v poméru 1 : 100 (struska : sorpéni
roztok). Doba sorpce byla 6 h v ptipadé Zn a Cu a 8 h pro Cd
a Pb, kdy jiz doslo k ustaveni sorpcni rovnovahy. pH sorpéni-
ho prostiedi bylo upravovano na hodnotu 4 pomoci 0,1 M
roztoki HNO; a NaOH. Suspenze byly filtrovany a koncen-
trace kovl v roztoku po sorpci byly stanoveny metodou ato-
mové absorpéni spektrometrie. Typ sorpéni isotermy byl ur-
¢en pomoci linearizovanych forem Langmuirovy a Freundli-
chovy isotermy a byla ur€ena sorpéni kapacita strusek.

Porovnanim sorpcnich vlastnosti strusek za riznych
podminek na dodanych typech strusky a jejich vypalenych
ckvivalentech lze fici, ze na sorp¢ni vlastnosti strusky ma
predevsim vliv jeji typ, vypal a pH roztoku kovu.
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SURFACE ACTIVATION OF MESOPOROUS
ORDERED SILICA MATERIALS BY ALUMINUM
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CATALYTIC ACTIVITY FOR N,0 DECOMPOSITION

LENKA KUBOI}JOVA”, LUCIE OBALOVA™, DAGMAR
FRIDRICHOVA® PEGIE COOL"

“VSB-TU Ostrava, Centre of Environmental Technology,

17. listopadu 15, Ostrava, Czech Republic, ® University of
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Three different mesoporous ordered silica materials such
as MCM-41, MCM-41 with aluminum and SBA-15 were
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prepared. Samples with aluminum (2-3 wt.%) grafted on the
surface by molecular designed dispersion method (MDD) and
aluminum (2-5 wt.%) incorporated into MCM-41 were syn-
thesized. In further step, rthodium (1.3-2.9 wt.%) was used as
an active metal for the catalytic reaction of N,O decomposi-
tion. The possible interaction of rhodium acetylacetonate
complexes as precursors with the surface of supports by hy-
drogen bonding versus ligand exchange mechanism were
tested by infrared spectroscopy and thermogravimetric analy-
sis. Prepared catalysts were characterized by nitrogen sorp-
tion, electron-probe microanalysis, energy dispersive X-ray
analysis, temperature programmed reduction of hydrogen,
temperature programmed desorption of ammonia and UV-vis-
diffuse reflectance (DR) spectroscopy.

The activity of catalysts was in the order Al
(incorporated)-MCM-41+Rh > MCM-41+Al(grafted) +Rh >
SBA-15+Rh = MCM-41+Rh. The role of different supports
influencing the properties of active sites created by rhodium
ions is discussed.

This work was financially supported by Grant Agency of
the Czech Republic (project no. P106/14-13750S) and by
Ministry of Education, Youth and Sports of the Czech Repub-
lic in the “National Feasibility Program I”, project LO1208
“Theoretical Aspects of Energetic Treatment of Waste and
Environment Protection against Negative Impacts” and by
the project of specific research SP2014/88, VSB-TU Ostrava.

2P-03
KATALYZATORY NA BAZE CNTs PRE PYROLYZNU
KONVERZIU METANU NA VODIK

B. ERDELYI**, R. ORINAKOVA?, A. ORINAK?,
D. VELIC®

“ Katedra fyzikdlnej chémie, PF UPJS v Kosiciach, Moyzeso-
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branislaverdelyil @gmail.com

Uhlikové nanorurky (CNTs) so svojimi vlastnostami
splfiaju kritéria ako nosi¢ kovovych &astic v katalytickych
procesoch. Hlavnou vyhodou je schopnost homogenného
rozmiestnenia Castic na povrchu a zachovanie nanorozmeru,
&o zvysuje hodnotu merného povrchu'. Preto sme porovnavali
katalyticku aktivitu tzv. kov-CNTs katalyzatorov v priamom
rozklade metanu v neoxida¢nej atmosfére.

Mokrou impregnacnou metédou je mozné pripravit’ tento
typ katalyzatora, kde soli kovov sluzia ako prekurzory kovo-
vych Castic. Po aktivacii a precisteni CNTs v roztoku silnych
kyselin HNO; a H,SO, (pomer 3:1)* s pridavkom etanolu
(pridavame z dévodu zniZenia hydrofébnosti CNTs, len po
kvapkach, lebo prebicha burliva reakcia), nasleduje samotné
naviazanie kovov v alkalickom prostredi s etanolom
a formaldehydom, ako redukénym cinidlom. Prave tieto po-
mery reagencii ovplyviuju vyslednu struktiuru a velkost’ Cas-
tic naviazanych na CNTs (cit.%).

CuCNTs a ZnCNTs katalyzatory mali aktivitu podobnti
samotnym CNTs, najviac do dvadsat’ cyklov (vo vsetkych
pripadoch: 1,5ml CH; na cyklus, navazok katalyzatora
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v pyrolyznom reaktore 1 mg, teplota 900 °C, tlak 101,3 kPa).
Maximalny vytazok v pripade CuCNTs bol 14 %, ZnCNTs
mal 19,5 % a CNTs len 12,7 %. V pripade ZnCuCNTs kataly-
zatora bola vytaznost' najlepsia (49 %), o bolo dvoj az troj-
nasobne lepsie ako u troch spominanych katalyzatoroch. Pra-
ve kombinacia dvoch kovov prediZila Zivotnost’ katalyzatora
na viac ako 110 cyklov. Vo vSetkych pripadoch bola pozoro-
vana nevyhnutnd deaktivacia, sposobend blokovanim aktiv-
nych miest, ktorej priebeh popisuje mocninova klesajica
funkcia.

Tato praca vznikla za podpory grantu VEGA 1/0211/12.
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Nanokrystalicky oxid titanicity (nc-TiO,) je polovodico-
vy fotokatalyzator. Na jeho povrchu vznikaju vplyvom UV
ziarenia vel'mi reaktivne Castice, ktoré mozu nasledne rozkla-
dat’ iné latky nachadzajuce sa na povrchu nc-TiO,. Aby tento
proces prebichal efektivne, musi na povrch nc-TiO, dopadat’
UV svetlo s dostato¢nou intenzitou. Cielom tejto prace bolo
sledovanie degradacie cholesterolu, ako modelového prikladu
organického znecistenia povrchu, na povrchu nc-TiO,. Tenké
filmy z nc-TiO, boli pripravené sedimentdciou nanoprasku na
kremenné sklo. Tento typ skla bol vybrany z dévodu, ze pre-
pusta svetlo aj v UV oblasti s dostatoénou intenzitou. Preto
bolo mozné systém cholesterol/nc-TiOy/sklo  ozarovat’
z hornej strany (zo strany cholesterolu) a aj zo spodnej strany
(zo strany skla) a tieto vysledky porovnavat. V praci boli
vzorky analyzované hmotnostnou spektrometriou sekundar-
nych iénov (SIMS) po ozarovani UV LED diédou s vinovou
dizkou 365 nm kazdych 15 minit po dobu 2 hodin.

V hmotnostnych spektrach je dobre stanovena zavislost
znizovania intenzity pikov zodpovedajicim fragmentom cho-
lesterolu [M—OH]", [M=H]" a [M—CHs]", v zavislosti od diz-
ky ozarovania vzoriek UV svetlom. Porovnanim intenzit pi-
kov pri ozarovani z hornej strany a zo spodnej strany je zrej-
mé, Ze pri oZarovani zo spodnej strany je pokles o nieCo men-
81, ¢o mdze byt sposobené znizenim intenzity svetla precho-
dom cez vrstvu kremenného skla a tiez vrstvu nc-TiO,. AvSak
toto zniZenie nie je vel'mi velké, a preto mozno aj tento spo-
sob vyuzivat’ na efektivnu degradaciu organickych necistot na
povrchu. Tento spésob ma vyhodu v tom, Ze pri ozarovani zo
spodnej strany sa vyla¢i vplyv UV ziarenia na degradaciu
niektorych latok na povrchu.
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Tato praca vznikla za podpory grantov ERDF OP R&D,
Project ‘meta-QUTE- Centrum excelentnosti kvantovych
technologii’, APVV-0491-07 a UK/66/2012.
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Cielom prace bolo unifikovat’ postupy $tadia adhézie
bunkovych linii na nanoobjektovych substratoch pokrytych
vrstvou polyméru rdznej polarity. Substraty boli pripravené na
kruhovych teréikoch z chirurgiskej nekorodujucej ocele 316L.

V literatire sa stretdvame s faktom, Ze pozorovanie javu
adhézie bunkovych linii na nanostrukturovanych substratoch
ma potencidl pri skorej diagnostike kancerogénnych
ochoreni'.

V prvom kroku bola na vS§etkych ter¢ikoch chronoampe-
rometricky vylucena vrstva niklu. Povrch niklovej vrstvy ma
StruktGru mnohostennych nanoobjektov s velkost'ou cca.
150 nm. Na nanorozmerny povrch niklu bola nanesena druha
vrstva polydimetylsiloxanu (PDMS) metédou spincoatingu
tak, aby vytvorila monovrstvu a kopirovanla nanotopografiu
substratu®. Vysledkom boli dva typy povrchov s totoznou
nanotopografiou, ale r6znou polaritou. Medzi mierou adhézie
jednotlivych bunkovych linii a hydrofobicitou boli pozorova-
né vyrazné rozdiely. Dermalne fibroblasty na niklovom na-
noStrukturovanom povrchu adherovali dokonale, bolo pozoro-
vané symetrické rozt'ahovanie buniek. Na PDMS nanostruktu-
rovanom povrchu bola adhézia fibroblastov slabd, kolonie
buniek boli takmer sférické. Bunky adenokarcinomu (HT-29)
sa adhéziou znac¢ne liSili. Rozt'ahovanie bolo vyraznejSie
anepravidelné. Aj v pripade PDMS povrchu boli bunky
HT-29 adherované silnejsie ako fibroblasty a mali nepravidel-
ny tvar. Experiment ukazal vyrazne rozdiely v adhézii kance-
rogénnych a zdravych buniek na nanoobjektové substraty.

Pozorovanie adhézie buniek, vytvaranie a unifikovanie
postupov na Studium adhezie buniek na nanobjektovych sub-
stritoch moZe vyznamne prispiet’ k mediciskej diagnostike’
kancerogénnych ochoreni.

Tato prdaca vznikla za podpory grantu VEGA 1/0211/12,
APVV-0280-11.
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Tato prace je zamétena na cirkularni dichroismus (CD)
chirélnich nano&4stic stifbra'. Nanocastice byly syntetizovany
chemickou redukei z dusi¢nanu stéibrného pomoci citronanu
sodného nebo tetrahydridoboritanu sodného. Jednotlivymi
redukénimi ¢inidly byly ziskany nanocastice raznych velikosti
a tvarQ. Chiralita ¢astic (obr. 1) byla dosazena postsyntetickou
modifikaci L-cysteinem a jeho strukturnimi derivaty L-methyl-
cysteinem a L-penicilaminem v koncentracich od 1-107 mol/l

do 1:10° mol/l a pi riznych hodnotich pH
(pH=4,7a 10).
40
£
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Obr. 1. Snimek z transmisniho elektronového mikroskopu nano-
Castic stfibra a jejich spektrum CD v UV oblasti po modifikaci
L-cysteinem

V téchto systémech bylo UV/Vis absorpéni spektrosko-
pii kvantifikovano mnozstvi navazaného L-cysteinu a nebo
jeho derivati a z naméfenych hodnot byly diskutovany vztahy
mezi navazanym mnozstvim latky na povrchu castic, jeji
strukturou a vznikem CD signalu v UV/Vis oblasti. Spektros-
kopické stanoveni koncentrace analyti bylo provedeno po
reakci s Cinidly 1-fluor-2,4-dinitrobenzenem nebo toluen-4-
sulfonyl-chloridem.

