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* V obdobi od 12.%ervna 1973 do 5.prosince 1973

porddala Us.spektroskopické spolednost pii TSAV tyto akce :

Semind? "Rtg spektroskopie Jjako analytickd metoda"

}.pracovn;
4 ,pracovni
l.pracovni
4 .pracovni
6.pracovni

7.pracovni

ve Zvikovském Podhradi

schizi odborné skupiny hmotové spektrometrie
v Praze

schizi odborné skupiny hmotové spektrometrie
v Brattislave

schizi odborné skupiny elektronové spektroskopie
a fotochemie v Pardubicich

schizi odborné skupiny Mdssbauerovy spektroskopie
v Kutné Hofe

schizi odborné skupiny instrumentdlnich radioanaly-
tickych metod v Praze

schiizi odborné skupiny plamenové spektroskopie
v Praze

13.pracovni schizi odborné skupiny lokdlni elektronové mikro-

analyjzy v Praze

16.zasedéni hlavniho vyboru CSSS

Volebni valné shromdzdéni



S——

Dne 4.prosince 1973 se konalo v Nérodnim technickém
museu v Praze 16.zaseddni hlavniho vyboru. Schizi zahdjil a Bi-
dil predseda 8s.spektroskopické spolednosti doc.dr.E.Pl3ko DrSc.

Zprévu o &innosti piedsednictva pfednesl dr.Moldan.
Predsednictvo se pravidelnd schézi v sekretaridté v Praze 6,
Kozlovskd 1. Veskerd #innost je zachycena v zdpisech, které jsou
pro piipadné zéjemce k disposici. Dr.Moldan upozornil, Ze z po-
zvanych zahrani&nich hostd na V.&s.spektroskopickou konferenci
nebyl nikdo CSAV schvélen.

Ve zprdavé o &innosti molekulové sekce konstatoval
Ing.Pisdréik, Ze t&2isté préce bude preneseno do v&t3ich akci a
bude se pokradovat ve vychové novych kédrid.

Na podzim 1974 se pFfipravuje letni Skola "Vibradéni
spektroskopie krystald".

Dr.Horédk referuje o z¥izeni odborné skupiny elektro-
nové spektroskopie a fotochemie, kterou vede Ing.Nepras. Vedeni
odborné skupiny chemické spektroskopie pfevezme Ing.Pisér&ik.

Na pri3tim hlavnim vyboru budou referovat jednotlivi vedouci od-
bornych skupin molekulové sekce o préci svych skupin.

Ve zprévé o &innosti atomové sekce podali zZprévu
vedouci odbornych skupin. !
0S spektroskopie kovi pfipravuje kurz statistiky.
0S Rtg spektrélni analyzy porddala semind® "Rtg spektroskopie ja-
ko analytickéd metoda", ktery byl ulastniky kladné& hodnocen. Sku-
pina plénuje na pri&ti rok op&t monotematicky seminér,



US spektralni laserové mikroanal yzy neuspoiédala z4dnou schizi,
ale zudastni se nékolika pPednéSkami V.&s.spektroskopické konfe-
rence.

0S instrumentdlaich radioanalytickych metod usporédala konferen-
ci o instrumentdlni aktivadni analyze - IAA 73. Na pristi rok
plénuje konferenci IAA T4.

spektroskopie nevedivych nateridld - v pfidtim volebnim obdo-
povede skupinu Ing.Plérién. Na V.#¥s.spektroskopické konferen-
bude nékolik referdtd tykajicich se problému matrixefektd.

=

automatické spektrosiopie usporadala setk4dni pracovnikd kvan-
tometrickych stanic., Na pristi rok se opét plénuje kurz "Automa-
tickd spektroskopie".

US plamenové spektroskopie povede v pridtim volebnim obdobi
dr.Rubedka. Skupina usporsadala II.¢s.konferenci o plamenové
spektros<opii a pracovni schizi, kde byly predneseny < referaty.
V pPi%tim roce bude mimo ucast na>V.és.spektroskopické konferen-
ci uspoifadéno 1 zaseddni.

03 elektronové lokélni mikroanalyzy usporddala dvé pracovni
schize zamePené na techniku a metodiku préce na piistrojich.

Byl vysloven poZadavek, aby pracovnici na scanning mikroskopech
byli zapojeni do prédce odborné skupiny.

Zprévu o ¢innosti gomisi prednesl dr,Rubeska.
Pristrojova komise - piripravuje vystavku pPistrojli na V.&s.spek-
troskopické konferenci v Havifové.

Bkolskd komise - rozviji recenzni &innost odbornych' publikaci.
Komise nézvoslovnd - doc.Polej navrhuje zpracovat nézvoslovi mo-
lekulové spektroskopie.

Dr.Moldan zhodnotil ediéni &innost. Vzhledem k tomu,
je v nakladatelstvi Akademia jsou s tis'tem Bulletinu znané poti-
3e bude Bulletin tiftén v Ustfednim ustavu geologickém. (PFi do-
dr¥eni terminu odevzdéni &isla do tisku je pFisliben vyrobni ter-
min 6 nedél). Dr.Moldan upozornil, Ze je nutné vZas odevzdavat
resumé predndsek. '

0 stavu &lenské zédkladny podala zprévu dr.Nova.
Spoletnost mé 264 kolektivnich &lend a 13 individuelnich (to je

764 osob). Prispévkovd morélka je dobré - nezaplatilo 10 kolek-
tivnich &lend. '

Priprava voleb hlavniho vyboru. Kandid4tka hlavniho
vyboru byla schvalena Kolegiem pro chemii a chemickou techniku.

O pkiprave V.és.spektroskopické konference refero-
vai Ing.KuboB. Pripravy probihaji tdspésné - dosud se prinhlésilo
300 ugastnikd, kteri prihlésili 90 referéatl.

za organizaci zodpovidé Ing.Kubon

za pfednéékyA dr.Horék

za kulturni program Ing.Jénodikova
za vystavu pristrojd Ing.Pietrosz

Po konferenci bude vydén sbornik prednesenych referati.
Hlavni vybor doporutil, aby byla uvolnéna Jjedna mistnost pro vy-

stavu pristroja. !
Dr.Moldan referuje, Ze bylo teskoslovensku udéleno

prévo porédat v roce 1977 XX.Colloquium Spectroscopicum Interna-

tionale.

Dne 5.prosince 1973 se konalo v prednédkovém séle
Ustavu makromolekuldrni chemie GSAV v Praze 6 valné shroméZdé-
ni ﬁs.spektrosxopické spoleénosti. Na schizi byla zhodnocena
ginnost spolefnosti v obdobi od roku 1970 do roku 1973. Odstupu-
jicimu vjboru bylo ud&leno absolutorium a na funkéni obdobi 1974
as 1976 byl zvolen novy vybor. Novy hlavni vybor je sloZen takto:

Predseda : Dr.Josef K uba CSc,. Nérodni technické museum,
Praha 7
Mistopredseda : Doc.Ing.Eduard P 1 &k o DrSc, Geologicky

dstav University Komenského, Bratislava

Mistopfedseda : Ing.Andrej Evehla CSc, Oravské ferozlia-
tindrské zévody, Istebné

Védecky tajemnik : Dr.Milen Hor ak CSe, fistav fyzikélni che-
mie a elektrochemie J.Heyrovskéno ESAV, Praha

Organizadni tajennik : Dr.Bedfich Mo ldan Sl 5 Ustiedni
dstav geologicky, FPraha
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. Dr.Alena N o v & CSc, Ustiedni tstav geologicky,
Praha

Hospodar

Predseda atomové sekce : Dr.dan M r & z , Vyzkumny ustav CKD,
Praha '

Piedseda molekulové sekce : Ing.Jaromir Moravec
Ustav jaderného vyzkumu CsKAE, ReZ u Prahy

CSe;,

Referent pro %ahraniéni styky : Dr.Ivan Rube 8 ka CSc,
Ust¥edni ustav geologicky, Praha

{ Referent pro komise : Dr.Karel Ulber t CSe, Ustav makro-
mol ekuldrni chemie CSAV, Praha

Revizni komise :
Ing.Ondrej F i 1 o , Katedra chemie, hutnickéd fa-
xulta V3T, KoSice

Ing.Dana Kol ihov & CSe, Katedra technolo-
gie ropy a petrochemie VSCHT, Praha

Ing.Eduard Martiny, Geologicky Ustav SAV,

Bratislava

Clenové hlavniho vyboru :

prof.Dr.Vojtéch K e 1 1 & , &len korespondent Csav,

Katedra fyzikélni chemie, chemické fakulta SV3T,
Bratislava

Dr.Jana K ub ov &, Geologicky ustav UK,
Bratislava

Ing.Vratislav Sv ob o d a CSc, Ustav pro vyzkum,
vyrobu a vyuZiti radioisotopl, Praha
doc.Ing.Mikuldd Ma therny CSc,. Katedra che-
mie, hutnické fakulta V3T, KoZice

Ing.Jén Sustek , Vyskumnj dstav agrochemickej
technologie, Bratislava

Miroslav V i d a prom.chem., Katedra fyzikélni
chemie, chemické fakulta SVST, Bratislava

