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Bulletin

Cislo 24 prosinec 1976

22, schize hlavniho vybora Ceskoslovenské spektro-
skopické spolecnosti pfi USAV se konala dne 14.prosince 1976
v konfereninim sédle Interpressu v Praze 6,



ATOMOVA SEKCE

2l.pracovni schize atomové sekce byla usporéddna dne
26, %1 jna 1976 v leskych Budéjovieich.
Schizi pfipravil a ?#{dil Dr.Jan Mréz.

Byly pfedneseny prednésky :
J. Mr &z , Vyzkumny dstav CKD Praha : Nové sméry

vyzkumu v _rozvoji spektrochemickych amalytickych metod z hle-
diska zévérd LV. sjezdu KSC.

Vyznamny podfl na plnéni zévérd XV. sjezdu KSC v oblasti

hospodé#ské a socidlni politiky, zejména pak pfi plnéni stétniho
pléanu rozveje védy a techniky pripadne &eskoslovenskym spektro-
skopickym pradovnikim. V souZasném rozvoji v&dy a techniky za-
ujimé spektroskopie stéle vyznamné j8{ a dble?itsJ31 postaveni.
V poslednich letech do¥lo nejen k vyraznému prohloubeni, ale ze-
Jména ke zna¥nému rozsireni spektroskopickych aplikaci. Spektro-
skopie zasahuje prakticky do vSech pfirodov&dnich a technickych
oborl. Jejf aplikace v primyslovych odvétvich se staly vyznamnym
faktorem ovlivﬁﬁjicim rozvej nérodniho hospoddistvi.

Z nlediska perapektiv, wytyZenych XV. sjezdem KST, 1ze
problematiku dalsiho rozvoje v oboru atomové s pektroskopie pro
obdobi 6.pétiletky shrnout v podstat® do p&ti komplexd ukold :

1) v souladu s potrebami v&dy, techniky a primyslu vy-

razné roz8i¥it poskytovéni analytickyeh informact

2) zabezpedit vysokou‘spolehlivost poskytevanych analy-

tickyeh informacd

3) vyznamné zvyEit produktivitu a efektivnost ve spek-
trochemickych laboratofich

4) zabezpefit rozvoj kvalitativné vy&8ich forem aplika-
ce atomové spekiroskopie, zejména v souvislosti se
zvydovénim drovné fizeni technologickych procest

5) zintenzivnit vyzkum & realizaci v oblasti referent-
nich materi4ld pro atomovou spektroskopii tak, aby-
chom v minimdlni mife byli z&visli na dovozu ze za-
hranié&i,

Prvni komplex ikold v sob& zahrnuje pfedevdim problema-
tiku zvySeni universédlnosti atomové spektrochemické analyzy a
ta jak z hlediska sartimentu stanovovanych prvkd, tak i z hledis~
ka rozdifeni koncentradnich intervald urfovanych prvkd. V praxi
to znamend usmérnit vyzkum a vyvo] analytickych metod tak, aby
PFi Jediném rozboru respektive pfi Jjediné snalytické operaci by~
lo stenoveno co nejvice, pF{padns v3echny sledované prvky. Jedi-
nou operaci ziskat maximum informaci o analyzovaném vzorku. Roz-
pracovat dikladné problematiku stanoveni gtopovych prvkd v obsa-
zich Jednotek ppm & ni¥e, Zvl&3tnt pozornost zde bude tfeba vé-
novat vyzkumu uplatnéni plazmovych zdrojd buzeni. Soufasné s tim
Je nutné rovnéZ sledovat moZnosti stanoveni obsaht prvkd v de-
sitkdch procent, co? souvisi s vyufivénim rdznych specidlnich
glitin v technické praxi. ‘

V této souvislosti je tfeba upozornit na nékolik aspek-
th rozvoje spektrochemické analyzy z hlediska vkold nérodniho
hospcddfstvi. V Jesté p&tiletce se polfté s provedenim rozsshlé-
ho geologického prizkumu na celém tzemi CSSR za ufelem hleddni
vhodnych domécich surovin. Zpracovéni neobvykiého mnolstvi vzor-
i geologického prizkumu bude predevdim tkolem nadich spektrél-
nich laboratori., Je tfeba vias s timto ukolem poditet a dobie se
na jeho zvlédnuti pPipravit.

S problematikou surovin, respektive s uUsporou materidld
Souvisi roz3ireni kcntroly chemického slofeni kovavych materiéld
v metalurgickych a strojirenskych zévodech. Dikledné a rychlé
kontrola dokdie zamezit vyrob& zmetkl a zamezit zirdtdm vznikaji-
cim v Jisledku zémén materidld. Zde je tieba podtrhnout viznam
spektrochemické anslyzy pii vyzkumu viivu mikrolegir & stopovych
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nefistot na mechanické vlastnostl materidid. Nemén& ddleZitym
Ukolem bude rozdi¥eni spektrochemickych analytickych metod do
oblasti vyuZivédn{ a zpracovédni vratného materidlu.

