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V préci sa opisuje spdsob pripravy vzoriek a konstrukeia kyvety pre
Studium difuznych reflexnych spektier na vzduchu nestélych praskovych
latok v inertnej atmosfére bez pouzitia vzduchotesnej komory.

Diftizna reflexné spektroskopia umoznuje jednak Studovat adsorpéné spektra
molekil adsorbovanych na povrchu tuhych latok, jednak za pouzitia Kubel-
kovej—Munkovej funkcie [1] charakterizovat absorpéné spektra praskovych
ladtok a porovnavat ich s absorpénymi spektrami tych istych ldtok v roztoku
[2, 3]. Metodika pripravy vzoriek a snimania difdznych reflexnych spektier
latok na vzduchu stilych je pomerne jednoduché [4, 5]. Naproti tomu pri
latkach citlivych voéi kysliku a vlhkosti treba vSetky operacie, ako je rozo-
mletie tuhej vzorky, jej premieSanie s referenénou latkou, ako aj plnenie
praskovej zmesi do kyvety, robit spravidla vo vzduchotesnej komore (,,glove-
box‘“) [6—10] v ochrannej inertnej atmosfére (napriklad v pride dusika),
%o je znadne pracne, zdihavé a nakladné. Ako kyvety sa obvykle pouzivaji dve
na seba polozené sklené alebo kremenné dostidky, ktoré sa po nasypani vzorky
na okrajoch zatmelia silikénovym alebo inym vhodnym tmelom, aby sa za-
bezpedila ich vzduchotesnost [7—10].

V naSej praci sme sa pokisili vyluéit pouzitie vzduchotesnej komory a na-
hradit ju pracovnou technikou v uzavrenych sklenych aparatirach, obvyklou
pri syntézach komplexnych zltéenin v inertnej atmosfére [11, 12, 15].

Experimentalna &ast

Na plnenie praskovej vzorky do kyvety sa pouziva aparatura (obr. 1), skladajiica sa
zo sklenej Casti A, ktord je pomocou zuizenej riwky I, zasunutej do kovovej (napriklad
hlinikovej) rarky 2, pripojend k hlinikovej kyvete B. Utesnenie spojenia sklenej rarky I
s kovovou rurkou 2 sa dosiahne zaliatim medzery véelim voskom alebo inym vhodnym
tmelom. Obidve ¢asti st pri prédci stabilne upevnené na vhodne konstruovanom drziaku,
umoziujticom otdc¢anie aparatiry. Na hlinikovej kyvete je zvrchu véelim voskom pri-
lepené krycie mikroskopické skliéko 3 (pre meranie vo viditelnej oblasti spektra) alebo
opticky zabrasend doStiGka z kremenného skla (pre meranie v ultrafialovej oblasti
spektra).
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Obr. 1. Aparatura na plnenie
kyviet pre difuznu reflexntd
spektroskopiut.

AT

Do kyvety B sa cez privodna trubiéku # trojcestného kohuta zasunie dlhd kovovd
injekénd ihla §, ktorou prechddza d&isteny dusik na prepldchnutie priestoru v kyvete.
Podobne do sklenej néddobky 6 sa cez uzdver z gumovej hadice 7 zasunie lopatka zo
sklenej rarky 8 s malym otvorom 9, ktorym vchédza do aparatiry prad dusika. Pre
zabezpecenie inertnej atmosféry privadza sa do aparatiry cez privodnu trubicu 10 troj-
cestného kohtta takisto silny prud dusika. Dusik z aparatiry ustaviéne uniks otvormi
4 a 7, v désledku ¢oho zabrafiuje pristupu vzduchu dovnitra a uzatvdra tak aparattru
od okolia. Pred plnenim vzorkou sa takto pripravend aparatira prefukuje asi 1 hodinu
dusikom, pri¢om sa sklend c¢ast A sdifasne vyhrieva infralampou, aby sa odstrdnila
vihkost pripadne adsorbovand na stendch.

Po dosiahnuti inertnej atmosféry sa aparatiira otodi do horizontélnej polohy, sklens
lopatka sa vytiahne a otvorom 7 sa priidom dusika presype zo zésobnika vysusend a vy-
triedend zriedovacia, resp. referenénd praskové litka (napriklad MgCO;) vhodnej zrni-
tosti. Tym istym otvorom sa potom prisype aj skiimané praskové vzorka, naco sa do
aparatiry opét zasunie sklend lopatka, ktorou sa obidve ldtky v pride dusika dékladne
premiesajii. Aparatira sa znovu otoéi do vertikdlnej polohy a homogenizovand praskova
vzorka sa pomaly za pomoci sklenej lopatky presypdva cez trubiéku I do kyvety B za
obc¢asného uvolnovania vstupného otvoru kyvety pretldéanim injekénou ihlou § a za
ustavi¢ného striasania vzorky v kyvete napriklad udieranim tyéinkou s gumovym ochran-
nym obalom do podstavca, na ktory je celd aparatira uchytend. Pri takomto postupe
vzorka rovnomerne zaplni cely priestor kyvety a vytvori dobre stesnanu savisla vrstvu
s hladkym povrchom. Po tplnom naplneni vzorkou sa kyveta uzavrie tak, Ze kovové
rirka sa vhodnym spésobom (napriklad malym plamienkom plynového kahana) opatrne
zahreje, aby sa roztopil véeli vosk, ktorym bola medzera medzi obidvoma trubi¢kami
zatmelend, nado sa kyveta B opatrne uvolni z drziaka a pomaly sa stiahne smerom dolu.
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Roztopeny vosk ihned stecdie do trubitky a uzavrie vstupny otvor kyvety. Ak je to potreb-
né, mozno rarku 2 po vytiahnuti rirky I celkom zaliat véelim voskom; po jeho stuhnuti