'iL__TiLA,‘1ﬂ-E;_fﬂ---‘------i-‘-u-‘-i---L47

Mahradnici hlavniho vyboru :
Dr.Danica D o s k © ¢ilové
molekulérni chemie CSAV, Praha

csc, Ustav makro-

Doc.Dr.Ing.Zbynék K s andr ¢Sc, VBCHT, Praha

Uleny hlavniho vyboru jsou i vedouci odbornych skupin :

Ing.K.Florién - OS spektroskopie nevodivych materidld

Ing.0.Stankové - 0S spektroskopie kovl

Dr.I.Rubedka CSc = 05 plamenoveé spektroskopie

Iné.K.Kuboﬁ - S automatické spektroskopie

Dr.J. Wankové CSc - 08 rent genospektrélni analyzy

Ing.F.Storek - CS lokélni elektronové mikroanalyzy

Ing.J.Jénodikove - 0S spektrélni laserové mikroanalyzy

Ing.M.Vobecky CSc - 0S instrumentélnich radioanalytickych metod

Ing.M.Piséréik CSc - 0S chemické spektroskopie

Dr.A.Vagko DrSc - 0S spektroskopie pevného stavu

0S spektroskopie S vysokym rozlidenim
a stimulované emise

Doc.Dr.D.Papousek CSc -

Ing.J.Sitek - 0S Mossbauerovy spektroskopie
Dr.Z.Herman CSc = 05 hmotové spektrometrie
Ing.M.Neprag C3c - 0S elektronové spektroskopie a fotochemie

Doc.Dr.Ing.B.Polej CSc - predseda komise pro ndzvoslovi
Ing.Jd.Jokl CSc - predseda komise pro pristroje
Ing.d.Stefanec CSc - piedseda komise pro vychovu a 8kolstvi



Na valném shromdZdéni byly prosloveny prednasky :

P. Koub s k ¥y, Astronomicky ustav USAV, observa-
toP Ondrejov : Spektroskopie z paluby umélych druZic Zeme.

Astronomické pozorovéni mimo zemskou atmosféru jsou
jednou z nejvyznamné j8ich technik, které ovlivnily vyvoj astrono-
mie a‘astrofyziky v poslednich letech. Pred triceti lety vyuZiva-
la astronomie pozorovani v oboru 4000 - 7000 2, Tim byl obor stu-
dia kosmickych téles omezen na zdroje tepelného zéfeni o teploté
nékolika tisic stupnd. Studené, horké objekty a zdroje netepelné-
ho zdtreni zlstédvaly mimo moZnosti astronomie. Postupné se obor
spektra zadal rozdifovat. Po studiu kosmického zéreni a radiovych
vin z vesmiru se zadinaji astronomové zajimat o obory, které ab-
sorbuje zemskd atmosféra - X zdfeni, vakuové ultrafialové a nék-
terd pdsma infradervend a radiovéa. Pokrok v této oblasti byl
umozZnén predevdim pouZitim balond, vySkovych raket a wmélych dru-
3ic. Astronomie zisk&vd moznost studovat nebeskd télesa v Sirokém
oboru elektromagnetického spektra. Tim se podstatné zlepSuji me-
tody testovani hypotéz v astrofyzice. Navic se objevuji nové tiri-
dy objektd (quasary, pulsary, kolapsary). Kosmickd astronomie do-
voli také plné vyuZiti rozlidovaci schopnosti optickych pristro-
ja. Vlivem turbulence atmosféry jsou rozliSovaci schopnosti po-
zemskych astronomickych pristrojd asi o P4d horsi  ne? teoretické.
Mnohem nizsi uroven 3umu v kosmickém prostoru dovoli piesnéjsf
méreni nebo sledovédni slab3ich ob jektd.

. Dosud ziskané vysledky v oboru kosmické astronomie
se phevéind tykaji studia spekter v rentgenovém a ultrafialovém
oboru. DruZice zatim neprinesly Z&dné snimky, které by svou roz-
liSovaci schopnosti prevySovaly pozemni moZnosti. Jedinou vy jim-
kou je studium povrchu M&sice a Marsu. Tyto vysledky vidak byly
ziskény z bezprostfednfho okolf t¥chto tZles. Dobré snimky Slun~
ce a planet byly ziskény p¥i letech vyBkovych balond.

V budoucnu se uvaZzuje o zPizeni velké kosmické ob-
servatofe, kterd by ziskévala jak spektra s velkou rozliovaci
schopnosti, tak pfimé snimky. Redélné se uvaZuje o vypusténi da-
lekohledu o priméru objektivu 3 metry. Vybudcvéni stdlé observa-
tofe by také znamenalo zpiistupnéni této nadé jné techniky Birzi-

mu okruhu odbornikd, protoZe v scutasné dobé jsou finanéni otéaz-
xy rozhodujicim faktorem kosmické astronomie. Naklady spojené s
vyvojem, konstrukci, vypuiténim a sledovénim jedné astronomické
druZice, jejiz Zivotnost je sotva nékolik let, jscu nejméné o
réad vyssi nei vybudovéni velkého optického astronomického pri-
stroje na semi se Zivotnosti desetkrdt delsi.

: V.Danielis, Ustav fyzikdalni chemie a elek-
trocherie J.Heyrovského USAV, Praha : Detekce a identifikace

-

mezihvézdnych molekul.

-

Prednagka je ve zkréceném znéni otiténa na konei

tohoto Bulletinu.
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ATOMOVA SEKCE

Odborné skupina rentgenospektréalni analyzy

Ve-dnech 1. = 5.%1i jna 1973 pofédala odbornd skupina
rentgenospektrélni analyzy ve Zvikovském Podhradi semindf "Rent-
genové spektrometrie jako analytickd metoda". Prvni &4st pfednd-
Sek semindie byla vénovéna teoretickym zékladim rentgenové fluo=-
rescentni analyzy s uplnym a systematickym odvozenim pot¥ebnych
teoretickych vztahl, s pfihlédnutim k jejich uplatnéni v praxi.
Na uvodni &ést navézaly prednéZky vénované predev3im experimen-
t4lni metodice, transformacim naméfenych veliZin na chemické
sloZeni analyzovaného vzorku a ovéteni chyb a presnosti stanove-
ni, :

Seminéfe se zufastnilo 50 pracevnikd z vyzkumnych
Ustavl i prémyslovych laboratoii z celé republiky. Mimo odborné-
ho p¥inosu umoZnil tento seminéf navézat bliZ3{ oscbni kontakty
pro metodickou i technickou spoluprdci Jjednotlivych laboratofi.

Na zévér semindie bylo rozhodnuto navdzat na tuto
akci a porddat v budoucnu obdobné semindie se specializovanym
zamefenim na jednotlivé detailni problémy rentgenové spektrélni
analyzy.

Byly pfedneseny piednésky :

J.Drahokoupil
Fyzikdlni zdklady rentgenospektrédlni analyzy

(1. Charakteristické a spojité rtg spektrum, 2. Interakce rig
zéreni s hmotou, 3. Detekce zéfeni, 4. Spektrometry).

J.Marek
Experimentédlni metodika kventitativni rentgenfluorescenéni ana-
1yzy s pou¥itim standardi.

Z.Ersepke
Rentgenové fluorescenéni analyza

M.Novotny
Pristroje pro rentgenofluorescen&ni spektrdlni analyzu

J.Fiala
Chyby p¥i rentgenospektrdlni analyze

M.Vejs
Bezkrystal ové rentgenofluorescenéni analyza

Texty predndiek byly utastnikim pfeddny jako materidly seminédfe.

Odborné skupina instrumentdlnich radioanalytickych metcd

6.pracovni schize se konala dne 21.listopadu 1973
v Ustavu makromolekuldrni chemie TUSAV v Praze.
Schizi ?1dil Ing.M.Vobecky CSc.

Byly predneseny prednésky :
M. Vobecky, Ustav experimentdlni mineralogie

a geochemie CSAV, Praha; L. Pav 141k, Izotopové laboratof
biologickych ustavd CSAV, Praha : Uvaha o vybéru referenéniho ma-

teridlu rostlinného plvodu.

Stoupajici vyznam vyzkunu stopovych prvkd v objek-
tech rostlinného a Zivodisného pivodu klade zna&né nércky na ob-
last elementérni analyzy. Je to tPeba chépat ve smyslu citlivosti
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a presnosti stanoveni se zvlA3tnim dirazem na spréavnost hodnot
stanovovanych prvkd. Toto posledni kriterium je v -souasné dobé
mimor4dné sktudlni proto, Ze pii interpretaci vysledkd analyz
biologickych materidld ziskanych rdznymi metodami & na rozlidé-
nych pracovistich mi%e dochézet k nesprévnym zévértm. K omezeni
tohoto nebezpedi slouZi standardni referenni materidly (SRM),
které jsou svym elementérnim, ale téZ molekuldrnim sloZenim a
fyzikdlnimi vlastnostmi blizké analyzovanjmlmateriélﬁm. Druhové
pribuznost je vyznamnd zvl&3té pro metody destruktivni, nebot
predev3im rozklad (mineralisace) biologickych materiéld neni
vZdy Jjednoduchou operaci a byvé Easto spojen s nebezpelim ztrat
nebo kontaminace stanovovanym prvkem (p#i
metod).

uZiti neaktivaénich

] I kdyZz aktivaéni analyza Jje ve své podstaté metoddu
velice objektivni, presto pfi ovérovéni novych postupl, pri pri-
b&zné kontrole zvla3té destruktivnich radiochemickych postupt,
JjakoZ i pro srovnéni s ostatnimi analytickymi metodami je nezbyt-
né uZzivat SRM. Je to dokonce v rémci mezindrodnich vyzkumnych
projektd predepisovéno.