Okoly zemZd&lské vyroby bude moZné zvlédnout jedin& na
zékladd rozséhlych a dokonalych informaci o chemickém sloZeni
pidy, krmiv & hnojiv, coZ je op&t v prvni Fad& zéleZitosti spek-
trochemickych laboratoii. :

Druhy komplex ukold zaméfeni na vysokou spolehlivost
poskytovanych analytickych informaei obsahuje pfedevdim proble-
matiku dikladného poznéni vlastnihe analytického procesu a v3ech
rudivych vlivd pisobicich na pPesnost a sprévnost analytickych
vysledkl. V tomto sméru existuje stdle mnoho nevyjasn&nych a roz-
pornych zdlefitosti. P*L tom Jje tFeba dodrZfet zékladni poZadavek,
%2e zvySen{ apolehlivosti analytickych vysledkd nesm{i byt prové-
déno na tkor snifenfi rychlosti analytickéhc rozboaru.

Snaha po zvyseni spolehlivosti analytickyeh vysledkld Jje
vyvoléna potfebami soufasného rozvoje v&dy i primyslu. Prakticky
vyznam spolivé napi. v tom, Ze zvySeni pfesnosti analytickych
stanoveni wmoinf suZfit koncentraini intervaly pro legovéni pii-
sad a posunout Je ke spodni hranici, cof je spojeno se znainjymi
usporami surovin a materifld, faste velmi deficitnich. ZvySend
eprévnosti wmoZni zafedit spektrochemickou analyzu jako kontrol-
ni &lének p#i *izeni sloZitych a nérodngch technologii.

Tret{ komplex tkold zahrnuje rozséhlou, ale vysoce aktu-
élni problematiku souvisejic{ s otézkami produktivity a efektiv-~
nosti préce spektrochemickych laboratoff{. Spektrochemickd analy-
za mife byt v tomto sméru zdrojem velml vyznamnych rezerv a pfi=-
spét k plnénf uvkolu relativni udspory pracovnich sil a uspory né-
kladl. Jde piedevi&im o urychleni vyzkumu podminek dald{f automati-
zace provédéni spektrochemickych rozbord a ¢ vyzkum podminek
zZrychleni analytického procesu. )

\ proéesu.automatizace sehraje vyznamnou dlohu nasazeni
vypoletni techniky a to Jak pfi zpracovéni a uklé&dédni spektrél-
nich informael, tak pPi Fizeni spektrélnich pFistroji a prib&hu
. celého spektrochemického analytického procesu. Nasazeni vypolet-
ni techniky do laboratorni praxe pomi¥e soulasné Fe&it ukoly
“souvisejici 8 kvantitativnim roz3ifenim spektrochemickyeh rozbo-

™ a se zabezpelenim vysoké spolehlivosti poskytovanych analytic-

kych informaci.

Hovorime~1i o automatizaci ve spektrochemické laborato-
i neméme tim na mysli pouze asutomatické spekirometry s automa-
tickymi vyhcdnocovacimi systémy, ale i automatické proméfovéni
spekirografickych desek a zpracovéni tichto uddaji. Velmi zaocata-
lou oblasti z hledisks automatizace se jevi dosavedni metodika
kvalitativni spektrochemické analyzy. Uréitou perspektivu v tom-
to sméru poskytuje zavédéni energetickodisperznich rentgenovych
spektrometri do praxe.

Nasazeni vypo¥etni techniky umoZni rovn&% uskutelnit
vyvoj v oblasti zrychleni registrace spektrdinich zdznami, co¥
souvisi s celkovym zrychlenim spektrochemického analytického
procesu. Vyznamnd \dlcha pii fedeni této.otdzky pripadne vyzkumu
v oblasti zdroJjd zéreni{. Pijde o nalezeni takovych zdrojd, kte-
ré dokdé%{ velmi rychle upravit povrch analyzovseného vzorku tek,
aby mohla byt provedena spolehlivé kvantitativni analyza.

Zrychleni spektrochemickych rozbord mé v praxi velky
hospodéfsky vyznam., Napf. zrychleni analyz pii kontrole chemic-
kého sloZen{ v prdbZhu technologického procesu vyroby oceli je
spojemo s usporemi elektrické energie, vyrobnich nékladd a sa-
mozTejmé se zvydenim vyrobni kapacity provozni jednotky. Tak mi-
Ze opé€t spektrochemickd analyza prispst ke spln®ni ikolu XV,
sjezdu KSC, zajistit ro%ni dspory 2 - 2,5 % spotfeby energie.

V souvislosti s touto probiematikou Je tfeba si pov&im-
nout jedné velmi véZné otézky Jjakou Je vyuZitf spektrochemickych
pfistrojl a zafizeni. Vybaveni spektrochemickyjch laborato¥i pfed-
stavuje znalné vysoké nskledy, piifemZ prevdind &4st zaifzeni
Jje zabezpelovéna z dovozu. Nelze tedy pfipustit, aby dochédzelo
k tekovym jevim, Ze zaiizeni je uvédéno do provozu se znainym
zpoZdénim, Ze je vyuZivédno pouze Zéstefnd, piipadné, Ze po krét-
kém provozu je pedlivé zakryto polyetylenovym povliakem a slouZi
J8ko expondt pro pfipadné exkurze. Stejné neni moiné se smifit
s tim, Ze pPistroje jsou nakupovény proto, Ze jsou v soufasné
dob& moderni & fe je maji v Jjiném zdvodé i kdy¥ pro jejich vyu-
Ziti nejsou v dané leboratoii podminky.