Financovano z ucelové podpory na specificky vysoko-
Skolsky vyzkum (MSMT ¢ 20/2014).
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BARBORA HRVOLOVA, JIRI KALINA

Ostravska univerzita v Ostrave, Prirodovédecka fakulta, Ka-
tedra chemie, 30. dubna 22, 701 03 Ostrava
B.Hrvolova@seznam.cz

Lutein patfi k vyznamné skupiné bioaktivnich latek zva-
né karotenoidy. Karotenoidy se skladaji z isoprenoidnich
jednotek, jez utvareji dlouhé alifatické konjugované systémy
dvojnych vazeb. Diky pfitomnosti téchto konjugovanych
dvojnych vazeb podléhaji karotenoidy, a tedy i lutein, isome-
rizaci. Isomerizace, jenz je povazovana za projev degradace,
z all-trans formy na cis formy mize byt indukovana mnoha
vnéj§imi faktory (teplo, svétlo).

Lutein mé pro organismus né€kolik dulezitych funkci:
funkci pigmentacni, fotoprotektivni ¢i antioxidacni. Jednou
z jeho nejvyznamnéjsich vlastnosti je preventivni ucinek proti
degenerativnimu poskozeni makuly (AMD). Diky této vlast-
nosti se stal lutein v poslednich letech velmi popularni a zacal
se hojné ptidavat do doplikl potravy. S tim souvisi i soucasné
intenzivni studium jeho stability.

Cilem této prace bylo optimalizovat metodu detekce
degradace luteinu. Vzorkem, jenz byl v této praci analyzovan,
byl methanolovy roztok standardu luteinu (M= 568,87 g/mol,
Sigma-Aldrich), ktery byl uskladnén po dobu jednohu roku
pti —15 °C. Tyto podminky jsou dle navodu pro uskladnéni
standardu zcela nevhodné, a proto jsme pfedpokladali pfitom-
nost degradacnich produkti. Vzorek byl prvotné analyzovan
dle LC/MS metody vychazejici z prace’ a nasledné byla od-
zkousena a optimalizovana metoda pfimého nastiiku (FIA).

Tento prispévek je podporen SGS06/
PrF/2014.

z projektu
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SPEKTROSKOPIOU
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Prirodna latka kumarin (2H-chromén-2-6n) sa vyskytuje:
v koreni z tonkovych boébov, v $korici, vanilke, levanduli,
avroznych lieCivych rastlindich: komonica lekarska
akomonica biela. Ako prirodna aréma sa pouziva
v gastronomii. Vysoké davky kumarinu prijaté jedlom su
karcinogénne a mdzu tiez spdsobit’ poskodenie obliciek.
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Maximalne mnozstvo kumarinu v potravinach stanovila
Eurdpska komisia na 2 mg kumarinu na kg (cit."). Pésobenim
niektorych druhov plesni ahib sa meni kumarin cez
4-hydroxykumarin na dikumarol, ktory ma silné antikoagulac-
né vlastnosti. Ich vyskyt v potravinar-skych produktoch je
zakéazany'.

Tato praca je zamerand na vypracovanie metody stano-
venia kumarinu a jeho metabolitov sticasne viac-rozmernou
kalibraciou. Z nameranych synchronnych fluorescenénych
spektier zmesi kumarinu, 4-hydroxy-kumarinu a dikumarolu
v intervale vinovych dizok 200 az 400 nm s konitantnym
rozdielom vinovych dizok 70 az 90nm sa ziskali udaje,
z ktorych sa skonstruovali kalibracné modely. PLS1 mode-
lom, mozno koncentraciu analytov stanovit jednotlivo po
zlozkach a PLS2 modelom sa koncentracia analytov vypocita
sticasne. Najvhodnejsi model sa vybral porovnanim prediké-
nych vlastnosti oboch modelov.

Tato praca vznikla vdaka podpore v ramci OP Vyskum
avyvoj pre projekt: Kompetencné centrum inteligentnych
technologii pre elektronizdaciu a informatizaciu systémov
a sluzieb, ITMS 26240220072, spolufinancovany zo zdrojov
Europskeho fondu regionalneho rozvoja.

Tato praca bola podporovana Agenturou na podporu
vyskumu a vyvoja na zaklade zmluvy ¢. APVV-0797-11.
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Multivariaéni metody v posledni dobé& pronikaji do roz-
liénych oblasti chemie. Jednim z vyuziti téchto metod je sni-
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zeni poctu rozmérd problému. Zatimco vyhodnocovat zmény
chemického posunu dvaceti pikii v pribéhu NMR titrace je-
den po druhém miize byt slozité, tyto metody ndm umozni
podobné chovajici se piky snadno identifikovat a vyhodnotit
zmény po skupinach.

Jelikoz byly piky u zkoumanych latek pfedem pfifazeny
k pfislusnym atomiim, je mozné snadno pozorovat, které ob-
lasti molekuly jsou rozpoustédlem ovliviiovany stejné a které
ruzné. Tuto informaci 1ze vyuzit jako voditko k charakterizaci
interakce a vysvétleni vysledkt titraci supramolekularniho
receptoru s analytem v riznych rozpoustédlech.

V prezentované préaci byla zkoumana zavislost chemic-
kych posunti molekularni pinzety na poméru rozpoustédel ve
smési. Pro zkoumani byly vyuzity techniky NMR a Ramano-
vy spektroskopie. Naméfena data byla pro jejich maximalni
vyuziti vyhodnocena multivariaéné. Vysledky byly porovnany
s kvantové chemickym vypotem a budou vyuZity
k charakterizaci interakce molekularni pinzety
s rozpoustédlem a jeho vlivu na komplexacni rovnovahy.

Financovano z ucelové podpory na specificky vysoko-
Skolsky vyzlkum (MSMT & 20/2014).
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Pyrene is widely used as a fluorescence probe suitable
for measuring CMC (critical micellar concen-tration) of sur-
factants'?. Sigmoidal decrease of emission polarity index,
EmPI (intensities ratio of first and third emission band of
pyrene emission spectra) is observed and CMC is obtained as
a point of inflection.

The aim of this work was to study aggregation behav-
iour of cationic liposomes of DPTAP (dipalmitoyl-
trimethylammonium-propane) in the presence of hya-luronic
acid (HyA) of different molecular weight (M,,).

At the beginning, CMC of DPTAP was measured
using fluorescence spectroscopy — concentration series of
DPTAP had to be prepared. Then, certain amout of HyA was
added to DPTAP solutions. This experiment was performed
with HyA of various molecular weights (137, 458 and
1697 kDa).

In the presence of HyA, an abrupt increase of pyrene
EmPI was observed after CMC and on the wall of the vial the
precipitate was formed (Fig. 1a). It has occured at the same
concentration range of DPTAP for all studied mixtures
(different My, of HyA).

In the end, mixture of DPTAP and HyA was prepared
— with higher concentration of each component but at the
same ratio of these species. Big amount of precipitate was
formed (shown on Fig. 1b).
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Fig. 1. Precipitates formed after addition of HyA to DPTAP

This work has been supported by Ministry of Education,
Youth and Sports, Project LO1211.
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Hyaluronan is a native biopolymer with hydrophilic
character, which contains on its chain also hydrophobic areas.
Due to the prevalent hydrophilicity these parts are protected
by organized water molecules'. The method of drying was
used to open up the hydrophobic parts for interactions with
hydrophobic fluorescence probes. During the preparation of
samples for drying tert-butanol (TBA) was added. TBA was
used to increase the process of dissolution of hydrophobic
probe and also contribute to higher homogenization of the
samples. The process of drying was followed by rehydratation
of the samples. As a measuring method for studying of inter-
action in the system the fluorescence spectroscopy was used.

The problem uprise if residual part of TBA remains in
the sample due to ist hydrophobic organic character, which
can significantly affect the result of fluorescence measure-
ment. The amount of residual TBA was determined by head-
space extraction with gas chromatography detection.

The studied systems hyaluronan—fluorescence probe
(perylene) cointained 20 vol.% of TBA before drying. Hyalu-
ronan used for these experiments had three different values of
molecular weight (100 kDa; 400 kDa; 1,4 MDa) and concen-
tration after drying and rehydratation was 1 g dm . Concen-
tration of perylene was 5-10 °mol dm>. After drying the
samples were rehydrated with 20 ml of deionized water. The
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results showed concentration of TBA in studied samples
0,002 mg mL™" — 0,005 mg mL™".

This work was supported by the Materials Research
Centre at FCH BUT- Sustainability and Development, REG
LOI1211, with financial support from National Programme for
Sustainability I (Ministry of Education, Youth and Sports).
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Kvalitu vina ovliviiuje i jeho sacharidické slozeni,
zejména pak dominantni glukosa a fruktosa, které tvoii vétsi-
nu vSech sacharidli obsazenych ve zralych bobulich. V mensi
mife byly detekovany dal$i monosacharidy (napf. mannosa,
galaktosa, xylosa, arabinosa, ribosa a rhamnosa) a oligosacha-
ridy (napf. laktosa, sacharosa, maltosa, trehalosa)'. Sledovani
oligosacharidll ve vinech nebyla dosud vénovana odpovidajici
pozornost, tfebaze se jedna o latky s fyziologickym, medicin-
skym a potravinafskym vyznamen’.

Cilem studie bylo vyvinout metodu pro rychlou analyzu
obsahu a zastoupeni jednotlivych sacharidii ve vzorcich vin,
vinné $tavy a hroznl spocivajici ve spojeni izola¢nich
(extrakce na pevné fazi — SPE), separa¢nich (kapalinova chro-
matografie — HPLC) a detekénich (index lomu, rozptyl svétla,
hmotnostni spektrometrie) postupd. Z tohoto divodu byly
porovnany a optimalizovany kroky odstranéni interferujicich
latek na SPE sorbentech (hilic a reverzni faze), jeho rozdéleni
na riznych stacionarnich fazich (silikagel, aminova, amidova,
grafitova) pro HPLC a vybér metody pro zajisténi co nejnizsi-
ho limitu detekce.

Optimalizovany postup vyuziva spojeni neretentivni SPE
na polymerni mixed-mode ionexové fazi (kombinujici
v jediném materialu hydrofobni a iontové interakce), rozdéle-
ni na aminokolon¢ (ktera pti gradientu 85 az 60 % acetonitrilu
poskytovala dostate¢né rozliSeni sledovanych sacharida
a u redukujicich nevykazovala nezadouci rozliSeni anomert)
s citlivou detekci hmotnostnim spektrometrem s ionizaci elek-
trosprejem v obou iontovych modech.

Rozdéleni mono- a oligosacharidi a zakoncentrovani
druhych znich bylo dosazeno za pouziti SPE na poréznim
grafitickém uhliku.

Ve vzorcich vina pochazejicich z vinatfské oblasti Mora-
va byly vedle stanoveného obsahu glukosy a fruktosy (0,35—
1,33 mg/ml, resp. 0,17-7,24 mg/ml; vzorek od vzorku jejich
vzajemny pomér siln¢ kolisal: 0,40-8,77) detekovany
z dalsich sacharidii pouze ribosa a thamnosa.
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Tato prace vznikla za podpory grantu regionalni spolu-
prace AV CR R200311405.
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Thiol aminoacids play an important role in metabolic
processes of all living creatures. That is why, their analytical
control is very important in order to understand their physio-
logical and pathological functions'?. Among a variety of
available methods, which allow to measure thiol concentra-
tions, chemical derivatization utilizing a suitable labeling
reagent followed by liquid chromatographic or electrophoretic
separation with commonly used ultraviolet detection is the
most reliable tool for sensitive and specific determination of
thiol compounds in real world samples.