Za SRM je povaZovan materidl vyhovujici podminkédm
elementdrni homogenity a znalosti elementarniho sloZeni zaloZené
na stanoveni alespon dvéma neiévislymi metodami, pricem? materi-
41 zarudujici pouze homogenitu se klasifikuje jako standardni
materidl.

V analytické praxi se nyni uZivé hlavné dvou SRM
piipravenych v liational Bureau of Standards, které jsou realiso-
vény ovoenym listim a hovézimi jatry (SRM 1571 a SRM 1577). Déle
je neméné asto uZivén .i Bowendv standard predstavovany kapustou
(Bowen’s kale). ‘ ;

P#i vybéru vhodného materidlu k priprave SHM se Fi-
dime predev3im poZadavkem dosaZeni maximélni elementdrni (che-
mické) homogenity. Splnéni tohoto poZadavku je v Zivé piirodé a
to jak v oblasti 2ivodi3né tak i rostlinné velice problematické.
Proto vysledek homogenisace materiélu je pfedmétem dikladné kou-
troly koneéného produktu. Nutno poznemenat, Ze s ohledem na spl-
néni poZadavku homogenity SRM se dodrZuje i jeho minimdlni mnoz-
stvi brané k analyze (v pPipadé SRM NBS 1571 a 1577 &ini mini-
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m&lni navézka <50 mg). Dal3im vyznamnym faktorem je moZnost pri-

pravy dostateiného mnoZstvi materidlu. Domnivéme se, Ze toho lze
doséhnout pPi p&stovéni nebo vyrob& realisované v homogennim sy-
stému. Prikladem takto pripraveného materidlu jsou Pfasy nebo kKva-
sinky. Vysledny produkt se v pfipadé fras oddéli odstredénim a su-
&1 se sprayové, coZ vede samo o sobé k homogenisaci matérialu.
Kvasnice jako polotuhy produkt pastovitého charakteru lze jesté
dodate®né homogenisovat, suSeni lze provést loyfilisaci s ohledenm
na mozné ztrédty tékdnim., Obsah nékterych prvki vdak miZeme béhem
produkce uvafovanych materidld do jisté miry regulovat.

Pri orienta&nim prfizkumu rostlinnych materidld do-
stupnych ve vét3im mnoZstvi jsme do souboru zkoumanych vzorkd za-
Fadili ;

a) prirodni rostlinné materidly

b) materidly vyrdbéné v roztoku
Soupor prvkd stanovitelnych instrumentdlni neutronovou. aktiva:ni
analyzou je zhruba stejny jak v jiZz zavedeném SR N85 1571 tak i
ve vSech némi uvedenych materidlech. Z hlediska elementdrninc
sloZeni jsou tyto materidély vyhovujici. FoZadavku na homogenitu
a dostupnost ve vétZim mnoZstvi potfebném pro vyrobu cele vsdzky
SHi nejlépe vyhovuji kvasnice. Vysudené kvasnice jsou mirne hy-
groskopické, zatimco Prasy tqu vlastnost neprojevuji. Rasy, kte-
ré jsou tedy vhodnéjdi, nejsou v soudasné dobé dostupné ve vét-
5im mnoZstvi, nebot se vyrédbéji pouze v pokusném méfitku a celou
produkci spotiebuje farmaceuticky primysl. Proto z dosavadniho
orizkumu se jevi kvasnice jako perspektivni materidl. Zbyvé jed-
té odpovédét na otdzku, prof jsme se zafali zajimat o moznosti
pripravy SRM, kdys NBS disponuje vhodnymi materidly.

V nasledujici tab. 1 jsou uvedeny referenéni a in-
formativni hodnoty elementdrnich obsahii pro nékter§ prvky obsa-
Yené v SHM NBS 1571 a 1577. 2 uvedeného je zfejmé, Ze SRI 1571
neposkytuje referendni hodnoty pro fadu v soudasné dobé nejaktu-
élne jdich prvk( z hlediska vyzkumu v biologii, medicine, ekolo-
zii, atd. Lze ramitnout, %e sta®i tedy stanovit interesantni
prvky alespoﬁ dvéma nezévislymi metodami & problim je vyresen.
Zoyva vsak jedté zvladnout zcela prakticky problém, a to je ne-
pif1i8 snadné ziskdvéni SR v dostateéném mnoZstvi a nakonec 1
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Standardni referenéni materidly rostlinného a Zivodisného

pivodu National Bureau of Standards

Prvek SRM 1571 SR 1577
(1isty ovocnyeh stromd) (hovezi jatra)
B (24)
N % (2,76 20,02) 10,62 0,6
F (4)
Na 82t10
% 0,243% 0,013
M
*g (0,62 2 0,01) ey
P % (0,209 * 0,003)
C1 (2600)
K % (1,47 £ 0,03) 0,97 £ 0,06
Ca (123)
% 2,09% 0,03
Cr (2,3)
Mn (100) 10,3210
Fe (300%20) 270% 20
Co (0,2) (0,18)
Ni 1.3 50,2
Cu 12%2 193% 10
Zn (28) 13010
As (14) (0,u5%)
Se (0,08) 1 AE 0.3
Rb 18,3 % 1,0
=p (0,14)
Mo {352)
Ag (u,06)
Hg (0,2) 0,016 X 0,00«
T1 (0,05)
Pb 0,34 * 0,08
Bi (0,1)
U s (0,0008)

Obsahy Jjsou vyjédfeny v ppm pokud neni oznaleno jinak

Nereferenéni (informativni) hodnoty Jjsou v =zdvorkach
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jeho pomérné vysokd cena. ProtoZe se pri stanovenich stopovych

prvkd stédle vice doporutuje, ba ptedepisuje uzivédni SRM, poros-
te i spotieba v jednotlivych laboratoiich. Dokonce se formuluji
pozadavky, aby na kaZdych 10 vzorkd byl soucasné analyzovén je-
den vzorek SRM.

Rostouci podet Eeskoslovenskych pracovidl provédé-
jicich a poZadujicich analyzy biologickych objektd si vyzddd pod-
le nadeho nézoru pfipravu po jednom SRM pro biologické materidly
rostlinného a Zivo&isného pivodu.. Znemend to vEak spojit sily a
schopnosti na3i nérodni analytické zdkladny, abychom mchli kromé
kontrolnich analyz provést i stanoveni nezdvislymi metodami.

I.Obrusnik, Ustav jaderného vyzkumu, Re%;
P. Ko t a s, Vyzkumny ustav pro sdélovaci techniku, Praha :
Standardni referenini materidly v NBS.

Pro ovéteni sprévnosti a presnosti analytickych roz-
borl se ve stdle vétsi miPe uplatnuji standardni referenéni mate-
ridly (SRM) tj. homogenni materidly se zndmym, certifikovanym
slo¥enim. National Bureau of Standards (NBS) se problematikou
SRM zabyvé jiZz od r. 1910. Prvni SRM byly standardizovédny na kon-
centraci makroslozky, dnesni maji certifikovény i hladinu stopo-
vych prvki. Tyto materidly jsou pro aktivaéni analyzu nejdileZi-
t&jsi. NBS pripravuje a prodavé ndsledujici SHM vhodné pro akti-
vaini analyzu : standardni oceli, skla, horniny a biologické ma-
teridly.

Usili potfebné pro pripravu a certifikaci St je
mo¥né ilustrovat na piikladu standardnich skel a standardnich
biologickych materidld. Standardni skla SRM 610-619 byla pripra-
vena dopovénim extrémné &istého skla firmy Corning 61 prvky tak,
aby dala nomindlni koncentrace 0,02 ppm; 1 ppm; 50 ppm; 500 ppm.
Kazds vsézka (asi 100 kg) byla pretavena v platinovém kelimku a
z ni vytaZena tyé délky okolo <00 m a proméru 1,2 cm Czochralskeé-
ho technikou. Pro SRM byl vybrén usek tyce mezi 60 - 180 m, ze
kterého byly diamaritovou pilou naiezény destidky tlusté 1 a 3 mm.
Zatim byly certifikovény obsahy téchto prvkd : Co, Cu, ke, Pb,
Ni, K, Ag, Sr, Th, U. Cena jedné sady destiek (6 kusi o stejné

Urovni koncentraci) je 50 2.
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Standardni referendni materidl SRM 1571 - listi
z ovocnych stromi - byl pfipraveﬁ suSenim, mletim (40 mesh) a
po rozetfeni znovu usuden pifi 85 9% & petlivé rozmichén, Nésle-
dovala sterilizace 4,9 megarady = Co. Homogenita byla kontrolo-
véna stanovenim N, K a Mg ve vzorcich minimélni vahy <50 mg.
SRM 1571 je certifikovédn pro hlavni slozky (N, Ca, K), vedlejsi
slozky (Mg, P) a stopové prvky (Fe, Mn, Na, Pb, B, Zn, 4s, Cu,
Rb, Ni, Hg, Cd, Se, U). Cena za 75 g je 72 2.