Neopak je tFeba, aby stévajici zefizeni bylo plné& vyuii-
véno v nepfetrfitém nebo t¥isménném proveozu, zvl&sté Jedns-11 se
o urfitéd unikdinf za¥izeni jakymi Jsou mikrecenalyzédtory & pod.
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Moderng vybavené laboratofe by mély organizovat svou Zinnost
tak, aby formou servisu poskytovaly sluZby externim zédksznikim
iak dokonale, aby nevzristaly nédroky na dovoz daldich pfistrojd
a zalizeni.

Rozvoj kvalitativné vys8ich forem aplikace atomové
spektroskopie souvisi se zapoJjovénim spektrochemické analyzy do
modernich systémd ¥{zeni jako Jje napf. zapojeni automatickych
spektrometri v integrovanych systémech ¥izeni tavebniho procesu
vyroby oceli, provozu vysoké pece, provozu cementérny a jinych.
To lze v soufasné dobé& povaZovat ze nejvyznamneé j&8i piispévek
spektrochemicke analyzy védeckotechnickému pokroku.

Stejny charakter mé i vyuZfiti spektrochemickych analy-~
tickych metod v oblasti diagnostiky pri reseni otédzek Zivotnos-
ti a spolehlivosti e v oblasti ochrany a tvorby Zivotniho pro-
stfedf. RovnéZ v téchto prfipadech nejde o pouhé provedeni ana-

lyzy, ale o rychlé a spolehlivé poskytovéni analytickych vysled-

ki a jejich sledovédni v 3irdich souvislostech. To je Jeden
z daldich pPikledd praktické realizace z&vérd XV. sjezdu KSC.
P4ty komplex udkold zaméfeny na zintenzivnén{ vyzkumu a

realizace v oblasti referendnich materidld podminuje vibec rozvogj

spektrochemickych analytickych metod. Jde o to usmérnit vyzkum
a vyvoj v této oblasti tek, aby nov& produkované referenini ma-
teridly pln® odpovidsly potiebém novych aplikaci atcomové spek-
troskopie jak po strénce kvantitativni, tek zejméne po strénce
kvalitativni. To Jje velmi vysoky a nérolny ukol, zejména pokud
pijde o referenini materidly pro metodiku stanoveni mikrolegur
a stopovych neZistot 2 pokud pijde o dosaZeni vysoké chemické a
fyzikdlnd homogenity referenfnich materiglid.

To je ve strufnosti prehted tkold atomové spektroskopie

vyplyvajici ze z&vdrd XV. sjezdu KST, Jsou to ukoly néro&né, je
v8ak plné v nazich sildch jejich usp&8né zvlédnuti. VyZaduje to
- vdak zvySit intenzitu nasi préce, odpovédnost za vykonévanou

&innost a zlepdit iroven Fizeni. Soudasnd s tim Je tieba neustd-

le zvydovat nadf odbornou kvalifikaci. V tomto sméru miZe ke
zddrnému plnéni uvedenych ukold pPisp&t i atomové sekce Cesko-
- slovenské spektroskopické spolenosti p¥i CSAV. V plénech jeji

. &innosti, zpracovanych na zékladé vysledkd XV. sjezdu KST, jsou
uvedend Ukoly zahrnuty. Pofitd se s tim, %e dojde ke zkvalitnéni

a prohloubeni vym&ny zkuBenostf mezi &eskoslovenskymi i zahra-
ni¥nimi odborniky. Népln Jjednotlivych pracovnich schlz{ bude
tématicky zeméfovédna vZdy na urdity komplex uvedenych iukold.
Poraddnim pracovnich schizi sekce i odbornych skupin, specidl-
nich konferenci a semindfd chceme vjraznéji pfispivat k plnéni
Ukold plénu védy a techniky & k urychlenému zavédéni vysledkd
vyzkumu do praxe. X tomu mé slou?it i publika®nf Zinnost Cesko-
3lovenské spektroskopické spolelnosti,

Zvydend pozornost bude vénovéne pPipravé mledych pra-
covnikd jak na drovni vysokoskolského, tak stfedoBkolského
vzdeléni a samozfejmé zajistime U€innou pomoe i mladym v&dec-
kym pracovnikdm.

Ném vEem jde jist& o to, aby zévdry XV. sjezdu KSU
promitnuté do ukold 6. pétiletky byly v celém rozsahu splnény
a je nadi povinnosti 1 ctf zajistit plnéni t&chto tkolld cc nej-
kvalitné ji prévé na tom useku, za kitery neseme oscbni zodpovéd-
nost. '

A, Nov a, Ust¥edni dUstav geologicky, Praha :
Informace o V., Polské spektiroanalytické konferenci.

Ve dnech 4. = 8.,10.1976 se konala V. Polské spektro-
analytickd konference ve Wladyslawowu u Gdyné. Xonference se
zdéastnilo celkem 160 d¥astnikd, z toho asi 30 zehranifniech.
Predneseno bylo celkem 7 plenérnich referdtd a 50 krétkych sdé-
leni. Tématem plendrnich referdtd byla vesmés stomové emisni i
absorpéni spektrélnf analyzs.