Nowadays, most of chromatographic procedures dedicat-
ed to  hydrophilic  thiol = measurements exploit
RP-HPLC and require mobile phases including ion-pairing
reagents, such as alkyl sulphonates or trichloroacetic acid
(TCA)® in order to enhance retention of such compounds.
Unfortunately, it leads to some important disadvantages such
as lengthening the equilibration time of the column and signi-
ficantly growing up costs of analysis.

Here we present methodology which allows us the si-
multaneous determination of cysteine (Cys) and cysteinylgly-
cine (Cys-Gly) in human plasma. The method is based on
derivatization of thiols with 2-chloro-1-methylquinolinium
tetrafluoroborate (CMQT) followed by chromatographic sepa-
ration on XB-C18 Aeris PEPTIDE (150%4.6 mm, 3.6 pum)
column from Phenomenex and UV detection at 355 nm. The
cheap, easily available mobile phase, (water/acetonitrile) in
reversed phase mode coupled with core-shell particle technol-
ogy, simplifies the procedure and significantly reduces the
column equilibration time which results in obtaining sharp
peaks and shortening the time of HPLC analyses for Cys and
Cys-Gly to just 2 min.
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Trnava, 917 01, Slovensko
ladislav.rabara@ucm.sk

Triazinové derivaty si vyznamné pre svoju biologicki
aktivitu predovsetkym ako fungicidy. Ich uplatnenie rastie aj
v koordinagnej chémii ako multidentétne ligandy' pre kom-
plexy s prechodnymi kovmi. Maju potencialne vyuzitie aj pri
opitovnom spracovani pouzitého jadrového paliva®. Svojou
Strukturou s analogom benzénového jadra, priCom ich aro-
maticky Sest’¢lankovy cyklus sumarneho vzorca C;H;Nj exis-

N

tuje v troch izoméroch.
a
N N
X
Schéma 1. Chemicka $truktira 1,3,5-triazinu

V tomto prispevku st Studované redoxné vlastnosti deri-
vatov 1,3,5-triazinu metédou cyklickej voltampérometrie
s trojelektrodovym zapojenim. Pre merania uskutocnené
vo vodnom prostredi sa ako indikacna elektroda pouzila uhli-
kova pastova elektroda (CPE). Klasické diskové indikac¢né
elektrody (Pt, Au, GC) sa sktisali v nevodnych prostrediach.

Tato praca vznikla za podpory grantov APVV-0014-11
a VEGA 1/0233/12.
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STUDIUM INTERAKCIE }’ESTICiDU ALACHL(’)R
S GUANOZINOM VYUZITIM ELEKTROCHEMICKYCH
A SPEKTRALNYCH METOD

JANA SVITKOVA, LUBOMIR SVORC, JAN LABUDA

Ustav analytickej chémie, Fakulta chemickej a potravindrskej
technologie, Slovenska technicka univerzita v Bratislave,
Radlinského 9, 812 37 Bratislava, Slovensko
Jjana.svitkova@stuba.sk

Alachlor je herbicid, ktory je stGcastou pesticidnych
pripravkov proti lipnicovitym dvojkli¢nolistym burinam'.
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Sledovanie uéinku takychto biologicky uéinnych latok vyza-
duje nové analytické pristupy. V tomto $tidiu ide o uplatnenie
boérom dopovanej diamantovej (BDD) elektrédy na vySetrenie
interakcie alachléru s povrchovo viazanym guanozinom pri-
padne oligonukleotidmi.

Po optimalizacii podmienok merania v roztoku elektro-
chemicky aktivneho redoxného indikatora (1-10~ mol I”!
[Fe(CN)s]*"*) sa povrch BDD elektrody chemicky modifiko-
val guanozinom (4 ul, ¢ =2-10"* mol I"). Nasledne sa modifi-
kovana BDD elektroda urcity ¢as inkubovala v prostredi
alachléru (¢ = 4,5-10* az 4,5-10° mol I'"). S guanozinom
modifikovanou elektrodou bol pozorovany cyklicky voltam-
pérogram (CV) s hor§im tvarom indikatora s va¢Sou potencia-
lovou separaciou pikov E, (rozdiel potencidlov katodického
a anodického piku) a niz§im pradom piku ako v pripade holej
BDD elektrody. Po inkubacii modifikovanej elektrody
v roztoku alachloru sa tvar a parametre CV piku v zavislosti
od casu inkubécie blizili k voltampérogramu ziskanému na
holej BDD elektrode. Takéto studium s vyuzitim viacerych
analytickych metéd ndm umozni charakterizaciu interakcie
alachloru s guanozinom. A to méze mat’ vyznam pre naviaza-
nie biomolekul na povrch elektrody a na studium interakcii
s latkami, ktoré sa bezne vyskytuji v okolitom prostredi
a vykazuju ur€ité negativne vplyvy na zivé organizmy.

Autori dakuju za podporu Vedeckej grantovej agentire
VEGA MS SR a SAV (projekt ¢. 1/0361/14 a 1/0051/13 ).
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Analyza vybranych aniontti (napf. (pseudo)halogenidd,
hydrogenuhli¢itand, sifi¢itant, fosfore¢nand, atd.) ve vzorcich
zivotniho prostiedi (ZP) je dilezitd Giloha, a proto existuje
potfeba vyvijet rychlé, levné a praktické metody pro jejich
stanoveni. Organicka ¢inidla, napf. azobarviva — 4-(2-pyridyl-
azo)resorcinol (PAR), 1-(2-pyridylazo)-2-naphtol (PAN), jsou
Siroce vyuzivana pro stanoveni velkého poctu iontd kovi.
Bohuzel v nékterych piipadech je jejich stanoveni ruSeno
ptitomnosti interferujicich aniontl, které mohou ovliviiovat
zménu intenzity zbarveni, ev. luminiscence komplexu ion
kovu-ligand. Bylo zjisténo, Ze zména optickych vlastnosti
vybranych kovovych komplexi miize byt vyuzita pro stanove-
ni nékterych analytl aniontového charakteru. Pokud jsou tyto
zmeény zpusobené substitucni reakci analytu s kovovym kom-
plexem dostatené, tyto systémy pak mohou byt vyuzity
k navrhu senzorového pole pro analyzu aniontd ve vzorcich
7P. Tento piispévek se zabyva vyuzitim komplexti azobarviv
s ionty kova (napt. TI(III), Hg(Il), Cd(Il), Cu(Il), atd.) pro
analyzu vyse uvedenych aniontil. Algoritmus umeélych neuro-
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novych siti byl pouzit pro simultanni klasifikaci a stanoveni
analytil ve vybranych vzorcich'.

Tato prdace vznikla za podpory MSMT CR (MUNI/
A/0972/2013, ME09065) a EU (CEITEC
CZ.1.05/1.1.0/02.0068).

LITERATURA
1. Anzenbacher P. Jr., Lubal P., Bucek P., Palacios M. A.,
Kozelkova M. E.: Chem. Soc. Rev. 39, 3954 (2010).

2P-17
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Cytokininy (CK) jsou skupinou rostlinnych hormont
nezbytnych pro fizeni ristu, vyvojovych procest a reakci na
vngj$i podminky u vSech vyssich rostlin. Chemicky se jedna
o N°® substituované derivaty adeninu nesouci isoprenoidni
nebo aromaticky postranni fetézec. Tato zakladni struktura
byva Casto modifikovana, jsou znamy mimo jiné rizné typy
konjugatti se sacharidy, CK nukleotidy, ¢i 2-methylthio- deri-
vaty. Jednotlivé formy CK se li§i nejen svou biologickou
aktivitou a funkci, ale také fyzikalné-chemickymi vlastnostmi,
coz spolu s jejich nizkou fyziologickou koncentraci (obvykle
méné nez 30 pmol/g Gerstvé hmoty) komplikuje jejich analyzu'.

Kritickym krokem pfi kvantitativni analyze CK nadale
zustava piiprava vzorkt. Tradi¢ni technikou purifikace CK je
extrakce na pevné fazi s vyuzitim kombinace riznych sorben-
t, véetnd imunoafinitnich®. Rostouci pozadavky na stanoveni
CK z minimalniho mnozstvi rostlinného materialu pfi zacho-
vani ¢i zlepSeni citlivosti, vysokou propustnost a efektivitu
ptipravy vzorkii a moznost stanovovat sirokou skalu hormonti
soutasné vedly k vyvoji fady novych purifikaénich metod®.
Jednim z modernich pfistupti je mikroextrakce polymernim
monolitem (PMME), kterym je naplnéna kapilarni kolona®.

Prezentovana studie se zabyva aplikaci PMME pfi purifi-
kaci polarnich CK nukleotidi a silné hydrofobnich
2-methylthio- derivati. Nukleotidy je mozné efektivné izolo-
vat s vyuzitim boronatového afinitniho monolitu. Konkrétné
se jednd o kopolymer 3-akrylamidofenyl-1-borité kyseliny
a ethylendimethakrylatu (AAPBA-co-EDMA), ktery
s analytem reverzibilné utvari cyklicky ester v zavislosti na
pH’. V ptipadé 2-methylthio- CK se pak osvéd¢il kopolymer
2-akrylamido-2-methyl-1-propansulfonové kyseliny a ethylen-
dimethakrylatu (AMPS-co-EDMA)*. Tento smésny sorbent
vaze analyt na principu kationtové vymény a zaroven hydro-
fobni interakce. PMME se pro obé skupiny CK jevi jako rych-
lejsi a levnéjsi alternativa k extrakci na pevné fazi, se kterou
1ze dosahnout srovnatelného stupné precisténi a navratnosti.
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Pyridiniové a bispyridiniové oximy jsou skupinou latek,
které Casto vykazuji antidotni vlastnosti vii¢i otravam organo-
fosfaty ¢i organofosfonaty. Nekteré znich jsou vyuzivany
komeréné ve formé 1éki, napiiklad pralidoxim (f), obidoxim
(IT), HI-6 apod. Jejich absorpce a distribuce v organismu
zavisi rovnéz na formé — zda je latka v disociované ¢i nediso-
ciované podob¢. Zastoupeni jednotlivych forem je dano diso-
ciaéni konstantou. V této praci byly stanoveny disociacni
konstanty 13 znamych i nové syntetizovanych pyridinovych
a bispyridiniovych oximl na zaklad¢ spektrofotometrickych
stanoveni. K méfeni absorpcnich spekter v UV/VIS oblasti
byla pouzita konvenéni metoda, kdy spektra analyti byla
métena v pufrech pti 11 riznych hodnotich pH a vysledky
byly chemometricky zpracovany'. Vypoétené hodnoty byly
porovnany s automatizovanym stanovenim pomoci kapalino-
vého chromatografu?. Vysledky obou stanoveni byly ve velmi
dobré korelaci, automatizované stanoveni se vyznacovalo
nizsi smérodatnou odchylkou. Automatizované meéfeni spek-
ter pomoci kapalinového chromatografu je ¢asoveé nenaro¢né
a presnéjsi. Ziskané hodnoty pK, mohou pomoci pii cileném
navrhu latek s pozadovanou hodnotou pK,.

—NOH

Schéma 1. Pralidoxim (I), obidoxim (IT)
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A GREEN METHOD USING A MICELLAR SYSTEM
FOR DETERMINATION OF COPPER

IN BIOLOGICAL SAMPLES

SIMONA PROCHAZKOVA*, RADOSLAYV HALKO,
LENKA OKENICOVA

Comenius University in Bratislava, Faculty of Natural Sci-
ence, Department of Analytical Chemistry, Mlynska dolina,
842 15 Bratislava, Slovakia

curmova@jns.uniba.sk

In this work, a new cloud point extraction (CPE) proce-
dure was developed for the separation and pre-concentration
of copper(Il) in human urine samples. Copper plays an im-
portant role in environmental and health studies. In human
body fluids, copper exists in various chemical forms such as
copper ions Cu(Il), Cu(I) and coordinated copper with pro-
tein.

The highest concentrations of copper are discovered in
the brain and the liver. The central nervous system, the heart
and bones exhibit high concentrations of copper as well. The
increased copper content in the body is reflected in the genetic
metabolic disease, Wilson's disease.