Standardni referenéni materidl SRM 1577 - hovézi
jatra - je prvnim SRM Zivo¢i3ného pivodu v NBS pro analyzy z obo-
ru biologie a mediciny., Zékladni surovinon bylo 600 kg Eerstvych

. hovézich jater, zbavenych cév, blan a tuku. Po umleti a homoge-
nizaci nasledovala lyofilizace, Homogenita byla kontrolovana
stanovenim Na, K (atom.absorpce) a Fe, Zn (rtg.fluorescence).
SRM 1577 je certifikovén pro Cd, Cu, Fe, Pb, Mn, Hg, N, K, Se,
Na, Kb, 2n. Pro dal3i prvky (As, Ca, C1, Co, Mg, ko, Ag, Sr, T1,
U) byly stanoveny informativni hodnoty. Cena za 50 g je 9« 3.

K certifikaci bylo pouZito atomové absorpce, plame-
nové fotometrie, gravimetrie, hmotové spektrometrie, isotopové-
ho ziedéni, Kjeldahlovy metody, neutronové aktivaéni analyzy,
fotoaktivadni analyzy, polarografie, titrace, trackové techni-
ky. Certifikace je provedena teprve tehdy, shoduji-li se visled-
ky dvou nebo vice odli3nych metod anebo kdyZ dva nebo vice vy-
sledkd dobte znédmé metody o zndmé spravnosti dosaZené dvéma ne-
bo vice pracovigti se shoduji. NisS uvddi, Ze certifikace je nej-
ndrodné jéim a nejrozséhlejdim dosud provédenym analytickym uko-
lem v této spolecénosti.

P. Ko t as , Vyzkunny uUstav pro sdélovaci techni-
ku, Praha; I. Ob r us nik , Ustav jaderného vyzkumu, ReZ :
Dosavadni zkuSenosti s pouZitim standardnich referenc¢nich mate-

ridld v aktivaéni analyze.

Vysledky analytickjych rozbord jsou Casto v publika-
cich uvédény bez podrobnéjsi diskuse spolehlivosti, kturd je
funkei dvou nezdvisle preménnych : presnosti a spravrnosti. Pres-
nost metody lze urlovat sndze, napi. opakovénim analyz. &4 tohoto

diivodu je tasto uZivéna Jjako jediné kriterium spolehlivosti,
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spravnosit, tg. stupeﬁ shody mezi zjiZténou a pravdivou hodnotou
se zjiéiuje obtiZneji. Obvykle se provadi opakovancu anal yzou
vzoriki roznymi metcdami nebe rdzrymi pracovniky pii pouZiti te-
3¢ metody. Jakdkoliv odchylka spulednd véem metoddm nebo pestu-
pam, napf. pouZiti nesprévnych standardd, znehodnocuje vysledky.
oruhd cesta, srovndni vysledkd analyz konkrétniho vzorku réznymi
laboratoiemi, Jje Casové ndrofnd a vyskytuje se ziidka. NejuZitec-
néj3i a nejspolehlivéjsi Je uziti standardnich referenénich mate-
ridld (SRM). Shoda mezi certifikovanymi a zjiéténymi hodnotami

je primym méiitkem spravnosti analytického postupu.

Prvnir véinym pokusem o vytlvoPeni SHV s urienym ob-.
sahem Jjak mukrosloZek, tak stopovych piimési byla pPfiprava dvou
standardnich horrin, 3uly (G-1) a diabasu (#-1) Fairbarnem v USa
{1951). Po rozesléani prvnich 100 g hornin 34 analytikim v <9 la-
bératorich a zverejneni vysledkd nastela takové poptévka, Ze pl-
vedni materigl G-1 byl po 15 letech iplne vyterpén, Zatimce v 1.
1951 byly znémy vysledky pouze pro <5 prvkG pri maximdlidim podtu
11 znalytikd na prvek, v r.1965 bylo stanzveno 7T prvkd vice neZ
1UU laborateri. 9 prvkd bylo stanoveno aktivacni analyzcu. bu
Udajich ziskanych v prabehu 15 let je videt, Jjak stoupala pies—
rost a spravnost vysledkd. Tak nap?. hodnota pro obsah medi v
G=1 Byls 20,2 £ 17,4 'a 11,9 T 3,0 v 21950 resp, 1965, Standard-
ni horniny G-1 a Ww-1 zplsobily reveluci v piresnosti gecchemic-
kyeh analyz a na zdkladé ziskanych poznatkd byly nuvrieny calsd
SHi pro geochemii. j

V oblasti biolcgie pripravil prvni standardni mate-
ri£l ve formé kapustového préasku Bowen (1964). Do roku 1969
v ném bylc stanoveno 44 prvkt prostiednictvim 34 laborateri.
Stetistické zpracovani vysledkl ukazuje, fe urc¢ité techniky da-
vajl soustavnt vys81 nebo riz3i hodnoty pre uréité prvky. Lo se
tyée aktivacéni analyzy (AA), pPesnost je dobré pri stenoveni As,
Au, Br, Ca, Co, Cu, Hg, Nn, P, Bb, 3b, Se, wa Zn a hordi pro
Ag, Al, Ud, Ce, Cf, Cr, Ga, Ir, Mo a Se. Sprévnost Ai je pocliyo-
né v pripadech 41, As, Hg, I.

Po BowenovE kapustovém présku byly pripraveny dal-
%1 biclogické stendardni materiély Jjak rostlinného tak Zivocid-

ného pivodu. Jejich spolefnou nevyhodou vdak je, Ze u nich ne-
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byls provedena dislednd certifikace, tzn. Ze nebylc dosaZeno
stanoveni vét3iho poftu jednotlivych sloZek s 95 % hladinou spo-
lehlivosti. Tento poZadavek byl splnén teprve u SRM NBS.
Vzhledem k naléhavé potfebé SRM a k vysokym cendm
SRM MBS Je jejich pPiprava u nds nutni. Jedné se zejména o stan-
dardni skla a standardni biologicky materié&l, protoZe nékteré
standardni horniny a oceli byly Jjiz v {SSR pripraveny.

-

udborné skupina plamenové spektroskopie

7.pracovni schiize se konala dne 4,prosince 1973
v Ustavu makromolekulérni cherwie CSAV v Praze.
Schiizi ridil Dr.B.Moldan CSc.

Byly prosloveny tyto predndsky :

V.Sychra, V5CHT, Praha : XVII.Colloguium
Spectroscopicum Internationale 16.-cc.zéfi 1973 ve Floreneii.

Vedecky program tématické skupiny "Plamenové spekirometrie".

Metoddm "plamenové spektrometrie" bylo v sekcich,
které zasedaly denné, paralelné s ostetinimi sekcemi, vénovano
celkem 38 referdtd a 1 plendrni piednéska (tj.celkem 39 prispev-
k& z celkového poétu 194). Z tohoto podtu byle vénovéno atcmové
abscrpéni spektrometrii (AAS) 3z sdéleni, atomové fluorescendri
spektrometrii (AFS) 5 sdéleni a atomové emisni plemenové spek-
trometrii (ARPS) 2 sdeleni. kProblematice excitace v plasiovych
hoidcich bylo véncvéno 6 piednddek ve zvi&stni sekei).

Y celkového pottu prednadek vénovanych AaS se ve
12-ti prednadkdéch autoii zabyvali bezplamenoyymi atomizatory a
bezplamenovymi technikami atomizace, 10 prednddek bylc vénovéno
praktickym analytickym aplikacim, zbytek byl pak venovén studiu
stomizace nékterych elementd v- plamenech (3 pitedndsky), pristro-
jové technice (nap¥. pouZiti laseru pro vyparovéni a atomizaci
pevnych vzorkd), studium profilu emisnich a absorptnich car (<
prednadky), atd. ?

Z péti praci vénovanych AFS se ve dvou autoii zaby- '
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véli studiem excitaénich zdroji (lasert a termostatovanych bez-
elektrodovych vybojek), jedna byla vénovéna problematice automa-
tické korekce rozptylu, Jjedna mc¢Peni teplotnich profild plamene
a jecna praektické aplikaci (stanoveni rtuti).

Ob& pPednd8ky z AEPS se zabyvaly praktickou analy-
tickou aplikaci (stanovenim socdiku v korundu pifimo z pevnych
vzork a stanovenim lithia v geochemickych materidlech).

Svou ndplni lze do problematiky metod plamenové
spektrometrie zahrnout Jjedté dvé ze &tyr tzv. "diskuzi okolo sto-
1u"; prvni z nich byla uspofddéna na téma "Trace analysis and de-
tection limits" a druhé "Flames as spectroscopic light sources".