Krétkd sdéleni byla pFednesena k riznym tématdm : pod-
minky vypafovéni a buzeni prvkd v oblouku a pou¥iti rlznych zdro-
j& v emisni spektrélni analyze (14 sd&leni), atomové absorpini
spektrometrie (11 sdéleni), hmotové spektrometrie (7 sd€lenil,
atomovéd emisni spektrometrie (6 sdéleni), rentgencvé fluorescen-
ce (5 sdéleni) a pou2iti statistickfeh metod ve spektrdlni ana-
1yze (7 sdéleni). Z4dné vyrazné nové vysledky nebo metodiky se
v referdtech neobjevily, droven byla celkem primérnd.
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V. Sy c hr a, VSCHT Praha : Zpréva o soulasném
stavu priprav XX.CSI a 7.ICAS,

Konéni kongresu bylo schvdleno usnesenim 3.schiize sekre-
taridtu OV KST v kv&tnu t.r. Z43titu ned porédénim kongresu pie-
vzal mistopredseda vlddy CSSR s. Mat&j LuZan. Bylo navrZeno test-
né predsednictvo sloZené z Zelnych predstaviteld stranického a
hospodafského Zivota.

Kongres bude probihat ve dnech 30.8. - 4.9.1977 v Praze.
V tutéZ dobu bude pFi pi¥fleZitosti kongresu probihat vystava
pristrojd a zarizeni pro spektroskopii -~ "Spectroscopy 77".

Ve dnech 5.9. - 7.9.1977 bude kongres pokradovat ve formé& 7 mono-
tematickych symposii na rdznych mistech CSSR (5trbaké Pleso, Hra-
dec nad Moravici, Chlum u Treboné, Zdér nad Sézavou, Nové Msto
na Moravé, Brno, Bratislava).

K soulasné dobé& je predb&Zn& prihldZenc cca 1550 ulast-
nikd, z toho asi 70 % ze zemi soc.tébora (asi 350 ulastnikd z
§SSR), zbytek z kapitalistickyech zem{ & asi 250 doprovednych
osob. Poéet pFihléSenych referétd je 790,

J. L e g o, katedra fyziky elektrotechnické fakulty
éVUT, Praha : Nové sméry ve vyvo,ji budicich zdroji pro spektro-

chemickou analyzu.
Popisuji se moZnosti zpfesnéni spektrochemického proce-

su zlepSenim stdvajicich budicich zdrojd, poufitim novych typd
buzeni, pfipednd uZitim novych metod zliskdni enalytické informa-
ce. :

V prvé &dsti je diskutovéna mofnost vyhovét kriteriu
reprodukovatelnosti méfeni nejen v dlouhém dasovém intervalu, tj.
v pribénu velkého po¥tu jednotlivych vybeid, ale i v pribéhu
Jednotlivych vybojd. Je uvaZovéna moZnost realizace budiciho
zdroje pro pulsujici oblouk a jiskru, véetné moZnosti optické
zpétné vazby pro stabilizaci obl ouku,

Druhd é4st je vénovéna neklasickym budicim zdrojim a
metodém. Hlavni pozornost je vénovéna pouziti laditelnych laserd.
Pfitam jsou diskutovény jejich zékladni parametry a pPednosti
" v riznych aplikaénich oblastech.

Zévérednd Z4st je vEnovéna metodice zpracovéni spektra

pro ziskéni dal3ich informaci. Je poddn strudny vyklad principd.
Fourierovy spektroskopie a na zékladé zIskanych vysledkll pak po-
pséna'jednoduché metoda pro rozliSeni koincidence dvou Zar od
Jjednotlivych Birokych &ar. Vypofet byl provédén pro Gauslv, Lo-
rentziv a Voigtlv profil spektrdlni Zéry.

A. Vidmar , Vizkuuny uUstav kovl, Panenské BfeZany:
RTG EDS = fiovy smér spektrochemické anaslvyzy.

VyuZiti emergeticko-disperzni spektrometrie (EDS) rych-
le roste v laboratofich kterékoli védni nebo primyslové oblasti.
To je déno tim, %Ze metoda a technika EDS, pfes své problémy a
své omezeni, poskytuje velmi vyhodné technicko-ekonomické para-
metry elementérni enalyzy.

V predné3ce byl vysvétlen princip a funkce EDS systé-
mu, rozebirény problémy EDS analyzy a porovnévény parametry EDS
8 vlinové-disperzni RIG analyzy (WDS).

Pofizovaci ngklady EDS jsou oprotl automatizovenym a
komputerizovanjm systémim WDS nejméné o pclovinu ni#B{, pFfiZem2
poZedavky ne prostor, instalaci, pracovni podminky systému a Je-
ho obsluhu jsou podstetnd méné nédrofné. Provozni néklady Jjsou
velmi nizké, poruchovost a UdrZiba Jje minim&lni.

EDS provéd{ v soulasné dobé nejrychlejdf kvalitativni
analyzu.'Piipravené'programy simul ténn{ kvantitativni analjzy,
pro dany typ materidlw, mohou byt kdykeliv pouZity pro automa-
tickou anelyzu bez dozoru pracovnika.

Cenu t&chto a dal3ich vyhod je tfeba platit nékterymi
nepfiznivymi jevy & vlivy, vyplyvajicimi . z principu EDS analy-
zy : v EDS je horsi rozliBovaci schopnost, které vede k znainym
interferencim. Pomdr intenzity pfku a pozadi Je mnohem nepffzni-
véjéi; Je limitovén pééet snimanych pulsd zs Jjednotku Zasu. Ne-
vhodné volend rychlost pulsi miZe nepfiznivé ovlivnovat rozliZo-
vaci schopnost, tvar piku, velikost mrtvého Zasu resp. statisti-
ku pulsl. Soufasnd konstrukce detekZnihc systému ED spektrometrd
a nezbytné korekdni softwarové rutiny integrovaného poZitale
vEak dnes umoZnhuje z vE&t3{ Z4sti uvedené Jevy a vlivy elimino-
vat.