Chelate of metal ions with 2,9-dimethyl-1,10-phenan-
throline (neocuproine) were extracted into the surfactant-rich
phase of octylphenoxypolyethoxy-ethanol (Triton X-114)
from samples. Neocuproine with Cu(I) produced yellow-
orange hydrophobic chelate in a neutral or slightly acidic
buffer solution (adjusted to pH 5.9). Cu(Il) was reduced to Cu
(I) ions by ascorbic acid as a weak reducer, which was a part
of buffer solution. After phase separation, the enriched ana-
lytes were determined by flame atomic absorption spectrome-
try (FAAS). Factors affecting CPE, such as pH, reagent and
surfactant concentrations, temperature, and incubation time
were evaluated and optimized. Futhermore, the interference
effect of some cations and anions was studied.

The proposed method has been applied for determination
of trace amount of copper in human urine samples with satis-
factory results.

This work was generously supported by the grant
of project VEGA 1/0852/13, Grant Comenius University
UK/308/2013 and the grant of project APVV-0583-11. This
work is partially outcome of the project VVCE-0070.
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2P-20
TERMODYNAMICKEOA KINETIVCKE STUDIUM
REAKCE Pd(II) IONTU S OXALATOVYMI IONTY

RADOMIR PILNY?, ROMANA MICHALICOVA™*,
PREMYSL LUBAL?, LARS IVAR ELDING”

“ Masarykova univerzita, Kamenice 5, 62500 Brno, CR,
b Lundska univerzita, P. O. Box 124,221 00 Lund, Svédsko
r.michalicova@mail. muni.cz

Spektrofotometrické studium tvorby komplexu mezi
[PA(H,0),]*" a §tavelanovymi (ox=C,0,%) ionty bylo prova-
déno ve vodném roztoku pii proménné teploté a iontové sile.
Termodynamické parametry (logo K; y = 3,38 = 0,08, AH =
33 +3kImol’, AS"=—-48 + 11 JK 'mol”’, T = 2982 K,
1=1,00 M HCIO,) byly stanoveny pro nasledujici reakci:

[PA(H,0)]*" + H,0x <> [Pd(H,0)(0x)]+ 2H,0"

Konstanty stability pro komplexy [Pd(H,0),(ox)]
a [Pd(0x),]* (logio B1° = 9,04 £ 0,06, log;o B’ = 13,1 £ 0,3)
byly stanoveny pii nulové iontové sile a teploté
298,2 K a vypocteny pomoci SIT teorie z jejich zavislosti na
iontové sile roztoku. Vznik [Pd(H,O),(ox)] komplexu lze
popsat dvoukrokovym reakénim mechanismem, kde rychlost urcu-
jici krok je tvorba monodentitniho komplexu [Pd(H,O)s3(ox)]”
s Hyox a Hox™ species, ktery lze popsat parametry pro rovno-
vaznou reakei (logjo Ky” = 1,15, AH” = =3 kJ mol™', AS® =
—12 JK ' mol ™), které jsou stejného tadu jako termodynamic-
k& data pro vznik Pd(II) komplexi s jinymi monodentatnimi
ligandy obsahujicimi karboxylovou skupinu'? Tento reakéni
krok je nasledovan uzavienim cheldtového kruhu za vzniku
termodynamicky stabilniho 1:1 komplexu, jehoz rovnovazna
konstanta je logjo Ky = 2,19. Chelatovy efekt jako dusle-
dek zvysené stability [Pd(H,O),(0x)] komplexu lze vysvétlit
dominanci enthalpického pfispévku (~75 %) ve srovnani
s entropickym (~ 25 %) coz je opa¢ny jev nez byl pozorovan
pro vétsinou kovovych komplexd.

Tato prdace vznikla za podpory MSMT CR (MUNI/
A/0972/2013),  Svédského Institutu a EU (CEITEC
CZ.1.05/1.1.0/02.0068).
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IDENTlFIKACIA SjRUKTUR NA BAZE
CYKLODEXTRIN-ZELEZO POMOCOU SIMS
ANALYZY

SONA HALASZOVA™, MONIKA JERIGOVA™,
DUSAN VELIC™®

¢ Prirodovedecka fakulta UK, Katedra fyzikdlnej a teoretickej
chémie, Mlynska dolina, 842 15 Bratislava, b Medzindrodné
laserové centrum, Ilkovicova 3, 812 19 Bratislava
sona.halaszova@gmail.com

Jednym z hlavnych cielov supramolekulovej chémie je
syntéza supramolekulovych struktur, ktoré maju odlisné vlast-
nosti od vychodiskovych latok. Tieto vlastnosti moézu viest’
k uplatneniu  supramolekulovych Struktir ako kompaktné
informacéné zariadenia na ukladanie dat pre budice generacie
pocitacov alebo ako vysokovykonné katalyzatory v priemy-
selnych procesov. Nanostruktury na baze zeleza si lakadlom
pre nanotechnologie vdaka ich fyzikdlnym a chemickym
vlastnostiam'~. Nové moznosti prinasa aj §tadium tvorby
a spOsobov pripravy nanovrstiev. Samousporiadané monovrs-
tvy na baze cyklodextrinov mozno vyuzit’ na tvorbu supramo-
lekulového komplexu, pricom druhou zlozkou komplexu st
prave nanocastice kovu.

Tvorba vzniknutych supramolekulovych nanostruktir sa
charakterizovala pomocou hmotnostnej spektrometrie sekun-
darnych iénov. Principom tejto techniky je bombardovanie
povrchu vzorky pulznym fokusovanym zvidzkom primarnych
i6nov na baze tekutého kovu (Bi+) s energiou 15 az 25 keV.

V hmotnostnych spektrach cyklodextrinu boli identifiko-
vané fragmenty kationizovaného cyklodextrinu C4,H;oO3sNa"
a C4H700;5K". Hmotnostné spektrd nanocastic zeleza pripra-
venych pomocou laserovej ablacie potvrdili pritomnost’ zeleza
(Fe") vo vzorke a taktiez pritomnost’ oxidov Zeleza Fe,O, .
V hmotnostnych spektrach vzorky obsahujicej cyklodextrin
a nanocastice Zeleza boli identifikované fragmenty zodpove-
dajuce vytvoreniu komplexu C4,Hg,0;5NaFe”
a C42H67O35KF€+.

Pomocou hmotnostnej spektrometrie sekundarnych io-
nov bola preskiimana fragmentacia cyklodextrinu a vyskyt
komplexu cyklodextrin/nanocastice Zzeleza. Merania boli
uskutoénené v pozitivnej aj v negativnej polarite. Daldou
vyhodou bolo vysoké vakuum v hlavnej komore, rovnako ako
aj v predkomore, ¢o zarucilo inertné prostredie merania.

Tato prdca vznikla za podpory grantov ERDF OP R&D,
Project  ‘meta-QUTE-Centrum  excelentnosti  kvantovych
technologii’, APVV-0491-07, NanoNet2 a UK/461/2013.
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2P-22
FLUORESCENCNA SPEKTROSKOPIA

SUPRAMOLEKULOVYCH KOMPLEXOV
CYKLODEXTRINOV A KUMARINU C153

MARIANNA GREGOVA TRENCANOVA*, DUSAN
VELIC*"

“ Prirodovedecka fakulta UK, Katedra fyzikdlnej a teoretickej
chémie, Mlynska dolina, 842 15 Bratislava, b Medzindrodné
laserové centrum, Ilkovicova 3, 812 19 Bratislava
trencanova@jfns.uniba.sk

Sktimali sme fluorescenéné vlastnosti inkliznych supra-
molekulovych komplexov na baze kumarinu c153/B-
cyklodextrin (c153/B-CD) a jeho modifikacie 6-deoxy-6-thio-
B-cyclodextrin (c153/B-CD-SH) vo vodnom roztoku. Substitii-
ciou OH- skupin v cyklodextrine boli pozorované rdzne zme-
ny vo vlastnostiach cyklodextrinu'. Motivéaciou bolo zistit, ¢i
a ako substiticia SH- skupiny za OH- skupinu ovplyvni sup-
ramoelkulovy komplex s kumarinom, pripadne zmeni polaritu
kavity cyklodextrinu a solvataéné podmienky celého systému.
Pre velmi nizku rozpustnost’ ¢153 vo vode (10~°M), sme pou-
zili fluorescenéné techniky, ktoré maja vysoka citlivost’.

Pomocou statickej fluorescenénej spektroskopie sme
namerali excitaéné a emisné spektra, kde sme stanovili maxi-
malnu vlnova dizku excitacie 420-425 nm a pozorova-
li modry posun fluorescencie o 15 nm do hodnoty 548 nm pre
B-CD a 525 nm pre B-CD-SH. Pre f-CD-SH ochadzalo ku
markantnejSiemu poklesu ako pre B-CD Stokesovho posunu
z hodnoty 5 900 cm™ az 0 1 400 cm™ v zavislosti od narasta-
jucej koncentracie cyklodextrinu. S narastajicou koncentra-
ciou CD intenzita spektier stupala.

Pre jednotlivé supramolekulové komplexy sme stanovili
relaxacné Casy T, aT,. T vypoveda o relaxacii ,,zive] vody*
ateda o spravani molekul vody v blizkosti fluoroforu a T,
popisuje tz. ,,bulk water ¢ize molekuly vody vo vic¢sej vzdia-
lenosti, ktoré sa nezucastiiuju na interakcii v takej velkej mie-
re a moze poukazovat’ aj na cyklodextrinova kavitu, ¢i d’alSie
solvata&né vrstvy®. Pomocou ¢asovo-rozlisenej fluorescenénej
spektroskopie sme stanovili relaxacné Casy t; 3 a 7 ps pre
spektra do 50 ps. Dochadzalo ku spomal'ovaniu relaxacie
kumarinu ¢153 v pritomnosti 3-CD-SH.

Zistili sme, ze pritomnost’ SH- ako menej polarnej skupi-
ny voc¢i OH- skupine, stabilizuje supramolekulovy komplex
sposobuje zmeny polarity kavity daného cyklodextrinu
a spdsobuje dané posuny. Je mozné, ze dochadza ku tvorbe
iného komplexu ako 1:1.

Tato prdaca vznikla za podpory grantov ERDF OP R&D,
Project  ‘meta-QUTE-Centrum  excelentnosti  kvantovych
technologii’, APVV-0491-07, NanoNet2 a UK/380/2014.
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SIROCE D’OST’UPNA POTENCIOMETRIE ]

SE SPECIALNIM MODULEM, ZNAMYMI I NOVYMI
(AMALGAMOVYMI, SPICKOVYMI) CIDLY

LADISLAV NOVOTNY

Univerzita Pardubice, Fakulta chemicko-technologicka, Us-
tav environmentalniho a chemického inZenyrstvi, Studentska
573, 532 10 Pardubice

nvt.l@seznam.cz

Aplikace Siroce dostupnych a vyuzitelnych potenciome-
trickych méfeni a sestavy dle nazvu ¢lanku a patentd jeho
autora — napt. dle obr. 1 i s béznym (dokonce i s ,.kapesnim®
levnym — 5 az 8 USD) voltmetrem-multimetrem, s pH vpicho-
vou elektrodou a zejména se speciadlnim novym napajecim
a interfaceovym modulem (NIM) ve dvou verzich, sitové
nebo bateriové — s jednim nebo vice konektory.

Obr. 1.

Obr. 2.