K velmi dobré irovni predndsek v uvedené sekci pFi-
spély i prispévky CZeskoslovenskych autori - Dr.l.Rubedka "Tin
atomisation irn hydrogen supported flames" a Ing.V.Svoboda "Plas-
matron with dry aerosol as a light source in emissicn spectiro-
scopy".

Zévérem lze konstatovat, Ze nejvéts3imu z&jmu se ne-
ustéle t&8i atomové absorpéni spektrometrie, zejména techniky
bezplamenové atomizace. V této oblasti byle téZ dosaZeno nejvy- -
znamnéjsich dspéchti. V atomové fluorescenéni spektrometrii bylo
dosazeno vyznamného pokroku v oblasti excitaénich zdrcJjd, tzn,
zejména v pripravé a pouZiti laserd a termostatovanych bezelek-
trodevych vybojek. Zakladni i aplikovany vyzkum v oboru atomove
emisni plamenové spektrometrie za obéma dfive Jjmenovanymi meto-

dami znacne zaostava.

I, Rabesdgkg, Ustredni Ustav geologicky,Praha:
IV,.International Conference on Atomic Spectroscopy v _Torontu.

IV.Mezindrodni konference atcmové spektroskopie se
kcnala spolu s K4.kanadskym spektroskopickym symposiem od «<9.rFij-
na do <.listopadu 1973 v Torentu. Jak se dalc ofekdvat, vétSina
z 350 ufastnikd byla z USA a Kanady. Bylo -predneseno & plendrnich
piredniasek (Walsh, Winefordner, Vest, Alkemadé, Fassel, #illis,
Skogerboe, Rubeska) a /8 prednaSek ve 4 péralelnich sekcich,

Velky zdéjem v ptednéskdch byl vénovan bezplamencvym
metodém atomisace a to jak pomoci grafitovych peci &i tytek, tak
i pomoci elektricky zahtivaného tantalového pésku. Rada autord
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se zabyvala atomisadnimi reakcemi a mechanismem interferenci.

%4 praktického hlediska byla dileZitd piednadka C.Veillona, kte-
ry doporu¢uje k plynu tvoricimu inertni atmosféru pridavat met-
han. PPi Zhaveni pece dochdzi k tvorbé pyrolytického graf'itu na
jejim povrchu, ¢imZ se kompensuje porésnost vznikajici pii opa-
koveném Ehaveni'grafitu.

Pozornosti se té8ila i1 plasmata generovana stejno-
smérnym vybojem {plasmové trysky) nebo indukovanad radiofrekvent-
né ¢i mikrovlnné. Rada firem se zabyvé vyvojem téchto zirojd pro
viceprvkovou simultdanni analyzu s minimdlnim efektem ocsnovy vzor-
ku.

Naproti tomu lze pwzorovat sniZenil z&jmu o astomcvou
{luorescentni spektrometrii jako analytickou metodu. AFS bylc veé-
novérnio pouze 5 predndsek (v roce 1971 v PaifiZi 11). I kdyZ pouzi-
tim lasert se oteviraji velké moZnosti AFS, jejich vyuZiti pro
anualytiku nardzi dosud na neimérné vysokou cenu potrebneho zafi-
zeni.

V panel cvé diskusi, ktera probéhla na téma "atcuova
fluorescenéni spektrometrie - soulasny stev a budoucnost", bylc
konstatovéno, Ze AFS nenachdzi analytické uplalneni v praxi zej-
ména proto, Ze vetdinu stanoveni lze Fe8it atomovou absorptni
spektrometrii, i kdyZ komeréni pfistroje jsou optimalisovény pro
A4AS a ne pro AFS takZe meze postrehu dosahované na téchto piistro

jich nedavaji sprévny obraz o moZnostech obou metod, vyrobei pri-|

strojd neuvaZuji o zavedeni vyroby AF spektrometrd, dokud nebuiou
vypracovany Jjasné aplizace, jeZ AAS nepokryvé a zajisten tak ur-
éity odbyt pristroja. %
Hu konferenci bylo rozhodnuto, Ze V. I.C.A.5. v ro-
ce 1975 se bude konat v Melbourne, Vi. I.C.A.3. v roce 1976 ve
Filadelfii a VII, I.C.,A.S. spolu s XX. C.S5.I, v Ceskoslovensku.

V diskusi o orgurizadénich zaleZitostech odborné
skupiny informoval Dr.B.Moldan o plénu prdce na rok 1974, Hizvnd
skece jsou : Uast na V.Z&s.spektroskopické konierenci a podzimni
zaseddni v Praze. Déle informoval z&stupce firmy Perkin-vlmer
G.F.Reisinger o zéméru firmy piispét k efektivnimu vyuziti pri-
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rstrojﬁ pro AA, instslovanych v laboratotich v USSR, Firma bude

dévat zdarma k disposici na3im pracovnikim materidly infarmuji-
¢i o novych vyrobcich a metoddch vyvinutyech v aplika&nich labo-
ratorich fy. Perkin-Elmer. Vzhledem k cmezenému podtu exempléfd
téchto materidld bude je firma zasilat odborné skupiné, které
zajisti distribuci podle poZadavki zajemcl.

Dr.V.Sychra informoval o zéméru fy. Varian-Techtron
z#{dit v CSSR od roku 1974 stdly servis.

: Na zdvér pr{itomni potleskem uvitali nového predsedu
odborné skupiny Dr.Ivana Rubedku CSc z Ustfedniho Gstavu geolo-
gického v Praze 7, Kostelni 26, ktery se ujme funkce v novém vo-
lebnim obdobi.

Odbornd skupina lokdlni elektronové mikroanalyzy

13.pracovni schize se konala dne 4.prosince 1973
v Geologickém ustavu CSAV v Praze - Suchdole.
Schiizi #1dil Ing.F.Storek.

Na pofadu byly pPednasky :

A, Re k , VAAZ Brno : Analyza tenkych vrstev na
elektronové mikrosond® a mez detekovatelnosti.

PredndBejici informoval o analyze velmi tenkych
vrstvidek (#ddové 10 - 500 &) naparenych na uhlikové blance ne-
bo na skle. Pii analyze na EMA je moZno detekovat mnoZstvi rado-
ve 10712 a3 10710 g. Analyza se provédi proudem svazku elekironmd
cca 300 nA p¥i urychlovacim napéti 30 kV. P¥i kvantitativnim vy-
hodnocovéni je hlavnim problémem stanoveni tlousiky specidlné
pfipravovanych standardd.

M, Vol 3insky , Tesla Brno : Vyhled elektro-
novych rédkovacich mikroskopd v CSSR.

Na%i vyrobci elektronovych mikroskopd vénuji pozof-
nost moznostem téddkovacich mikroskopl. Prednédska obsahovala Fadu
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technickych informaci, které byly ostatnimi uSastniky doplnény.

V.Hulinsky , V5CHT Praha : Informace o kon-
ferenci EMA v Berline.

Fyzikédlni spolednost NDR (Physikalische Gesellschaft

der DDR) uspofédala od 4. do 7. dubna 1973 v Domé ufiteld na Ale- |

xandrové némésti v Berlin& II.Arbeitstagung "Mikrosonde" (Konfe-
rence o elektronové mikroanalyjze). .
Hlavni organizétor konference prof.Dr.O,Brummer
z university Martina Luthera v Halle pozval na konferenci pracov-
niky z NDR, CSSR, PLR, MLR, RPR, BLR, SSSR a vyznané pracovniky
z ostatnich stétd.
: Konference se jiZ podruhé ulastnil prof.Cosslett
z Cavendischovy laboratofe CambridZské university a prof.Borov-
skij z Bajkovova ustavu metalurgie z Moskvy. Oba profeso¥i, kte-
?i jsou jedni ze spoluzakladateld této metody pronesli zajimavé
referaty.
Konference byla roz&lenéna do nékolika sekci :

a) pPistrojovéd a fyzikdlni problematika
b) zpracovédni nsm&renych dat a zpisoby korekci
¢) metalurgie
d) polovodile
e) silikdty a minerdly
f) biologické materidly

. V sekei a) pronesl zajimavy referdt O.Brimmer na -
tema "Prehled technik mikroanalyzy". Provedl napf. srovnéni sy-
stemu EDAX s klasickym krystalovym spektrometrem a zhodnotil vy-
hody a nevyhody obou metod. Ddle se orientoval na -sméry vyvoje
novych katod pro mikroanalyzdtory a rddkovaci mikroskopy. Hovo-

il téZ o pouZiti Augerova jevu pFi studiu lehkych prvki, valend-

nich pésd a chemické vazby. Zévér své prednédSky vénoval popisu a
zhodnoceni metody iontové mikroanalyzy.

Prof.Borovskij predndSel o vlivu chemické vazby na
intenzitu a polohu &ar char.rtg. spektra. Uvedl, Ze pro &4ry se-
rie K mé chemické vazba vliv aZ do at.é. 17, pro &&ry serie L do
at.&., 40. Mikronovy rozmér svazku umozﬁuje sledovat krystalogra-
fické efekty, Jjako nap¥. Bormaniv efekt, kandlovy jev, atd.
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Dr.Hedman z Uppsalské university hovoril o elektro-
nové spektroskopii. Srovnéval elektronové spektra volnych atomd
(vzécné plyny) & spektra pevnych létek. Uvedl na prikladech jak
dochézi k rozditovani 1linif a posuvu spektrdlnich &ar vlivem che-
mické vazby.