Z porovnani analytickych parametrd obou metod plyne, Ze
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ex 0si¥ni as Je pro simulténni EDS analyzu nékolikandsobné
de.31 ne? u siwultdnni WDS anelyzy. Citlivost a také piesnost
je pFi del8i exposici srovnatelns.

P#i dodrZeni podminek - pPesné korekce mrtvé doby, pe-
“livé substrakci pozadi, rozkladu spekira a eliminece interfe=-
renci (v asnglyzované Z4sti spektra) a korekci matri¢mich vlivh
je sprévnost kvantitativni EDS analyazy oproti WDS pouze nepod-
statné horé&i.

V zdvéru byly uvedeny pfiklady aplikace EDS z oblasti
metalurgie a ochrany Zivotniho prostfedi. Vysledky zminénych
aplikac{ a zna¥ného poftu studovanych eplikaci dokumentuji po-
tenci EDS analyzy, které Je schopna prakticky stejné spolehlivé,
aviak levn&ji, Fedit v&t3inu dloh, které byly dosud doménou WDS.

Odborné skupina autematické spekircmetrie

5. kurz automatické spektrometrie byl uspofédén
ve spclupréci s Domem techniky VTS v Ostravé ve dnech 20, -
24,5.1976.
Kurz #1dil Ing.Karel Kubon.

Byly predneseny piednasky :

K. Kub on , NKKG Ostrava : Zéklady optické spektro-
metrie. '

L. 8vardala, NHKG Ostrave : Automatické vakuo-
vé spektrometry.

K.Xubon , NHKG Ostrava : Vzorkovéani pro optické
spekirometry.

K.Charvat, VZKG Ostrava : Metodika pro rozbory
oceli a surového Zeleza.

B. Pol jak , NHKG Ostrava : Metcdika pro rozbory
oceli a surového Zelezas na vakuovych optickych spekirometrech.
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M. Har tl, NHKG Ostrave : Metodiks pro rozbory
gekovovj;h materiéld na optickych vakuovych spekirometrech.

J. Jdno 81k, VIKG Ostrave : Zéklady rentgenové
spektrometrie.

R.Fierlea, VZKG Ostrave : Automastické remtgeno-
vé spektrometry.

2. Er s epk e , NHKG Ostraeva : ¥etodika pro rozbo-
ry nekovovych materiéld rentgenovym . spektromeirem.

L. 5vardale, NHKG Ostrave : Autometické vyhod-
noceni vysledkd & samofinné poitale.

V.Jénoddikovd, VZKG Ostrava : MoZnosti pou-
ziti primoregistrujiciho spektrdlnino analyzdtoru DSA-240 k
analyze nizkoc - a strednélegovanych oceli,

Odborné skupina rentgencspektrélni analyzy

Kurz "Rentgenové spektirometirie"™ byl uspoféddn ve spo-
lupréci s Domem techniky TVTS v Ostravé ve dnech 18.-23.10.1976
v rekrealnim stiedisku NHKG Ostrava v Celadné.

Kurz p¥ipravila & f{dila Dr.Jaroslava Wankovd CSc.

Byly predneseny predndsky :

J.Drahokoupil, Ustav fyziky pevnych létek
CSAV, Praha : Fyzika rentgenového zéfeni - spektra.

JoDrehokoupil, Ustav fyziky pevnych létek
USAV, Praha : Vlastnosti rentgenového zéfeni,

J.¥ankové, Vizkumny uUstav enorganické chemie,
Ust{ nad Labem : Rentgenovéd fluorescenini spektromeirie.

M. M ou & k a , NHKG Ostrava : Buzeni rentgenového

z&Peni,

J, Drahokzupil, Ustav fyziky pevnych létek
ESAV, Praha : Disperze rentgenového géfend.
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M. Ve js , Geoindustria n.p., Cerno3ice : DetekZni
systémy poulivané v rentgenové fluorescendni spekirometrii

L. 5vardala, NHKG Ostrava : MéFen{ rentgenové-
ho zédPeni. Energodisperzni analyzy

L. 5vradala, NHKG Ostrava : Rentgenové spektro-

metry.
R. Fierla, VIKG Ostrava : Citlivost a rozliSove-
¢{ schopnost rentgenovych spektrometrd

J. Wankev d, Vizkumny ustav anorganické chemie,
Usti nsd Labem : Metody kvantitativni rentgenové a fluorescent-
ni spekirometrie )

Z. Br s ep k e , NHKG Ostrava : Piiprava vzorkl pro

rentgenovou flugrescenini spektrometril

K. Strubl , Geoindustria n.p., Cernodiice : Mate-
matické metody kerekce matrifnich vlivﬁ

Z.Ersepke , NHKG Ostrava : Metody statistické-
ho zpracovéni vysledki

Odvornd skupina laserové mikroanalyzy

5. pracoval schiize se konala dne 26.Fijna 1976 v pied-
né¥kovém séle Vysoké Bkoly zem®d&lské v Ceskych Budéjovicich.
Schiizi #{dile Ing.Viadimfra Jénodikové

Byly pPedneseny piedndsky :

J.Cubinek, Geologicky ustav D.5tura, Bratisla-
va : Ansalyza rudnjeh akcesorickych mineréliov vo vulkanickych
hornindch.