Priklad pouz. 11 mérnych ¢idel (obr. 2) a to zprava —
doleva: prava pétice elektrod — plastové Spickové elektrody
(,,plastic tip sensors* — viz"? & ,»glass/ceramic tip“3 ad.) na
bazi diive' i pribé&zné testovanych materiald téla elektrod PVC,
teflonu, poly-ethylenu, -propylenu, -styrenu, -vinylacetatu, skla,
keramiky aj. a s riiz. aktiv. materidly &idel*? (i objemu pl, nl
ap.) — kovovymi, amalgamovymi, kompozit. amalgamovymi,
nekovovymi (C, aj.), hybridnimi, kompozitnimi, modifikova-
nymi, polymernimi aj.; uprostied ISE; leva pétice — kombina-
ce obdob. materiall — jina provedeni.

Vyznam maji pouzité materialy, povrchy, tvary, postu-
py, zavadéni inertnich ¢i specialnich plynd do nebo nad roz-
tok, podminky, ap.; studium toho pokracuje.

Zavér: Siroce vyuzitelna, bé&zné dostupnd méfeni
a systémy, znamé i nové moznosti aplikaci. Mozna miniaturi-
zace a nizkd cena — i v téchto verzich vysledky srovnatelné

v
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MOZNOSTI' SYNTETICKYCH POLYMERU
PRI CILENE TERAPII A DIAGNOSTICE

KAREL ULBRICH

Ustav makromolekuldrni chemie AV CR, v.v.i., Heyrovského
nam. 2, 162 06 Praha 6
ulbrich@imc.cas.cz

Soucasna medicina ma k disposici Sirokou Skalu 1é¢iv,
ktera G¢inné pomahaji pfi 1€¢bé vétSiny znamych nemoci.
Piesto zlstava cela fada onemocnéni, u kterych je 1écba kla-
sickymi lé¢ivy doprovazena nezadoucimi ucinky poskozujici-
mi pacienta, nebo je jen velmi malo u€inna (napt. chemotera-
pie nebo radioterapie pii lécbé nadorovych onemocnéni). Tato
prace prezentuje vysledky vyvoje cilené plsobicich terapeutik
ur¢enych pro 1é¢bu nadorovych onemocnéni a ptipadné jejich
diagnostiku.

Vazba cytotoxickych latek (kancerostatik) na vhodny
vodorozpustny polymerni nosi¢ umoziuje nejen ovlivnit far-
makokinetiku a farmakodynamiku 1é¢iva, ale zajistuje dobrou
rozpustnost jinak nerozpustnych 1é¢iv, snizuje jejich toxické
ucinky na zdravou tkan a hlavné umozinuje zacilit 1é¢ivo na
misto pozadovaného terapeutického efektu, v piipad¢ nadoru
na nador, nadorovou bunku, nebo dokonce jeji organely.

Uginnost polymerniho 1é&iva zavisi nejen na volbé vhod-
ného kancerostatika a zpisobu jeho pfipojeni k polymernimu
nosi¢i, ale i na spravné volbé smérujici struktury a hlavné
i struktury a architektury polymerniho nosic¢e. Cileného ucin-
ku na nador, pfedevsim vaskularizovany solidni nador, mize
byt dosazeno diky akumulaci polymerniho nosi¢e v nadorech
zpusobené EPR efektem (Enhanced Permeability and Retenti-
on)', cileného G&inku na jednotlivé nadorové buiiky a jejich
organely pak pomoci struktur schopnych rozpoznat membra-
nové receptory téchto bunek a interagovat s nimi (protilatky
ajejich fragmenty, oligopeptidy a pod.)>. Multivalentnost
polymernich nosi¢ti umoziuje i pfipojeni dalich struktur,

Obr. 1. CT zobrazeni plic pacienta s metastazami prostatického
nadoru. A: pied 1é¢bou; B: po podani 2 davek; C: po 5ti davkach;
D: po 6ti davkach polymerniho pirarubicinu
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jako jsou isotopové a nebo fluorescencni znacky, umoziujici
sledovani osudu polymerniho 1é¢iva v organismu.

Ukinnost cileného smérovani polymernich 1¢¢iv a jejich
protinadorova aktivita uzce souvisi s molekulovou hmotnosti
a architekturou nosice. Dostateéné vysoka molekulova hmot-
nost nosice zajisti prodlouzenou cirkulaci lé¢iva v krevnim
fecisti, jeho ucinnou akumulaci v cilovém nadoru a vhodna
struktura spojky mezi nosi¢em a lé¢ivem nadorové specifické
uvolnéni aktivniho 1é¢iva pouze v nddoru. Na UMCH AV CR
byla pfipravena polymerni 1éCiva na bazi kopolymert
N-(2-hydroxypropyl)methakrylamidu a doxorubicinu nebo
pirarubicinu a dalSich kancerostatik, u kterych je uvoliovani
Ié¢iva z nosiCe fizeno pH-senzitivni hydrolyzou v nadoru.
Lécba mysich modelovych nadord témito 1é¢ivy nevykazuje
zadné vedlejsi efekty a vede az k vyléceni vSech pokusnych
zvifat. Utinek polymerniho pirarubicinu byl testovan i u ter-
minalnich pacientti v Japonsku a bylo ukdzano, ze ucinky
ziskané u zvitecich modell jsou do zna¢né miry prevoditelné
ina ¢loveka (obr. 1).

Tato prdace vznikla za podpory prémie ,, Praemium Aca-
demiae“, udélené Akademii véd CR.
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THE APPLICATION OF BICOMPONENT
POLYMERIC FIBRES FOR COLLECTION
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EVA RUZINSKA
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eva.ruzinska@tuzvo.cz

Hazardous substances present in the environment are
large group of pollutants affecting human health'*. Activities
aiming at limiting of harmful substances emissions (from
group of volatile organic compounds-VOCs, e.g. BTX,
formaldehyde, emision of carcinogenic dust aerosols from
beech wood PM, ), occuring in processes of wood surface
finishing, require solving of complicated technological
problems”.

Bicomponent synthetic fibers (PP/PA6/MAH)’ are
a group of advanced materials that have expanded range
of conventional fiber-forming polymers> not only in various
industrial, but also in construction applications®, e.g. as
innovative soundproofing’ particularly filter materials and
they are applicable in the elimination of hazardous substances
in air, in industrial technology and also in the wood
processing industry — to install separation equipments at the
facilities of surface treatment of wood™".

Were prepared by modified bicomponent fibres (PP/PA6M)
with a variable content interfacial agent
(1-4 wt.% MAH)”. Morphological structure of the prepared
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bicomponent fibers was evaluated by methods: infrared ab-
sorption spectroscopy, reflection electron microscopy, X-ray
crystalography and mercury porosimetry®.

From the results of the evaluation of characteristics
of morphological structure experimental prepared bicompo-
nent fibers revealed that with the increasing share of interfa-
cial agent (2 wt.% MAH) in to modified bicomponent fibres
showed an increase in the volume of the pores and hence the
greater the ability to bind to its pattern of emission of danger-
ous chemicals aerosols of VOCs from surface finishing of
wood and collection of particle matters of dust hard wood
species in the finalisation of processes of wood processing.

Reaearch was supported of Slovak Ministry of Educa-
tion, KEGA, proj. 023-TUZ- 4/2012: ,,Hazardous substances
in the environmental technology”.
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MEMBRANY NA BAZI VYSOCE VETVENYCH
POLYIMIDU OBSAHUJICiCH ADITIVA
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nicka 5, 166 28 Praha 6
Petr.Sysel@yvscht.cz

Polyimidy jsou polymery s fadou vyhledavanych uzit-
nych vlastnosti. Zachovavaji si vysokou mechanickou, che-
mickou a dielektrickou stabilitu v teplotnim rozmezi —150 az
200 °C. Tyto vlastnosti pfedurcuji polyimidy k vyuziti zejmé-
na v (mikro)elektronice, leteckém primyslu a v poslednim
obdobi i jako polymernich membran pro separaci plynnych
smési. Propustnost plynt plochymi, neporéznimi polyimido-
vymi membranami zavisi hlavné na difuzi a rozpustnosti
transportovanych médii v daném materidlu. Uroveii uvede-
nych parametrd, ale i délici schopnost (selektivitu) membra-
ny, 1ze ovlivnit strukturou polymeru nebo pfidavkem vhodné-
ho aditiva k takovému polymeru'?.

V této praci byla strukura polyimidd ovliviiovana volbou
kombinace vychozich monomert. Byly zjistény nékolikana-
sobné vyssi koeficienty propustnosti vodiku, oxidu uhli¢itého,
kysliku a dusiku membranou z vysoce vétveného polyimidu
na bazi 4,4"-oxydiftalanhydridu a 4,4",4" -triaminotrifenyl-
methanu ve srovnani stou z linearniho polyimidu, na ba-
zi 4,4"-oxydiftalanhydridu a 4,4"-diaminodifenylmethanu.
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Pii pfidavku oxidid, zejména kiemicitého, do membran
z vysoce vétveného polyimidu doslo pfti nizsich obsazich (do
10 hm.%) vétsinou k poklesu koeficientli propustnosti plynd
ve srovnani s membranou ze samotného vysoce vétveného
polyimidu v disledku bariérového efektu, s nariastem (do 20
az 30 hm.%) pak k jejich pozvolnému néristu z divodu naru-
Seni usporadanosti polymernich fetézcli. Na vyhovujici adhezi
mezi polyimidem a aditivy lze soudit i z toho, Ze nedochazelo
k vyznamnéjsimu  poklesu  délici  schopnosti, naopak
v nékterych ptipadech byla srovnatelna s témi nadprumérny-
mi uvadénymi v literatuie. Byl sledovan i vliv ptipravy mem-
bran obsahujicich aditiva na jejich vlastnosti.

Modifikované vysoce vétvené polyimidy byly téZ testo-
vany jako membrany pro déleni racemickych smési.
GA CR
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Svetlom prepinané molekulové stroje si predmetom
intenzivneho zaujmu pre moznost' ich uplatnenia v oblasti
optického spracovania a ukladania dat. Jednou zo stratégii,
ako zabezpecit’ nedestruktivne Citanie informacie, je vyuZitie
chiroptickych vlastnosti'. Fotochromne diaryldiazény pri
ozarovani podliehaju trans-cis izomerizacii, sprevadzanej
vyznamnou zmenou ich molekulovej geometrie. Toto ich
spravanie sa da vyuzit’ na konstrukciu chiroptickych prepina-
¢ov v kombinacii s binaftylovou jednotkou ako konformaéne
citlivou chiralnou $truktirou (so zmenou dihedralneho uhla
bez naftalénovymi jadrami).

Prezentované budu naSe vysledky, ktoré sme dosiahli pri
syntéze, charakterizacii a konformacnej analyze makrocyklic-
kych prepinacov na baze fotochromnych diazénov a binafty-
lovej chiralnej jednotky, navzajom prepojenych réznymi mos-
tikmi. Pri syntéze tychto prepinacov boli zistené zaujimavé
poznatky o tandemovom priebehu  Sonogashirove;j’
a Heckovej® reakcie na binaftyle. V porovnani s doteraz publi-
kovanymi vysledkami binaftyl-diazénovych prepinacov
s flexibilnymi propan-1,3-diyldioxy-mostikmi*, nage derivaty
s rigidnejsimi akrylamidovymi® a mocovinovymi mostikmi
vykazuju vyraznejsiu chiropticka odozvu pri prepinani: prepi-
nanie intenzity CD signdlu az do pomeru 1:3 v pripade zluce-
niny s akrylamidovym mostikom alebo az prepinanie zna-
mienka CD signalu u zli¢eniny s mocovinovym mostikom.
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L: -O-[CHy],-O-, -CH=CH-CO-NH-, -NH-CO-NH-

Konformacna analyza trans- a cis-foriem vypoctovymi meto-
dami pomohla vysvetlit' podstatu pozorovanych zmien v CD
spektrach pri prepinani.