Prof.Cosslett hovofil o pouZit{ EMA v biologii a
v mediciné. Pro tyto prdce vyvinuli hybridni pfistroj, ktery na-

"gzvali EMMA - 4, Tento pfistroj predstavuje kombinaci el.mikro-

skopu s krystalovymi spektrometry. Citlivost metody &ini v nék-
terych piipadech az 10717 .

! Prof.Philibert, ktery piihlésil prednddku na tema
"Nejnové j$i stav kvantitativni elektronové mikroanalyzy", pred-
nasku bohuZel odiekl.

Z ostatnich pfednd3ek zaujaly :

O.Brimmer, G.Dworzak (Halle NDR)
MoZnosti vyzkunu mikroob jemd pomoci iontové emise vyvolané ener-
getickymi elektrony.

0.Brimmer, G.Drager und W.Byer (Halle NDR)

Vyzkum vlivu chemické vazby a krystalové orientace na ivar a po-
lohu emisnich rtg.lar a pérh pamoci EMA.

J.Gullasch (Karlsruhe NSR)
Mikroanalyza biologicky zajimavych elektrolytd.

V.Hulinsky, K.Jurek, M.Palivcovd, A,Cimbdlnikové, J.Vylupkova,
V.Prer (Praha CSSR)
Mikroansl yza lundrnich &astic.

U.Cobet, W.Uhlmann (Halle NDR)
Nékteré problémy statistického vyhodnoceni nizkych koncentraci.

V.Jingel (Drézdany NDR)
Kvantitativni analyza tenkych vrstev.

J.Lavrentév, K.Jurek a V.Hulinskj (Praha CSSR)
Srovnéni presnosti kvantitativnich analyz nékterych minerdld na
riznych typech mikroanalyzétord.

K.Schimmangk, U.Siegel (Freital NDR)
Problémy spojené s urtovénim obsahu uhliku v ocelich pomoci EMA
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Fyzikélni spole&nost NDR vydala Sbornik abstrakt pfedndsek, pfed—

nesenych na této konferenci.

. J. 5ev &1k, Tesla RoZnov : Zku¥enosti s prvnim
pristrojem EDAX v USSR.

V prednédéce byla poddna podrobnd informace o prvnim
pristroji EDAX (p¥istroj pro bezdisperzni rtg analyzu), ktery je
instalovédn v ESSR. Prvni dva mésice préce potvrzuji, Ze je to
pristroj velmi déelny, snadny k obsluze, velmi rychle pracujici
s pomérné znaénymi moZnostmi vyuZiti v rdznych oborech. Skupina
lokdlni mikroanalyzy piipravi pro &leny zkrécené srovnéni pra-
covnich mo¥nosti krystalovych a energetickych spektrometrd.
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MOLEKULOVA SEKCE

Odbornd skupina hmotové spektrometrie

3.pracovni schize se konala dne 4.fijna 1973
v Ustavu fyzikéini chemie a elektrochemie J.Heyrovského tsav
v Praze. Schizi #idil RNDr.Z.Herman CSc.

Byla prednesena prednéadka :

JoDur up , Université Paris~Sud, Orsay,lrancie:
Rozpady iontd indukované sréZkou a fotodisociace molekuldrnich
iontd.

Elementérni procesy disociace jednoduchych iontd se
sleduji pfi vysokych (keV) srdZkovych energiich pfi'interakcich
téchto &aéstic s ter¥ovymi atomy nebo fotony produkovanymi lase--
rem. Rozdé&leni kinetické energie fragmentd, sledované hmotovym
spektrometrem s vysokym rozliSenim, dovoluje stanovit vibraéni a
rotaéni{ hladiny, z nichZ do#lo k disociaci (spektroskopie disoci-
acl srazkou). Ziskdvaji se dileZité informace o vnitini struktu-
Te molekuldrnich iontl, o elektronickjch vzbuzenych stavech ion-
tl a mechanismd procesi disociace a predisociace atd.
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4.pracovni schize se konala dne 15.71jna 1973
v Chemickém dstavu SAV v Bratislavé.
Schiizi #1dil RNDr.Z.Herman CSc.

Byla prednesena piednéska :

HP. Griutzmacher , Uiversitat Hemburg,
NSR : Stereochemické efekty v hmotovych spektrech mono- a bicy-
klopolyold.

Moderni hmotové spektrometrie poskytuje vyznamné
informace o struktufe organickych sloutenin. V uréité mife ji
lze pouzit i k identifikaci stereoisomerd tak, Ze se sleduji roz
dily v relativnich koncentracich urditych iontovych druhd v hmo-
tovych spektrech stereoisomerd. Zésady, které rozliZeni unoznuji,
nelze formulovat jako obecné pravidla, ale gasto vyplyvaji Jjedno-—
znainé z piesmykl, ke kterym miZe v molekuldrnim iontu dojit :
(na pt. eliminaq? H,0, CHJO), a které jsou mnohdy iuzce stereospe-
cifické a poskytuji tak cenné informace o struktuife molekuly.

Odborné skupina elektronové spektroskopie a fotochemie

1.pracovni schize se konala dne 2.listopadu 1973
v hlavni budové VSCHT v Pardubicich.
Schizi ¥idil Ing.M.Neprag CSc.

Zahd jeni ustavujici schize provedl Ing.M.Nepras.
Uvital ugastniky a podal névrh na néplh ¢innosti odborné skupi-
ny s ohledem na soutasny stav elektronové spektroskopie. V dis-
kusi se pak uéastnici vyjadrili k tomuto ndvrhu a v podstaté jej
schvélili. Ing.J.Jokl ve sveém vySﬁoupeni pozdravil uastniky jmé
nem hlavniho vyboru {SSS a prednesl névrh, aby predsedou odborné
skupiny byl Ing.NepraZ. U¢astnici névrh volbou schvélili. Dale
Ing.Jokl navrhl, aby pfedmétem.zéjmu odborné skupiny se staly i
problémy ESR, PES, fotochromie a termochromie. Dal3i schizka by-
la dohodnuta predb&Zné na unor 1974 s mistem konéni ve vi0s a
prohlidkou spektrédlnich laboratofi.

2T

v. Reh & k , VSCHT Pardubice : Soutasny stav lase-
(I. Nano-

rové techniky s ohledem na studium excitovanych stavd.

sekundové "laser-flash" fotolysa).

_. Objevem pulsnich laserd bylo umoZnénc studium velmi
rychlych procesi, které probihaji v polyatomické molekule po Je-
ji excitaci a studium intermedidtd vznikajicich primdrnimi foto-
chemickymi procesy.

Byl podén struény historicky prehled vyvoje pulsnich
1asert s ohledem na vystupni energii, délku pulsu a na vlnovou
délku emise. Byly popsény lasery pracujidi v re¥imu obfich pulsld
(rubinovy, Nde sklo), superradiantni plynové lasery (N, Ne, CO,
H2) a barvivové lasery s moZnosti spojité zmeény vlinové délky emi-
se.

Dal3i &ést prednddky byla vénovéna popisu nanosekun-
dovych 1aser-flash-fotolytickych aparatur s moZnosti spektrogra-
f£ické a fotoelektrické registrace spekter excitovanych stavi.
Detailné byla popséna aparatura zkonstruovana na VSCHT v Pardu-
bicich. Zdrojem excitaénich pulsh Jje klidovany rubinovy laser
(694,3 mm nebo 2.harmonickd 347,2 nm), zdrojem spektrélniho kon-
tinua zébleskové xenonova vybojka.

Odbornd skupina MBssbauerovy spektroskopie

4,pracovni schize se konala dne 8.listopadu 1973
v Ustavu nerostnych surovin v Kutné Horle.
Sehtizi $idil RNDr.T.Zem&ik CSc.

Byly predneseny prednasky :

J.Benada, Ustav nerostnfeh surovin, Kutna
Hora : PouZiti Mossbauerovy spektrometrie v mineralogii.

Mjssbauerova spektrometrie nalezla pfi studiu ne-
rostnych materidld 3iroké uplatnéni. Existuje jiZ pouze maly po-
tet &lend mineralogického systému, na které nébyla tato metoda
zatim aplikovéna. Viechny horninotvorné minerdly Jjsou ve svéte
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soustavné prom&fovény a u nékterych je stupen pozndni o vztahu

parametrd M-spektra k podminkdm geneze znainé& vysoky (napf. oli-

vin). V souasné dob& jsou hlavnimi objekty z&jmy magnetické

vlastnosti minerdld (magnetit, pyrrhotin, chalkopyrit) dédle sku- |

pina pyroxeni a jilové minerély. Mossbauerova spektrometrie je
tasto aplikovéna i na atraktivni materidly jako jsou meteority,
tektity nebo vzorky mési&niho povrchu.