Jedna z metdd spektrochemickej analjzy umo¥nujica sne-
1yzoval minerdly velmi maljch rozmerov je laserové mikroanaly-
za. Této nové spektrochemickéd metcda na3le zna¥né uplatnenie
pri 3tddiu rudnych akcesorickych minerdlov vo vulkanickych hor-
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nindch, ktorych minerdlna asociécia, chemicks a fyzikélno-optic~
ké charakteristika je odrazom ich genetickych podmienok.
Kvalitativna laserovéd mikroesnalyza bola urobend ve for-
me nébrusov a vybrusov. Pracovalo se na laserovom mikrospektrél-
non analyzétore IMA-1 v kombinécii so stredne disperznym spek-
trografom G-24. Pri préci sme pouZivali neodymovy rezonétor.

R.Vymola, Ustredni leboratore ESUP, Stré% pod
Ralskem : PouZiti laserové mikrospektrdlni anslyzy (IMA) v mi-
neralogii a geologii.

V Ustfednich laboratoffch ISUP se IMA pou?ivé k rychlé-
mu urfeni vyseparovanych mineréld, p#i urfovédni minerdlt v né-
brusech a v neupravovamjch kouscich hornin, p#i zpieshovéni
rtg-strukturni analyzy, odpovidé-1i rtg-spektru vice minerdls
rézného chemického sloZeni. V neposledni mife slouZf vysledky,
ziskané IMA jako podklad p¥i vybéru stanovovanych prvkd na elek-
tronové mikrosond&, V Ustfednfch laborato®ich byle JiZ provede-
no vice nef 4 500 analyz uvedenou metodou, pPifem? byly analyzo-
vény vzorky nejriznsjiiho chemického sloZeni. Vysledky IMA jsou
v dobré shodé s vysledky ziskanymi jinymi metodami. Vjhody IMA
Jsou rychlost stanoveni, jednoduché obsluha zaiizeni, trvald
dokumentace vysledkl, jednoduchd pPiprave vzorku k analyze, ma-
1¢ mno#stvi vzorku potfebné k analyze a pomdrn& nizké cena ana-
1¥zy.

Odborné skupine plemenové spektiroskcpie

10. pracovni schize se konala ve dnech 26. a 27,10.1976
v Ceskych Budéjovicich na téma : Analyza vzorki repného pivodu
& analyza v organickych rozpoust&dlech.
Schizi p¥ipravili a #{dili : Dr.Ivan Rubedka CSc a Dr.Véclav
Sychra CSe.
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Byly pifedneseny piednsdsky :

V. Sychra, V5CHT Praha : Problematika AAS
v orgenickych rozpoudtédlech; anslyza vzorkl ropného plvodu.

Byly diskutovény rdzné divody a zplsoby pouZiti orga-
nickych rozpouitédel v AAS a to a) pouZiii s vodou misitelnych
organickych rozpoudtédel k zvySeni analytického signélu ‘

b) pouZiti extrakce do organic-
kého rozpoudtédla za udlelem nabohaceni stanovovaného prvku a
jeho odd&leni od osnovy vzorku (v plamenové i bezplamenové AAS)

¢) poufiti organickych rozpous-
t&del (poldrnich) k rozpoustén{ a analyze vzorkd repného pdvodu.

Bylo poukédzéno na specifické vlastnosti ropnych vzorkh
a problematiku jejich stenoveni v organickych rozpuditédlech a
to zejména s ohledem na formy vyskytu stanovovenych prvid
v ropmych vzoreich, Jjejich rozpustnost, zpdsoby standardizace
stanoveni a rudivé vlivy. Hlavni pozornost byle vénovéna fy=
zikdlnim (transportnim) rulivym vlivim. Na kcnkretnich pfipa-
dech (stanoveni niklu v mazutu a asfaltu) bylo ukézdno, Jjak se
zména zékladnich fyzikélnich velifin charakterizujicich analy-
zovany roztok (viskozita, povrchové napétf, hustota, teplota)
promité na sprévnost stanoveni.

I. L an g, Hornicky dstav CSAV, Praha, G. Seb o r,
D.Kolihové,O Wedisser , VSCHT Praha : Stanove-
ni niklu v ropnych vzorcich plamencvou AAS,

Nikl pPedstavuje palivéfsky velmi wvyznamny kov. PFi
stanoveni v xylenovém roztoku Jsme zJjistili rozdilny pribéh
kalibraZnich k¥ivek pro rlzné organometalické sleufeniny niklu
Jjak v plameni vzduch=-agetylen tak v plameni Nzﬁnacetylen, Pr{=~
davkem olejové mairice byla modelovéma p¥itomnost uhlovodikové
matrice ropnych vzorkd, jeji viiv se neprojevil. Existence riz-
nych kalibradnich kFivek pro riizné orgenametalické sloufeniny
niklu mé podobné jako u vaenadu zFejmé nésledky na analytické
vysledky stanoveni niklu ve skutefnych ropnych vzorcich. Mete-
da pfidavkl jednozaldn¥® pozorovany Jjev neodstrani. Cely komplex
problémli vyskytujicich se p¥i stanoveni v organickém rozpoud-
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tédle bude vyZadovat u¢innou kooperaci nezévislych spektrélnich
metod, napriklad studium produktl fragmentasce vzorku v plameni
motovou spekirometrii.