Tento clanok bol vytvoreny realizaciou projektu
,,Centrum excelentnosti pre navrh, pripravu a diagnostiku
nanostruktur pre elektroniku a fotoniku 2 (NanoNet2)”, na
zaklade podpory operacného program Vyskum a vyvoj finan-
covaného z Eurépskeho fondu regiondalneho rozvoja.”
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The HOMO and LUMO levels of organic semiconduc-
tors can be precisely tuned through selection of appropriate
electron donor (D) and acceptor (A) units, resulting in differ-
ent absorption and emission spectra as well as in the type of
conductivity'. In particular, the combination of strong donors
and strong acceptors can lead to materials simultaneously
exhibiting low ionization potentials and high electron affini-
ties that, in turn, can lead to the possibility of facile injection
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of both holes and electrons at moderate potentials and, there-
fore, the possibility of ambipolar charge transport’.

Dithienopyrrole (DPT) has been known as an important
eletrodonating unit for synthesis of new semiconductors for
organic electronic devices. DTP derivatives have recently
attracted much attention because of its unique electronic and
optoelectronic properties”.

s
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Fig. 1. The structure of the functionalized dithieno|[3,2-b:2’,3'-d]
pyrrole (DTP)

In the research described here new solution processable
DA semiconducting molecules containing alkyl and aryl
N-substituted dithieno[3,2-b:2',3"-d]pyrrole were synthesized
via Stille or Suzuki coupling.

Redox, spectroscopic and optical properties of these
compounds were investigated, with the goal to establish their
suitability for the fabrication of operating in air organic field
effect transistors (OFETs) and other electronic and opto-
electronic devices. DFT calculations predicted a high value of
the electron affinity (EA) and a low lying LUMO level for
these compounds. These findings were corroborated by cyclic
voltammetry. Both theoretical and experimental values indi-
cate that obtained compounds are promising candidates for
the use in OFETs.

The research leading to these results has received fund-
ing from the Polish-Norwegian Research Programme operat-
ed by the National Centre for Research and Development
under the Norwegian Financial Mechanism 2009-2014 in the
frame of Project Contract No Pol-Nor/210704/43/2013. This
work was supported by Wroclaw Centre for Networking and
Supercomputing, under calculational Grant No. 283.
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Molecular crystalline semiconductors as alternative to
conjugated polymers offer several intrinsic advantages as
solution-processable electronic materials'. Indanthrone blue
dye like diketopyrrolopyrrole and isoindigo, possess a very
interesting fused aromatic conjugated core and can be used as
a component of active layers in organic electronic and opto-
electronic devices.

Unsubstituted indanthrone was obtained in a one-step
fusion of l-aminoantraquinone using potassium hydroxide.
This dye is not soluble in organic solvents. From the techno-
logical point of view solution processability of organic semi-
conductors is of crucial importance because this property
facilities the fabrication of devices using common solution-
based techniques, easily adaptable to large surface substrates.
Therefore, in the second step four alkyloxy (butyloxy, hex-
yloxy, octyloxy and decyloxy) substituents were attached to
the indanthrone moiety via one pot tandem reduction of four
keton groups and alkylation in the phase transfer catalysis
conditions (Fig. 1).

Apart from solution processability, several interesting
properties of indanthrones containing alkoxy solubilizing
substituents should be pointed out. First, they readily crystal-
lize yielding single crystals of good quality which allow for
unequivocal determination of their crystal structure. Second,
they form ordered, self-assembled monolayers on HOPG
graphite as evidenced by STM studies. They show strong
photo- and electroluminescence which can be exploited in the

o "

Toluen/H,0 OOO
RBr N
- =
N\

NaOH
Na,S,0,

Fig. 1. Synthesis of indanthrone derivatives
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guest-host type LEDs. Finally, they show interesting and acid-
dependent electrochemistry and spectroelectrochemistry.

This work has been financially supported by the FP-7,
NoE/ICT, FLEXNET Contract No 247745, 2010 — 2012 and
the European Union in the framework of European Social
Fund through the Warsaw University of Technology Develop-
ment Programme, realized by Center for Advanced Studies.
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N-(a-Ketoacyl)anthranilové kyseliny 1 ptfedstavuji jed-
noduché slouceniny, které jsou zajimavé jak z hlediska moz-
nych biologickych uc¢inkd, tak z pohledu organického chemi-
ka, ktery v nich spatiuje vicefunkéni prekurzory pro ptipravu
ruznych heterocyklickych cilti. V neposledni fadé mohou byt
tato chemicka individua potencidlné¢ uplatnitelnd v chemii
komplext ¢i v konstituéni dynamické chemii. Pfistup ke stu-
diu chemie N-(a-ketoacyl)anthranilovych kyselin nam umoz-
nila neddvno publikovana metoda' jejich pohodiné piipravy
oxidaci 3-hydroxychinolin-2,4-diont.
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[R1 =H, Me, Pr, Ph : R2 = H, MeO, Me, CI]

Vhodnymi cyklodehydratacemi’ je moZné pievést titulni
kyseliny 1 na zna¢né reaktivni heterocyklické systémy, prede-
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v§im benzoxazinony 2 a benzoxazepindiony 3 a s vyuzitim
Fischerovy indolové reakce také indoly 4. Tyto slouceniny
podléhaji zajimavym reakcim, které budou diskutovany. Né-
které N-acetylderivaty byly také prozkoumany jako acetylacni
¢inidla, podobné jako N-acylbenzotriazoly®. Reaktivita a vyu-
ziti sloucenin 2—4 bude diskutovana.

Tato studie byla podporena internim grantem UTB ve
Zliné IGA/FT/2014/010 a Verejnou agenturou pro vyzkumnou
c¢innost Republiky Slovinska (projekt P1-0230-0103).
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V prednasce bude probrana v SirSich souvislostech sou-
Casna situace ve farmaceutickém primyslu a s nim spojeném
primyslu chemickém. Farmaceuticky prumysl je zaméstnava-
telem vysoce kvalifikované pracovni sily a dodava pacientim
Sirokou $kalu 1é¢iv, z nichz mnohé jsou vysoce sofistikované
a také velmi drahé. Zisky firem se pohybuji v miliardach dola-
i, jsou vsak siln¢ zavislé na podnikatelském prostiedi statd,
ve kterych tyto subjekty ptisobi. Vysoké ¢astky jsou vynakla-
dany na testovani a klinické zkousky novych latek i na feseni
problémti pramenicich z byrokratickych omezeni, jako je
zavadéni  systému  registrace  chemickych  sloucenin
»REACH®, podpora ,,zelené* energie s nasledné vysokymi
cenami elektfiny. Velmi dilezitou roli hraje i zptisob zdanéni,
mzdové naklady v dané zemi a zpisob financovani zdravotni
péce statem. Farmaceuticky primysl je bezprostiedné spojen
s urovni $kolstvi, s jeho rozvojem a obecné s podporou védy
a zékladniho vyzkumu. Samostatnou otazkou, ktera je neod-
déliteln¢ s farmaceutickym prtimyslem spojend, je ochrana
dusevniho vlastnictvi.

Tomu vSemu se farmaceuticko-chemické firmy musi
piizpisobit a v§em témto aspektim bude béhem piednasky
vénovana pozornost. Bude rovnéz probiran vliv globalizace,
narust asijské konkurence i finan¢ni krize a zmény s tim spo-
jené.

Na praktickych ptikladech budou ukdzany zmény ve
vybranych nadnarodnich firmach, ke kterym doslo
v poslednich letech a rovnéz diivody a dasledky téchto zmén.

Prestoze fada problémd, které fesi vyrobci originalnich
latek, je spolend s firmami vyrabé&jicimi generika, je zde
ifada odlisnosti ¢i protichtidnych pohledd. Proto bude zvlast
diskutovana situace vyrobcu originalnich latek a zvlast’ pro
primysl genericky. Tento rozdilny pohled se dnes vyznamné
projevuje naptiklad v ochrané¢ duSevnich prav (boj o znéni
patentové vyjimky Bollar-Roche), kterému bude vénovana
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samostatna pozornost. Bude diskutovana exspirace hlavnich
patentd pro kli¢ova 1éCiva, jejich vliv na ekonomiku originél-
nich i generickych firem a zmény na trhu, ke kterym to vede.
V casti prednasky, ktera bude vénovana patentové politice,
bude ukazan rozdilny pohled firem a akademickych pracovist’
financovanych statem na tuto oblast. Zvlastni pozornost bude
vénovana situaci na domaci primyslové scéné. Budou disku-
tovany zékladni zmény ve farmaceuticko-chemickém primys-
lu za poslednich 20 let. Vzhledem k masivnim investicim
statu, do Skolstvi, védy a vyzkumu, knémuz dochazi
v poslednich letech v na$i republice, se i toto v predndSce
objevi.

V zavéru budou zminéna moznad feSeni, zpusoby jak
problémiim mohou ¢elit vyrobci i mozné dalsi sméry, kterymi
se v budoucnosti toto odvétvi bude vyvijet.
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TEVA, Ostravska 29, 747 70 Opava
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Synthetic chemist devotes plenty of time to optimization
of the chemical reaction and therefore the resulting reaction
mixture usually contains the target compound in high concen-
tration and high purity. Its isolation only by crystallization is
the goal of each synthetic chemist and the involvement of
chromatography in the process is regarded as his failure.
However, the increasing requirements on the purity of Active
Pharmaceutical Ingredients (API) made many synthetic che-
mists to change this attitude and chromatography becomes
more and more the part of processes for API manufacture.

On the other hand, the isolation of natural compounds,
especially natural drugs, represents the processing of complex
mixtures where, very often, the target compound is a minor
component, e.g. the extract of Taxus needles contains only
0.1 % of the target compound, paclitaxel, in the dryness.
Therefore the industrial phytochemists like the chromatog-
raphy as the main tool which can help them.

We in TEVA Opava (former Galena) utilize industrial
chromatography for the manufacture of API of natural origin
(isolated from herbal or fermentation biomass or semisynthe-
tic) for more than 30 years. The utilization of chromatography
will be demonstrated in the lecture on examples: ergot alka-
loids, cyclosporine, paclitaxel, tacrolimus and some other.
Discussed will be also the chromatography mode (normal
versus reverse phase) and selection of solvents for the mobile
phase from the industrial viewpoint (solvent recovery).

A short view will be also devoted to Liquid-Liquid
Counter Current Chromatography and other processes which
involve liquid-liquid partitioning.
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Ethyl-4,5-dihydro-5-oxo-2-aryl(1H)pyrrole-3-carboxylate
(pyrrolinone ester) became very interesting intermediate with
active methylene group in position 4 activated by carbonyl
and ester groups. Thiophene analogue of this intermediate is
the point of our interest to prepare new colorants for high
performance properties. A condensation with esters, diazoni-
um salt and a reaction with aromatic nitriles were carried
out"?. N-analogues of Pechmann dye with identical aryl
groups in the 5,5 -positions and carboxy ester groups in the
3,3"-positions were synthesized by oxidative dimerization of
the pyrrolinone esters’. Asymmetrical diketopyrrolofuran
pigments were prepared.
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Scheme 1. The synthesis of colorants based on pyrrolinone ester
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diketopyrrolofuran (DPF)

We thank the Ministry of Education, Youth and Sports
of the Czech Republic for financial support (Project
CZ.1.07/2.3.00/30.0021 “Enhancement of R&D Pools of Ex-
cellence at the University of Pardubice”).
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Od prvni' pripravy benzo[1,4]oxazepindionu v roce 1912
a7 do soucasnosti byly téms&f viechny studie’ reaktivity
téchto heterocykld omezeny na jejich vyuziti jako prekursorti
pro piipravu derivati chinazolinu. Béhem vyzkumu slouéenin
1 jsme pozorovali jejich vysokou reaktivitu a také snadno
probihajici hydrolysu, pfi které dochéazi k intramolekularni
transacetylaci, vedouci ke slou¢eninam 2. Tento jev byl poz-
déji pozorovan i pfi reakcich téchto sloucenin s aminy. Zjiste-
na fakta nas vedla k hlub§imu prozkoumani reaktivity rizné
substituovanych benzo[1,4]Joxazepindiond.