Na vé&t3ine pracovidt se M-spektra poditaji ve vypo-
¢etnich strediscich korespondendnim zpdsobem. Mdlo Jjsou vyuZivé-
na predbéZnd zpracovéni spekter jako jsou vyhlazeni spektra,
zlepSeni rozliZeni s pomoci Fourierovy transformace atd. Praco-
vi8té€ vlastnici poditad by v8ak mohla provadét analyzu spekter
konversa&nim zplisobem : pripojit k potitadi obrazovku, z jednot-
livych programi (hlazeni, Fourierova transformace, proklad meto-
dou nejmen8ich &tvercd, rizné piesuny, linedrniho sklédéni spek-
tra ze spekter standardd atd.) utvoiit bloky, které operédtor mi-
Ze vyvolat a zadat pirislu3né parametry k provedeni vypoltu., Vy-
sledky jednotlivych udkond by se zobrazovaly na obrazovce zéroven
g vypisem vysledki. analyza Jjednoho spektra se timto zpiscbem
znaéné urychli, ;

J., 81it ek , Katedra jadrovej fysiky a techniky,
Elektrotechnickd fakulta SV3T, Bratislava :
8tddia dynamiky mrieZky metodou Mossbauerovho efektu.

Niektoré otazky

Studium dynamiky kryStalickej mrieZky cez Debye-
Wallerov faktor pomocou Mossbauerovej spektroskopie si vyZaduje
prisne podmienky na postavenie experimentu. Zo sledovania vply-
vu geometrie na parametre Mossbauerovho spektra sa ukézalo, Ze
pribliZovanim zdroja k absorbétoru dochddza k rozSirovaniu 8ir-
ky &iary, k jeJ posunu a k zniZovaniu hodnoty efektu. Vhodnym
postavenim experimentu je v8ak moZné vyluc¢il za uréityen podmie-
nok uvedeny vplyv pod experimeqtslnu chybu.

Nerezonaniné pozadie od zdroja Ba -

SnO3 bolec eli-
minovené pomocou palédiove] félie, ktorej optimélha hribka
130 ,um bola uréend zo série merani so Standartnym absorbétorom:

ﬂ - cinu.

Zy1é3tna pozornost bola venovand koncentraénej zé-
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vislosti Debye-Wallerovha faktoru Sn - Sb v hraniciach od 3 at %
do 30 at % cinu v entiméne pri teplotéch 5 °K, 80 °k a 295 °K.
Zvysovanim koncentrécie cinu pritom dochédza k poklesu Debye-Via-
1lerovhe faktoru, priZom klesanie je prud&ie pri héliovej teplo-
te ako pri dusikovej a izbovej. S rasticou koncentrdciou cinu
sudasne dochddza k oslabovaniu vazieb medzi primesnymi atomami a
atémami zékladnej mrieZky a nastéva posun rezonaninej frekvencie
primesnych atomov smerom k ni¥3im frekvenciém.
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ZPRAVY

V. Mezindrodni konference atomové spektroskopie

Ne IV. mezinérédni konferenci atomové spektroskopie
29.10. a% 2.11.1973 v Torontu bylo rozhodnuto, Ze ndsledujici
konference se bule konat pod zé3titou Australské akdemie véd ve
dnech 25. a% 29.srpna 1975 v aredlu Monash University, nedaleko
Melbourne. Tak jako ostatni konference této Ffady (Prezha 1967,
Sheffield 1969, Par{# 1971, Toronto 1973) bude vénovéna ze jména
analytickym aplikacim atomové spektroskopie.

Blizd{ informace podé :

Dr.J.B. Willis

Secretary

5th International Conference on Atomic Spectroscopy
C.S,I1.R.0. Division of Chemical Physics

P.0.Box 160

Clayton, Victoria 3168, Australia
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Atamavy absorpini spektrometr AAS-1
firmy Zeiss, Jena.

Firma Zeiss uvddi letos na trh atomovy absorpéni
spektrometr model AAS-1. Je to jednopaprskovy pristroj s puls-
nim napdjenim vybojek s dutou katodou o frekvenci 300 Hz. Proud
z fotondsobide je po zesileni usmérnovén fézové citlivym usmér—
novadem. Na rudidkovém galvanoméru se mé&f{ transmise s moZnosti
dvojnédsobného, p&tindsobného a desetindsobného roztaZeni stupni-
ce. K zvySeni citlivosti lze zmé&nou polohy vybojky s dutou kato-
dou nastavit Jjednoduchj nebo trojnésobny prichod paprsku plame-
nem. Monochromdtor ‘s m¥i¥kou 1300 rysek/mm mé reciprokou linedr-
ni dispersi 15 %/mm a pracuje v rozsahu 1900 - 8000 2 palle
spektrélni odezvy nésobite.

Pristroj umoZnuje automatické nulovéni i automatic-
ké nastaveni vychylky na predem zvolenou hodnotu stiskem tladit-
kového spinate (tzv. auto zero a auto concentration). V pfistro-
ji mohou byt umistény 4 vybojky s dutou katodou, z nichZ jedna
miZe byt predehfivéna na zvoleny proud. K pfistroji se doddvaji
dva horéky, kruhovy pro emisni mé&feni a t¥iStérbinovy pro absorp-
¢ni méreni. HoPfdk pro plamen acetylen-kysli¢nik dusny doddvén
neni.

Pro srovnéni jsou v ndsledujici tabulce sestaveny
nékteré parametry piistroje AAS-1 a pPfistroje Varian-Techtron
model 1000, kterému se nejvice bliZi.

; Prednosti pfistroje firmy Zeiss je dokonalejsi
monochrométor, ktery se vyuii je zejména p¥i emisnim méreni. Ne-
dostatkem je méFeni propustnosti, jeZ vyZadugje prepolitévéni
hodnot, a nemoZnost pouZit plamene acetylen—kysliénik dusny.
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Tab. 1
AAS - 1 Model 1000
monochrométor T Czerny - Turner
miiZka 1300 rysek/mm 1276
dispérse 15 &/mm 30 &/mm
stérbina 0- 300 R 2; 5; 10; 20 R
modulace 300 Hz 285 Hz
m&fend hodnota propustnost absorbance nebo
propustnost
nulovéni automatické automatické
plamen 02}{2 - vzduch cH, - vzduch
CZH2 - NZO
regulace plynd vestavéné vestavénd
pri tokoméry 2 2
rozméry 105 x 50 x 50 cm 64 x 35 x 38 cm
védha T0 kg 45 kg
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Na katedfe anorganické chemie PFF UK vyvstala nut-
nost méfit difusni odrazové spektra pevnych létek v blizké in-
fradervené oblasti (cca 800 - 2500 nm). ProtoZe sami neméme moZ-
nost ziskat vhodny piistroj k tomuto ud¥elu, hledéme pracoviste,
které by bylo vybaveno pristrojem s adapterem pro difusni odraz
(Cary 14, 17, Beckman DV 2, Optica Milano CF 4 atd.), a jehoZ
pracovnici by byli ochotni formou hospodéfské smlouvy pro nés po-
F¥izovat tato spektra v rozsahu pfibliZn& 50 vzorkd rocné.

Bliz&{ informace poskytneme nejlépe osobni nebo te-
lefonickou cestou.

Jarmila BlaZkové, Prirodovédeckd fakulta UK

Katedra anorganické chemie
Albertov <030
128 40 Praha ¢

telefon : 292051 linka 86
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PREDNASKY

V.Danielis, Ustav fyzikéln{ chemie a elek-
trochemie J.Heyrovského ESAV, Praha : Detekce a identifikace me-

zihvézdnych molekul.

Nedévné ob jevy chemickych slouenin - molekul -

v mezihvézdném prostoru nadi galaxie daly vzniknout novému feno-
menu spolupréce chemie, fyziky a astronomie - galaktochemii,

v ni% spektrdlni analyza hraje predominantni roli v rozveoji na-
Sich znalosti o chemickém sloZeni hvézd, planet, komet a mezi-
hvézdného prostoru.

Spektroskopy ukazaly, Ze hvézdy obsahuji stejné ato-
my prvkd, které jsou znémy na Zemi a detailni studium hvézdnych
spekter prokdzalo existenci nékterych diatomickych molekul ve
vne j81 atmosféie chladnéjsich hvézd. Vzddlenosti mezi hvézdami
jsou ov8em mnohondsobné vétsi neZ jejich poloméry. Tento mezi-
hvézdny prostor neni prézdny, je vyplnén plynem, prachovymi &ds-
ticemi, zérenim v3ech vlnovych délek a vysokoenergetickymi cas-
ticemi. Kondensace mezihvézdné hmoty a jeji teplota variruji
v Biroké Skéle. Vytvdri husté a studené mralky, vloZené do hor-
kého a Pidkého plynu a piedev3im tmavé a &erné mraky o vysokeé
koncentraci s obyCejné velmi nizkou kinetickou teplotou., V téch-
to éernych macich byla taky pozorovdna vét¥ina dosud objevenych
mezihvézdnych molekul.