G.5ebor , VECHT Praha, I. Lan g , Hornicky
ustav {SAV, V. Sychra ,0. ¥eiaser , VSCHT Prahe :
Stanoveny vanadu v ropoych vzoreich plsmenovou A4AS.

U syntetizovaného vanadyltetrafenylporfyrinu a vena-
dyl-bis-(acetylacetonétu) a u komer&nich standarad venedyl-bis-
-(benzoylacetondtu) a vanadového standardu Concstan byla studo-
véna zévislost hodnoty ebsorp&nihe signélu venzdu na typu slou-
Ceniny pritomné v méfeném roztoku. Byl zjisten rozdilny pribé&h
kalibratnich kfivek studcovanych sloulenin v plameni kysli¥nik
dusny ~ acetylen, ktery mél za nédsledek rozdily v ziskanych ob-
sazich venadu u reélnych ropnych vzorkd e projevil se i pPi me-
todé standardniho pfidavku. PF{davkem halogenu, doporulovanym
v literatufe, se nepodafilo zévislost hednoty absorpiniho eig-
nélu na typu sloufeniny ve zvoleném systému eliminovat.

Déle byl téZ studovén vliv pPebytku drasliku (ve for-
mé soli kyseliny cyklohexylméselné a draselnéhe stendardu Cono-
star) a sodiku (ve form& kyseliny cyklohexylméselné) pa hodno=-
tu absorpéniho signdlu venadu pifteomného v xylenovych rozto=-
cich vySe uvedenych sloulenin vanadu. Ziskané vysledky ukdzaly,
Ze tento vliv zdvisi jak na typu pritomné sloufeniny vanadu,
tak také na typu piidévané slouSeniny alkelického kovu, prifemi
Je v tomtc pfipadé zévisly predevdim na orgenickém zbytku mole-
kuly, nebo charakteru vezby alkalického kovu k organickému
zbytku, ne?f na vlastnim pi{tomném kovu.

Jednoznalné nelze v soufasné dobé zvolii Jednoduchou
a spravnou metodu pro stanoveni vanadu v organickém roztoku
ropnych vzorkd plemenovou 4AS. Zévislost absorbance vanedu na
Lypu sloufeniny se nepodafilo eliminovat & zdé se proto, Ze po-
uzit{ komerénich standardd je s ohledem na odlisny charakter
t&chto 14tek ve srovnéni se sloufeninemi venadu skute&né piitom-
nymi v ropnych vzorcich diskutabilni. Teoretické objasnéni dis-
kutovenych jevd nezévislymi spektrdlnimi metodami je predmitem
dalsf préce.
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M, Tuzar , VS , Benzina k.p., Praha : Nékteré
zpdsoby standardizace p¥i stanoveni kovl v benzinech, mazacich
olejich a plastickych tucich metodou AAS,

Nutnou podminkou pro pfimé stanoveni kovi v organic-
kych materiélech a dosateni sprévnych a piesnych vysledkd je
pou#iti vhodnyech organckovovych RM, Otézka vhodné standardizace
je ponékud sloZit2j31 a neobejde se bez hlub&fho studia vlivu
matrice vzorku v zévislosti na typu jednotlivyeh organokevovych
sloufenin tého% prvku, jejich rozdilném chovdni v plameni v zé-

vislosti na druhu vazby organika-kov a na pracovnich podminkéch.

7 organickych BM jsou doposud nejfastZji pouZivény NES standar-
dy {cyklohexanbutyrdty, 2 etylkaprondty). Nevyhodou téchto RM
je Jjejich reletivné Bpatnd rozpustnost a stabilita, u vét&iny
z nich je t¥eba k zaji3téni rozpusfténi a stapility pouZivat
drahych solubilizadnich a stabilizaénich &inidel. 2 dalsdich
organokovovych sloudenin, komerZne dostupnyeh jsou to naftend-
ty, octoaty, acetylacetondty. Alkylsulfondty od firmy Conostan
se dodévaji v rozpudtEné formé v oleji. Nekteré z téchto orge-
nokovovych sloudenin je moZné pfipravit jednoduchou syntézou
napf. jako soli kyseliny kaprinové.

Zévislost vysledkl na typu standardu a rozdilnost je-
jich chovéni v zévislosti na vazbé organike-kov se dé v n&kte-
rjch pfipadech kompenzovat pridavkem tzv. “"yyrovnavacihao” &i-
nidla nap?. halogend a vhodnou volbou pracovnich podminek a
rozpoustédla.

V posledni dob& ve snaze pfibliZit matrieil standardu
z hlediska vazby organika-kov co nejvice matrici skuteéného
vzorku se zadaly pouZivat jako RM reslné primyslové vzorky,
ve kterych byl obsah kovi definovén ndkolike pfimymi analytic-
kymi metodami (nap?. NBS 1634 - V, Ni, Fe v topném oleji).