R3
o} ~~COOH HN 0 g3 ,
o R Rz@ ~o AN gt R'=H Me Pr
R f ZONH - RE refC f R2 = H, MeO
Al/\l 5 AcO]AO NH o Z N R3=H, Bu, Ph
1 AC 6
50
R1
R1
9 1
o . o R RizHAc
(R jN‘ NH  R?=H,Me
TN Ho<, R'O R3=H, Bu, Ph
R

Schéma 1. Struktury diskutovanych sloucenin 1 - 6

Reakce titulnich slouéenin 7 a 3 s aminy vedly ve vétSing
ptipadu k otevieni benzoxazepinového kruhu a vzniku amidd
4 a 5. V nékterych ptipadech vSak byla tato reakce doprovaze-
na transacetylaci, deacetylaci ¢i vznikem derivatu benzodiaze-
pinu 6. Vznik naposled uvedenych sloucenin nas motivoval
ke zkoumani téchto reakci, vzhledem ktomu, ze derivaty
benzodiazepinu jsou vyznamné slouceniny ve farmakochemii.
Studium vy$e zminéné transacetylace vedlo rovnéz ke zjisté-
ni, 7e l-acetylbenzo[1,4Joxazepindion (3, R' = Ac, R* = H)
mize slouzit jako atypické acetylacni ¢inidlo. Takovy jev je
znam’ naptiklad u l-acylbenzotriazold.
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Tato studie byla podporena internim grantem UTB ve
Zline IGA/FT/2014/010 a Verejnou agenturou pro vyzkumnou
c¢innost Republiky Slovinska (projekt P1-0230-0103).
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CROSS-COUPLING REAKCIE SUBSTITUOVANEHO
1,3-OXAZOLU
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ho, Mlynska dolina CH-2, 842 15 Bratislava, Slovensko
Milan.Melichercik@umb.sk

Reakcie arylboronovych kyselin, alebo ich esterov s aryl-
a heteroarylhalogenidmi katalyzované komplexmi paladia
v pritomnosti bazy (Sizuki-Miyaurova reakcia)' s jednym
z najvyznamnejsich typov cross-coupling reakcii. Najpouziva-
nej§im katalyzatorom je Pd(Ph;)s. V tejto praci sa cross-
coupling reakcie aplikovali v syntéze 2,5-disubstituovanych
1,3-oxazolov, ktoré sa §tuduji najmé v suvislosti s ich antitu-
morovou aktivitou?’.

Br

Br

R! = 2-metoxy-5-etylsulfonylfenyl
R? = 4-metoxyfenyl; 4-trifluormetylfenyl; 2-metyl-4-
metoxyfenyl; 2-trifluormetylfenyl; bifenyl-4-yl

Schéma 1. Reakcie 2,5-disubstituovanych 1,3-oxazolov s arylboro-
novymi kyselinami

Cross-coupling reakcie (Schéma 1) na 3,5-dibrom-
fenylovej skupine zluCeniny I (Schéma 1) sa realizovali
v prebytku arylboronovych kyselin za pritomnosti katalyzato-
ra Pd(Ph;); a uhli¢itanu sodného v prostredi 1,2-di-
metoxyetan : voda (2:1)**. Reakcie s jednotlivymi arylboro-
novymi kyselinami IT (Schéma 1) sa uskutocnili pri teplote
100 °C pocas 4-6 hodin (monitorovanie reakcie pomocou
TLC). Vytazky ziskanych oxazolovych derivatov III
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(Schéma 1) po preéisteni stipcovou chromatografiou boli
v rozmedzi 30-50 %. Struktira pripravenych zli¢enin bola
potvrdend interpretaciou '"H NMR spektier a elementdrnou
analyzou. ZluCeniny boli postipené na farmakologické testo-
vanie inhibicie angiogenézy.

Tato praca vznikla za podpory VEGA grantu C.
1/0634/13.
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SYNTEZY TRIAZOLOVYCH DERIVATU
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Od zveiejnéni prvnich praci'?, v nich? byly provedeny
syntézy 1,2,3-triazolti cykloadi¢ni reakci azidosloucenin
a terminalnich alkyni za katalyzy médnymi slouceninami,
byla tato reakce vyuzita k syntéze nespocetnych sloucenin
s 1,2,3-triazolovym uskupenim v molekule. Diky jejich zaji-
mavym vlastnostem nachéazeji tyto slouceniny uplatnéni
v fad¢ oblasti.

V navaznosti na studii’, ve které jsme sérii 3-azido-
chinolin-2,4-dionti prevedli reakci s terminal-nimi alkyny na
odpovidajici derivaty s triazolovym kruhem, jsme se zamétili
na syntézu derivatli chinolin-2,4-dionu se dvéma triazolovymi
kruhy v molekule. Vyzkouseli jsme dva postupy pro pievede-
ni 3-chlorchinolin-2,4-diont na derivaty s triazolylovou sku-
pinou v poloze 3 a s triazolylmethylovou skupinou v poloze 1,

O variabilni substituent

H
donor vodikové vazby 4
O koordinace aniontu e Q=N
NHC chemie m W5 N
o N
akceptor vodikové vazby

Q

koordinace s kovy
moznost methylace nebo protonace N
0 /

N
x4
L @
N

R'=H, Ph, Bn

R? = Me, Et, Pr, Ph
R3 = Ph, CH,OH
R*=H, MeO, Cl
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které zahrnuji substituci atomu chloru azidoskupinou. Postup
ptipravy jiného typu titulnich sloucenin zahrnuje ptevedeni
3-chlorchinolin-2,4-diont na 3-dipropargyl-aminoderivaty.

Tato studie byla podporovana internim grantem UTB ve
Zliné ¢ IGA/FT/2014/010 financovaného z prostiedkil speci-
fického vyzkumu na vysokych skolach a verejnou agenturou
pro  vyzkumnou cinnost Republiky Slovinska (projekt
P1-0230-0103).
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Chemie chinolin-2,4-dioni byla béhem poslednich let
predmétem fady studii provadénych na Ustavu chemie FT
UTB. V fadé¢ z nich byly pozorovany kontrakce pyridinového
kruhu na péti¢lenny kruh'™, zatimco jeho expanze na sedmi-
¢lenny kruh byla zaznamenana jen ojedinéle. V ramci naseho
systematického vyzkumu chinolin-2,4-dionti jsme zjistili, ze
pisobenim vhodné base na substituované 3-aminochinolin-2,4-
diony I vznikaji odpovidajici derivaty benzodiazepinu 2.

o 2
ARG 20 mol% TMG
R41i/ NS:* _ EtOH,rt. ,gWRZ
N0
1 R 2 R

R'=H, Me, Ph ; R% = Me, Et, Ph
R3 = ¢CgHy4, Me, Ph, H ; R* = H, MeO

Novy piistup k derivatim benzodiazepinu mize najit
aplikace v organické syntéze, proto jsme hledali optimalni
podminky pro uvedenou reakci u jedné ze slou¢enin I (R'
Me, R = Ph, R?® = ¢-C¢H,;, R* = H. Nejlepsich vysledki bylo
dosaZeno pii provedeni reakce v ethanolu pfi laboratorni tep-
loté a pfi pouziti tetramethylguanidinu jako base. Tyto pod-
minky pak byly Gsp&$né uplatnény pro pfipravu série benzodi-
azepindionti 2 pfesmykem aminochinolindionti 1.
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Struktury izolovanych produkti 2 byly uréeny moderni-
mi metodami strukturni analyzy. V ramci piispévku bude
diskutovana reaktivita zminénych 3-aminochinolindiont,
mozné vyuziti popisovanych transformaci a navrh mozného
reakéniho mechanismu.

Tato studie byla podporena internim grantem UTB ve
Zliné IGA/FT/2014/010 a Verejnou agenturou pro vyzkumnou
c¢innost Republiky Slovinska (projekt P1-0230-0103).
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SYNTHESIS OF p-NITROPHENYL B-p-GLYCOSIDES
OF DI- AND TRI SACCHARIDE OF XYLAN TYPE —
THE SUBSTRATES FOR ENZYME ASSAYS
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PETER BIELY

Institute of Chemistry, Slovak Academy of Sciences,
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Synthesis of oligosaccharides related to hemicelluloses
of xylan type has been developed mainly for characterization
of the structural features, physicochemical and various func-
tional properties of these natural polysaccharides.

This contribution describes the synthesis of two model
di- and trisaccharides of xylan type, namely p-nitrophenyl 4-O-
(2-O-benzyl-B-D-xylopyranosyl)-B-D-xylopyranoside (I) and
4-0-[2-O-(methyl-4-O-methyl-a-D-gluco-
pyranosyluronate)-B-D-xylo-pyranosyl]-B-D-xylopyranoside
(ZI) in order to serve as the chromogenetic substrates for test-
ing of xylanase belongs to the GHS family.

The starting point in the synthesis of disaccharide I was
nucleophile p-nitrophenyl 2,3-di-O-benzoyl-B-D-xylopyrano-
side' which was coupled with 3,4-di-O-acetyl-2-O-benzyl-a,p-
D-xylopyranosyl acetimidate (prepared from 1,3,4-tri-O-acetyl
-2-O-benzyl-D-xylopyranose?). The final disaccharide I was
obtained by deacylation of the isolated blocked disaccharide
from the reaction mixture in a good yield. For preparation of
model trisaccharide 71, related to 4-O-methylglucuronoxylan,
the 3,4-di-O-acetyl-2-O-(methyl 2,3-di-O-acetyl-4-O-methyl-
a-D-glucopyranosyluronate)-a,f3-D-xylopyranosyl acetimi-
date® was used as a glycosylating agent in a coupling reaction
with p-nitrophenyl 2,3-di-O-benzoyl-B-D-xylopyranoside. The
protected trisaccharide isolated by chromatography after deac-
ylation gave aimed I/ in a satisfactory yield. The structure of
both model oligosaccharides I and II and also their precursors
was confirmed by NMR spectroscopy.
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This work was supported by the grants VEGA No.
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PHOSPHOLIPIDS — COMPOUNDS FOR SPECIAL
TASKS
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Phospholipids are amphiphilic molecules that build cell
membranes. Their structure is based on the glycerol backbone
that is linked to a phosphate group coupled to the alcohol
(hydrophilic part) and with fatty acids (hydrophobic part).
Phospholipids can organize themselves in several forms (eg.
lipid bilayer, liposomes or micelles). These unique properties
affecting their wide application'?

Among scientists around the world, there's interest in
modified phospholipids. In contrast to natural products, they
may show targeted, more attractive properties. In our
research, we focuses on chemical and enzymatical
modifications of phospholipids, particularly phosphatidyl-
choline.

Restructuring carried out by us are based on enzymatic
hydrolysis and chemical transesterification of lipids in
positions sn-1 , sn-2 and sn-3. So far, we synthesized the new
phospholipids containing conjugated linoleic acid (CLA),
betulin® or DHEA",
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SYNTEZA 2-ARYLOYLHYDRAZINKARBOX-AMIDU,
1,2-DIACYLHYDRAZINU A 1,3,4-OXADIAZOLU
JAKO POTENCIALNICH ANTIMIKROBIALNICH
MOLEKUL

MARTIN KRATKY“;*, JARMILA VINéOVA“,, )
MARKETA KOMLOOVA?® JIRINA STOLARIKOVA"

“ Kat. anorganické a organické chemie, Farmaceuticka fakul-
ta University Karlovy, Heyrovského 1203, 500 05 Hradec
Krdlové, ® Laborator pro diagnostiku mykobakterii a tuberku-
lozu, Zdravotni ustav Ostrava, Partyzanské nam. 7, 702 00
Ostrava

martin.kratky@faf.cuni.cz

Nepfiznivy narQst rezistence pfinasi potfebu novych
ucinnych antimikrobnich 1é¢iv. U Mycobacterium tuberculo-
sis, puvodce tuberkul6zy, byly kromé multilékové a extensiv-
né rezistentnich kmentd popsany i tzv. totaln¢ rezistentni kme-
ny, necitlivé viiéi véem zavedenym antituberkulotikiim'.