je kyveta pripravens na meranie. Tym istym spésobom mozno naplnit aj druhd kyvetu
so samotnou referenénou létkou.

5
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[ Obr. 2. Skleny nastavec na pre-

1 — D miestovanie  praskovej vzorky
7z oti¢avého reaktora do aparatiry
na plnenie kyviet.

Obr. 3. Spbésob upevnenia kyviet k inte-
gra¢nej guli spektrdlneho fotometra CF-4
fy Optica Milano.

Ak skimand ldtka neméd dostatoéne jemnud zrnitost, mozno ju v ochrannej inertnej
atmosfére rozomliet, pripadne aj v pozadovanom pomere rozmiesat so zriedovacou ldtkou
v sklenom otdéavom gulovom reaktore [14], na ktory sa (do zébrusového hrdla § na obr.
1 v préci [14]) pripoji skleny néstavec I (obr. 2). Pri mleti je skleny néstavec uzavreny
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jednak trojcestnym kohttom 2 (v polohe B), jednak kohitom 3. Po skondeni mletia sa
vzorka spolu so sklenymi gulé¢kami presype z reaktora do néstavca, ktorého trubitka
4 sa za ustaviéného prudenia dusika zasunie po odstréneni kohuta 3 do otvoru 7 sklenej
dasti aparatury na obr. 1, ktord je takisto ustavi¢ne preplachovand dusikom. Presypanie
rozomletej praskovej vzorky z ndstavea do aparatiry na plnenie kyviet mozno urychlit
zasivanim dlhej injekénej ihly (ktorou pradi dusik) rdrkou § cez trojeestny kohut
(v polohe 4) a cez rarku 4.

Naplnend kyveta sa vlozi do pristroja (v nasom pripade do spektrdlneho fotometra
CF 4 fy Optica Milano), ktory sme pre meranie vhodne upravili (obr. 3). Styri kyvety sa
upevnia vo vertikélnej polohe na hlinikovy koti¢, ktorého otédc¢anim sa striedaju jednotli-
vé kyvety pri povrchu Ulbrichtovej integra¢nej gule. Poloha kyvety i po vrdteni na
pdévodné miesto (po dopadnuti zardzky) je td istd, takze sa premeriava stdle rovnaka
oblast vzorky, éim sa zabezpecuje dobré reprodukovatelnost merania.

Chyba merania, spésobend tym, Ze svetelné zZiarenie dopadd na vzorku cez tenké ochran-
né sklené sklitko, je velmi mald [12], pretoze sa voci referenénej latke, ktord je takisto
chrdnend sklickom, eliminuje. Ak je ti¢elné namiesto spektralnych fotometrov, vyuziva-
jucich integra¢nu gulu, pouzit absoliitnu metédu podla K. Shibatu [13], zakryje sa
vzorka v hlinfkovej kyvete opdlovym sklom.

Uvedeny sp6sob pripravy vzoriek a plnenia kyviet na meranie diftiznych reflexnych
spektier sa overil na komplexnych zlt¢enindch titanitych [15].

Kovové stitiastky zariadenia zhotovil mechanik Ustavu anorganickej chémie SAT
P. Duriek.

CIIOCOB IPUT'OTOBJEHNA OBPA3LIOB IJIA N3YVUYEHUA
ANOOYBUOHHLIX CHEKTPOB OTPAMKEHUSA B UHEPTHOI ATMOCOEPE

M. Bukmynjn, M. BaameroBa, T. OGepr
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B paGote omucan crnocod IPUrOTOBJIEHMsI 00PABIOB UM KOHCTPYKIUA KIOBETHI NIA M3Y-
veHnss TUQPOY3MOHHBIX CIIEKTPOB OTPaMeHHA Ha BO3NyXe HeCTaOMTBHHIX IIOpOIIKo06pas-
HEIX BELIeCTB R IHepTHOii armocdepe fe3 mMpHMeHeHNs RO3IYXOHETPOHUIIAeMOii KaMepHI.
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THE METHOD OF PREPARATION OF SAMPLES FOR THE STUDY
OF DIFFUSE REFLECTANCE SPECTRA IN AN INERT ATMOSPHERE

M. Zikmund, M. Blazekovd, T. Obert
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In the present paper the way of preparation of samples and cell-construction for the
study of diffuse reflectance spectra, at the air unstable powder substances, in an inert
atmosphere, not requiring a glove-box is preported. Ew;!{ L]
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