Spektroskopické detekce molekul je zaloZena na meé-
feni energie prechodu mezi dvéma kvantovymi stavy - hladipami.
Energie hladin z&dvisi na elektronické konfiguraci, geometrii
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molekuly, hmotéch atomd a silovém pcli. Piejde~1i molekula z jed-

noho kvantového stavu na jiny, vyz&¥{ nebo pohlti kvantum energie
o frekvenci

y = ‘u 1

Objasnime bliZe mechanismus excitace :

UvaZujme plyn ecponovany zétenim na resonanni frekvenci., V tom-
to pripadé prechézeji molekuly z ni%3{f na vy881 energetickou hla-
dinu. Po ustédleni statistické rovnovéhy je pofet molekul za jed--
notku &asu, které zdieni absorbuji stejny, Jjako téch, které zd-
Feni emituji (koeficient emise nebo absorpce je umérny kvadrétu
maticového elementu dipolového momentu). V pripadé lokélni ter-
modynamické rovnovéhy je rozdéleni molekul pies v3echny stavy
Boltzmanovské :

o / ny exp (<h v / kT) ,

oviem v obecném pPipadé definujeme mezi dvéma hladinami tzv. ex-
citaéni teplotu Tex‘ Jjez je teplota, uréend z fitovani pezorova-
né distribuce hladin molekul na Boltzmanovské rozdéleni. Tato
distribuce je ve vétSiné pripadd anomélni, coZ znamend, ze sa-
motné excitadni teplota nepopi3e galaktické radiadni pole. fiu-
sime zde obecn& uvaZovat &tyri rGzné fyzikélni charakteristiky :

e excitaini teplotu uréujici relativni populaci hladin,
Tkin - kinetickou teplotu urfujici Maxwellovské rozloZeni
rychlosti &dstic plynu, ;
Trad - teplotu vyzafovani popisujici distribuci vlnovych délek
zéieni,
- 7 gdstic.
Tdust teplotu prachovych ic

Neni-1i ustélena lokédlni termodynamickd rovnovdéha, jak je tomu
obecné v mezihvézdném prostoru, Z&dné dvé z téchto teplot nejscu
si rovny. Tyto nerovnovézné podminky jsou pravdépodobné zapridi-
nény &éstedné rozdily mezi rozlilnymi mechanismy excitace a de-
excitace molekuldrnich energetickych hladin sréZkami a zdienim
a d&steéné samotnym procesem tvoreni molekul v mezihv&zdném pro-

storu.
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V poslednich &tyfech letech bylo objeveno kolem tri-
ceti riznych molekul v mezihvézdnych plynnych mracich nasi gala-
xie ke tfem znémym radikdldm CN, CH, CH', (Adems 1947, Swings
1937, MeKellar 1940) ji% dfive znémych z jejich ultrafialovych
spekter.

Objev 18 cm &ary radiového spektra OH v roce 1963
Weinrebem byl prvni identifikaci mezihvézdné molekuly radioastro-
nomicky. Detekci radiovych spektrdélnich &ar na frekvencich 22 -
23 GHz polyatomickych molekul NH3 a H,0'v roce 1968 Cheungem a
spol. a objev organické molekuly HZCO v roce 1969 Snydrem a spal.
zatala serie dlouhé fady objevi. Z téchto objevd je evidentni,
Ze husté a studené kondensace mezihvézdné hmoty jsou "bohaté" na
molekuly. V tmavych a &ernych mracich byly objeveny pomérné kom-
plikované molekuly jako OCS, HCN, H,CS, HNCO, HCOOH, HC3N, H,CNH,
CH-30H, CHBCN, HCONH,, CH3CHO, CH3CCH.

Detekce spektrédlnich &ar mezihvézdnych molekul je
omezena atmosferickou absorpci. V oblasti vlinovych délek 3000 -
10000 R Je "viditelné okno" - atmosferickd absorpce efektivné
blokuje v8echny prechody. Vyjma intervalu 1 - 24 ,u je infrader-
vené zdfeni pohlcovéno v niZZich vrstvéch atmosféry vodou a ky-
sliénikem uhlid¢itym. V radiové oblasti, vyjma vinovych délek ko=
lem 1 cm kde absorbuje voda a kyslik, je atmosféra od 1 mm do
10 m prihlednd. Zde se nachézeji rota&ni prechcdy molekul, a s
vy jimkou piechodd u (H a NH3 Jsou viechny dosud radioastronomic-
ky detekované &dry spekter molekul piechody &isté rotadni. Roz-
81ifeni spektrélniho intervalu pozorovani Jje mozné, oviem zatim
technicky m&lo dostupnym a nékladrym umistovénim spektrometrd
na umélé druZice, orbitélni stanice pfipadné na povrchu Mésice.

Byly také objeveny &tyPi isotopicky substituované
molekuly, prokazujici vyskyt isotopd D, 13C, 15N, 180 v mezi-
hvézdném prostoru. Wilson a spol. pozoroveli v moclekuldrnim mra-
ku Orionu pfechod dJ = 21 isotopicky substituovanych molekul
kyanovodiku 3¢ a #1c1N. Pro tyto dvé molekuly a skoro
pro v3echny vyskytujici se isotopy Jje pomér vyskytu pribliZné
stejny Jjako na Zemi a je samoziejmé dén lokélnimi fyzikdlnimi
podminkami.

VSechny identifikace mezihvézdnych spektrélnich ¢ar
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Jsou zaloZeny na primém laboratornim méteni. Frekvence interste-
lérnich ar miZou byt méfeny s velikou pfesnosti (fddové desitky
kHz pro GHz-ové frekvence), co? usnadnuje pozitivni identifikaci
molekuldrni specie, nehledé na fakt, %e pro danou molekulu je
vidycky z celého spektra pozorovéno pouze nékolik piechodd. Dop-
Plerovsky posuv frekvence neni tak velky, (10 - 100 kHz) aby zne-
snadnil identifikaci a nacpak, poskytne informaci o sméru pohybu
‘a rychlosti molekulového mraku v mezihvézdném prostoru. Jedno-
znaénd identifikace m&rené frekvence se provede zachycenim jinych

" pfechodll, detekci-moZnych komponent jemné struktury nebo pozoro-
vanim odpovidajicich pfechodd izotopického substituentu a srovna-
nim se spektry, mérenymi na Zemi. . :

Stoupé také polet detekovanych radiovych &ar, které
nebylo moZno identifikovat a které pravdépodobné pochézeji od mo-
lekularnich iontd nebo radik&lt, jeZ je v pozemskych podminkéch
obtiZné pripravit a zmérit. OvZem i tady, po ziskéni dalSich ex-
perimentdlnich dat z mezihvézdného prostcru lze tyto Eéry meto-
dami molekulové spektroskopie (napt kombinadni princip) pPira-
dit a identifikovat. Je ovdem mnoho dal&ich ddvodd (prc danou
molekulu v daném mraku), poZadujicich detekeci co nejvet8iho moZ-
ného podtu prechodd. Detailni popis fyzikdlnich podminek v mole-
kulovém mraku je moZny pouze kdyi vice hladin bylo sondovéno de-
tekeci odpovidajicich pfechodd mezi nimi.

Nukonec jsou neustéle délény pokusy objevit mnohé
molekuly v mezihvézdnych mracich, ovSem bezvysl edné. Negativni
vysledky Jjscu zatim je3té pro jednoduché cyklické molekuly, NO,
H2C20 a jiné. Predpoklddd se, Ze Jjde pouze o parcidlni neudspéch,
zapii&inény nedokonalosti méfici techniky.

Je tfeba uvést také pripad methanu CH4, o0 némZ se
predpoklédd, Ze v mezihv&zdné hmoté existuje. Methan ovSem, z
divodu symetrie nemd &isté rotadni spektrum. Watson ukézal, Ze
centrifugdlné indukovany dipolovy moment d&vé vzniknout kompli-
kovanému zak;zanému spektru v radiové a mikrovlnné oblasti, Ty-
to prechody jsou ovSem velmi slabé, a zatim nebyly pozorovény-
ani v laboratornich podminkéch. Vic bychom se dovédéli z infra-
tervenych spekter, ale potiZe se stavbou vykonného IR spektro-
metru s vysokym rozliSenim a neprihlednost atmosféry v této
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oblasti a s tim spojené technicky néro&né umistovéni ‘spektromet-
rd na balony, rakety a meziplanetdrni stanice zatim nedovolily
detekovat jediny mezihvézdny pfechod v této oblasti spektra.

Mezihv&zdné molekulové Z4ry Jjsou absorpéni, emisni
a maserové&-emisni. Fakt, Ze v3echny milimetrové pfechody Jsou
emisni, dovoli urZit spodni hranici hustoty plynu. Srovnéni in-
tensit nékolika pfechodl z téhoZ zdroje poskytne informaci o fy-
zikdlnich podminkéch zkoumaného zdroje. Extrémni odchylky od lo-
kdélni termodynamické rovnovahy zodpovidaji za maserovou emisi
mezihvézdnych OH a H,0 kondensaci, JjeZz tvof{ presné¢ lokalisova-
né a velice husté zdroje.

Ob jevy slgiitycb mezihvézdnych molekul maji zdéklad-
ni vyznam prostudium vzniku vesmiru a jsou neméné vzrudujici i
z hlediska biologického - otézky vzniku Zivote. V kaZdém piipa-
dé je galaktochemie novym oborem, o némZ zatim vime pouze mélo.
Mnoho fascinujicich a vybizejicich problémi Zeké na zpracovéni,
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