2-Isonikotinoylhydrazinkarboxamidy” a 2-(pyridin-4-yl)-
1,3,4-oxadiazoly’ byly jakoZto derivaty isoniazidu studovany
jako antimykobakterialni 1é¢iva; né€které znich predCily
parentni 1é¢ivo. Proto jsme pfipravili dalsi obdobné derivaty
INH a jeho analogi (Schéma 1), které podstoupily biologické
hodnoceni mj. vic¢i M. tuberculosis a atypickym mykobakteri-
im. Zjisténé minimalni inhibi¢ni koncentrace jsou v fadech
mikromold (MIC > 1 umol/L).

o fEoHH Q Ho @
— )L NHy RNECZ0 e N LR
OH 2) NH,NH, AT NN
o
R'COCI, R'cocl, !
Et3N DMF, var C,BrCly,
H ” PhsP,
TsCl, Et;N Ar Et;N
N. R 3 \( 7/ 3

Ar.
I( N-N

n v

Ar o H
~ TR
N—N
1

Schéma 1. PFiprava 2-aryloylhydrazinkarboxamida 7, 1,2-diacyl-
hydrazini III a substituovanych 1,3,4-oxadiazoli 11 a IV (Ar =
pyridin-4-yl, substituovany fenyl; R a R' = alkyl, aryl)

Publikace je spolufinancovand Evropskym socialnim
fondem a statnim rozpoctem Ceské republiky. Registracni
c¢islo projektu: CZ.1.07/2.3.00/30.0022.

Prace byla dale podporena grantem IGA NT 13346 (2012).
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Klasicka stabilizace polyurethantt (PUR) i jinych poly-
merti spo¢iva ve fyzikalnim pfimiseni stabilizatori do poly-
merni matrice. Tento postup pfinasi riziko, ze — zejména za
extrémnich podminek (vysoka teplota, omyvani kapalinami) —
Cast stabilizatoru se vypaii nebo vymyje. Jiz nékolik dekad se
proto hledaji zpuisoby, jak molekulu stabilizatoru kovalentni-
mi vazbami ptipojit k fetézci'. Jiz dfive se nam podafilo takto
stabilizovat mj. PUR s polybutadienem jako mékkym seg-
mentem, a to radikdlovou adici fenolického antioxidantu ne-
souciho skupinu SH na visici vinyly polybutadienové slozky
PUR’.

Nyni jsme zabudovali fenolicky antioxidant do fetézce
PUR jiz pfi syntéze. Reakéni smes obsahovala tyto slozky:
aromaticky diisokyanat, nizkomolekularni polybutadien ne-
souci na obou koncich fetézce OH skupiny a jeden ze dvou
studovanych stéricky branénych fenolickych antioxidanti
nesoucich dve ekvivalentni alifatické OH skupiny (schéma 1),
pficemz molarni pomér skupin NCO a veskerych skupin OH
byl pfiblizné 1,2. Zjednodusena struktura vysledného PUR je
ve schématu 2.

OH
(0]
HO /\/\/\/N
H
Schéma 1.
i o)

““"“""\(“*NH OJ[]LOYHffNﬁ%fi "

(o] ng i
Schéma 2.

Molarni pomér diolu nesouciho antioxidantovou struktu-
ru a OH-telechelického polybutadienu v reakéni smési byl
ménén v rozmezi 0 az 0,146. Termooxidacni stabilita pfislus-
nych PUR produkti byla méfena metodou DSC ve vzduchu
avyjadiena jako nastupova teplota oxidace. Pro nulovy obsah
antioxidantu byla tato teplota 195 °C, pro nejvyssi obsah antio-
xidantu 228 °C. Takto zabudovany antioxidant je tedy tcinny.

LITERATURA
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PRiIPRAVA BLOKOVYCH KOPOLYMEROV
NITROXIDMI RIADENOU KONTROLOVANOU
RADIKALOVOU POLYMERIZACIOU

LUDMILA HRCKOVA, JOZEF KOLLAR, ST]ZFAN
CHMELA, EVA MACOVA, ALENA SISKOVA, DUSAN
BEREK

Ustav polymérov SAV, Dubravska cesta 9, 845 41 Bratislava,
Slovenska republika
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Kontrolovanou (zivou) radikdlovou polymerizaciou
(Nitroxide Mediated Polymerization — NMP) v bloku boli
syntetizované polyméry (PS, PMA) s cielenou architektirou
a pomerne Uzkou distribiciou mélovych hmotnosti. Ako regu-
latory molovej hmotnosti sa pouzili rozne derivaty na baze
2,2,5-trimetyl-4-fenyl-3-azahexan-3-nitroxid — TIPNO, ktory
patri medzi najmodernejsie regulatory kontrolovanej radikalo-
vej polymerizacie styrénov, akrylatov, akrylamidov a pod.
Prave §iroka skala monomérov, pre ktoré je tento typ mediato-
ra aplikovatelny, je velkou vyhodou oproti bezne pouziva-
nym derivatom TEMPO. Pripravené derivaty obsahuju $truk-
tarnu  jednotku stéricky tieneného aminu v kombindcii
s dvoma réznymi aromatickymi chromoférmi, ¢o umoziuje
kvantifikdciu aktivnych retazcov pomocou absorpcnej
resp. fluorescencnej spektroskopie. Optimalizaciou podmie-
nok reakcie ako teplota polymerizacnej reakcie, koncentracia
regulatora sa pripravili polyméry s vysokym stupniom zivosti,
t.j. pocet znaenych polymérovych retazcov bol vacsi ako
70 percent a s pomerne Uzkou distribiciou mélovych hmot-
nosti. Tieto polyméry sa pouzili pri postpolymerizacii s inym
monomérom ako makroinicidtory pre pripravu blokovych
kopolymérov. Vychodiskové makroiniciatory aj pripravené
kopolyméry boli charakterizované GPC, LC LCD, UV a IC
spektroskopiou.

Tato prdaca vznikla za financnej podpory projektov
APVV-0109-10 a VEGA 2/0167/14.
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TERMICKE A MECl-,IANICKE VLASTNOSTI ZMESI
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V tejto praci st prezentované termické a mechanické
vlastnosti ~ kompozitov ~ vysokohustotného  polyetylénu
a enkapsulovaného parafinového vosku. Parafin bol enkapsu-
lovany v procese emulznej polymerizacie v melamin-
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formaldehydovej zivici. Priemerna velkost' Castic je 15 pm,
podiel parafinu v kapsuliach je 43 hm.% Najvyssi obsah kap-
stl vzmesi bol 60 hm.% Kompozity sa pripravovali dvoja-
kym spdsobom: bud’ sa nasucho zmie$and zmes priamo liso-
vala alebo sa pred lisovanim este nechala homogenizovat’ nad
teplotou topenia polymérnej matrice. Ukazalo sa, ze sposob
pripravy vyraznejSie neovplyviioval vysledné vlastnosti mate-
ridlov.

Termicka stabilita zmesi bola §tudovana metédou termo-
gravimetrickej analyzy. Zistilo sa, ze zmesi vykazuju vyrazne
nizs$iu termicku stabilitu nez Cistd polymérna matrica. Z DSC
analyzy vyplynulo, Ze jednotlivé zloZky zmesi st nemieSatel’-
né. Entalpie topenia parafinu a polyetylénu su proporcionalne
podielu jednotlivych zloziek v zmesiach. Pritomnost’ parafinu
viedla k vyraznému znizeniu teploty topenia, ¢o indikuje plas-
tifikaény efekt parafinu. Zmesi s parafinom vykazuji oproti
Cistej matrici niz8ie parametre mechanickych vlastnosti.

Tato prdca vznikla za podpory Qatar National Founda-
tion NPRP ¢.4-465-2-173 a Vedeckej grantovej agentury Mi-
nisterstva skolstva, vedy, vyskumu a Sportu Slovenskej repub-
liky a Slovenskej akadémie vied (projekt ¢. 2/0119/12).
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Maria.Omastova@savba.sk

The aim of the work was the study of modification poly-
urethane (PUR) dispersions used as adhesives for 3D bonding
of high glossy foils in the furniture industry. The hydrophobi-
zation additives were used in order to improve the wetting of
bonding substrate — middle density fiberboard (MDF)'. The
influence of additives was examined by the measurement of
contact angle, shear strength of adhesive joint, tensile strength
at break of adhesives films, and surface quality of adhesive
joint. In relation to PUR dispersion modification also the
influence of modification MDF surface by the barrier plasma
was examined®. The results showed that the addition of hy-
drophobization additives improves the wetting properties of
MDF with PUR dispersions and it has positive effect on sur-
face quality of adhesive joint. The addition of oleic acid to
polyurethane dispersion improves the wetting properties of
PUR dispersion and has positive effect on surface quality of
adhesive joint and also improves the shear strengths up to
2 wt.% of oleic acid. When the plasma treatment on MDF
surface was applied the significant decrease of contact angles
and an increase of the shear strengths were observed if the
oleic acid was added to PUR adhesive. The combination of
both modification methods do not increase adhesion.
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The bonding of wood after discharge plasma surface
modification is of considerable interest with the respect to
construction of the strongest wood adhesive joints. Great
efforts have been made in developing various kinds of furni-
ture using wood or plastics veneers in adhesive joints wood-
adhesive-veneer'. The radio-frequency (RF) discharge plasma
at reduced pressure is currently an efficient method for modi-
fication of surface and adhesive properties of wood, and is
considered as the ‘green’ ecologically friendly method”.
Nanoscale changes to the surface of wood materials enable
the changes in materials surface, while maintaining the desira-
ble bulk material properties. The surface energy and its polar
component of beech wood increased with time of plasma activa-
tion. The surface energy and its polar component of beech wood
treated by RF plasma (180s) in air increased, and the polar com-
ponent of the surface energy increased. If the longer activation
time was applied, the changes of wood surface energy and its
polar component were very small. This fact relates to saturation
of wood surface with oxygen-containing functional groups due
to modification by RF plasma. The shear strength of adhesive
joint of beech wood modified by RF plasma in air with epoxy
adhesive vs. modification time increased from 5.2 MPa (pristine
sample) up to 8.2 MPa. The nanoindentation study of beech
wood pre-treated by RF plasma for pristine beech wood illus-
trates a relative higher roughness. The RF plasma during abla-
tion processes removes amorphous lignin layers on the wood
surface, while the wood surface becomes smoother.
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Stimuli responsive polymer hydrogels may be sensitive
to physical (temperature, electrical or magnetic fields) and/or
chemical factors (pH, ions, glucose, morphine and many other
chemical compounds)'. An abrupt, reversible transition under
a small change in environmental conditions is the most de-
manding behavior of such are also required. Recently, the
special interest is focused on the thermo-responsive hydrogels
exhibiting volume phase transition (VPT). They are synthe-
sized from polymers with lower or upper critical solution
temperature and have been successfully applied in many
fields eg. as a carrier for controlled drug delivery into the
living organisms.

Thermally induced VPT results from the weakening of
polymer-water and simultaneously the strengthening of poly-
mer-polymer interactions. These changes lead to sudden col-
lapse of polymer network and to push out the water. This
mechanism may accelerate the drug release process in a case
of drug carrier systems.

In this work the biocompatible, non-toxic, thermo-
sensitive hydrogels based on poly(2-(2-methoxyethoxyethyl)
methacrylate) and poly(vinyl methyl ether) were studied.
We concentrated on influence of polymer network density and
concentration of selected non-steroidal anti-inflammatory
drugs (aspirin, ibuprofen, naproxen) on VPT temperature.
Thermo-Optical Analysis was used to solve this problem.
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