Dalsi zpisob standardizace pii stanoveni kovl v orga-
nice je pouZit{ vodmych roztoki anorganiclgych R v prostiedd
tzv. "smésného rozpoudtédla”. Tento zpisob standardizace umo Z-
nuje :

a) pro stanoveni kovl v organickych vzorcich pouzit snadno do-
stupné a levnéjsi anorganické RM,
b) kompenzovat rozdfly v chemické struktufe resp. vazbé orga-
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nika-kov mezi standardem a vzorkem pfi poufiti sm&sného roz-
poudtédla s pridavkem kyseliny napf. HC1,
¢) stanovit i vét3f &dstice (nad 3 ,u) kovd pfi stanoveni odéru
v upotifebenych clejich
P#i stanaveni Si v N20-02H2 byle pouZito rozpoudtédlo
o sloZeni 45 % cyklohexanonu, 25 % butylalkoholu, 20 % metano-
lu, 5 % kone, HCl, 5 % H,0. Kelibra&nf k¥ivka na vodny stan-
dard firmy BDH v tomto rozpoustédle byla shodné s kalibra&nimi
kfivkemi na NBS standard (octofenyleyklotetrasiloxanu) a metyl-
fenylsilikonovy olej.
Pri stanoveni Fe vletin® &4stic v plameni CZH2 - vzduch
bylo pouZito s dobrymi vysledky :
1) 30 % terc. butylalkohol, 69 % lak. benzin, 1 % konc. HCl
Fed&ni vzorku oleje 1 : 9
2) 75 % MIBK, 20 % metylalkohol, 4 % konc. HC1l, 1 % H,0
fedénf vzorku 1 : 24
Okyselovaci smés & vzorek se nechévaly na sebe plsobit 24 hodin
pfed vlastni analyzou.

I.Zemanov 4, VSPM, Benzina k.p. Praha : Stano-
venl zinku v prisadéch do mazacich olejd a v nepouZitych maze-
cich olejfch plamenovou AAS,

Vypracovéni rychlé e spolehlivé metodiky pro béZngé se-
riové stanoveni zinku v pfisaddch a v erstvych mazacich olejich
vyZadovalo ovéreni v3ech faktorl, které by mohly ovlivnovat
spréavnost vysledkl. Jake vzorky byly vybrédny reprezentativni
primyslové vyrdbéné prisady (Multadit-OB, Hitec E-656, Hitec
E-730, Hitec E-756, Hitec E-758, ECA5889) a mazaci oleje (Mogul-
-super, Madit super, Mcbiloil super). OvéFeni vlivu rozpouitéd-
la bylo sledovéna porovnévénim vysledkd pro étyii organickéd roz-
poudtédla - xylen, MIBK, lakovy benzin, petrolej; vliv olejové
matrice pak porovnénim kalibra&nich k#ivek vybranych stendardd
v &istych rozpoudtddlech a v rozpoudtédlech s pridavkem olejd
(neaditivované oleje Mogul, M4AD, M9A a Conostan 245). Ke stan-
dardizaci byly pouZity komerZni stendardy Conostan a cyklohexan-
butyrédt fy. BDH a vyse uvedené prisady.

Vysledky mé¥eni vedly k nésledujicim zévérim :
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1) P¥i préci se vzorky nafedénymi na koncentraZnf{ urovné do
1,5 ppm Zn se v %4dném pFipadé neprojevoval vliv vazby kovu
v organické molekule ani vliv pF{tomnosti olejové matrice &
ke standardizaci lze tedy pouZit kteroukoli ze studovanych
slouéenin.

2) Z pouZitych rozpoustidel se nejlépe osv&dZil lakovy benzin,
po ném xylen a petrolej, Jjako nejméné vhodny pro tyto ud¥ely
se ukdzal MIBK.

3} Sprévnest ziskanych vysledkl byla i nepfimym dtikezem toho,
Ze %4dny z prvkd doprovézajicich zinek v pfisadéch a v ders-
tvych olejich (Ba, Ca, P, S, atd.) nemaji na stanoveni zin-
ku plemenoveu AAS rulivy wliv.

4) Vzhledem k nestabilité® roztokd zinku v organickém rozpous-
t&dle je nutné viSechny vzorky prom&fovat nejpozd&ji do jed-
né hodiny po na¥ed&ni. Z hlediska poufitelnosti pFisad jJako
standardd Je tfeba se hloub&ji zabyvat otdézkou stability sa-
motnych olejovych koncentrédtd p¥isad.

S. Kr y sl , Ustfedn!{ vyzkumny ustav Skoda, Plzen :
Stanoveni Fe, Ni, Mn, Si a Ca v poufitjeh olejovych emulzich
plamenovou AAS.

Otérové Cdstice pokryté tenkbu olejovou vrstvidkou
lze velmi obtiZné atamizovat v plameni. Vrstvidku oleje je nut-
né odstranit bud mineralizaci{ emulze nebo jeji deemulgaci.
Mineralizace na suché cesté pfinesla sprévné a dobfe
reprodukovatelné vysledky. Jeji nevyhodou je pondkud zdlouhavy
postup komplikovany navic nutnestif dotavit nerozpustny zbytek a
nezbytnosti provést slepou zkousku na pou¥ité chemikdlie. Mine-
ralizace na mokré cestd 2 kyselinou chloristou a dusiZnou je na
rozdil od pfedchozi metody rychlejsi a rovnd% pFind3i sprévné
a reprodukovatelné vysledky. Tato metoda Jje vdak méné& v¥hodnd
tehdy, Jjedné-li se téZf o stanoveni kfemfku. Vyloulenou kyseli-
nu kiremi¢itou Jje nutné pFevést do roztoku, cof celkem rychly
prdb&h mineralizace komplikuje. ﬂprava vzorku emulze deemul ga-
¢i isopropanclem a ndsledujici pfimé m&feni atomové absorpece
v plameni acetylén~vzduch se ukazuje jako perspektivnif analy-
tické metoda. Jako standardni roztok lze pou%it nepouZitou emul-
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zi deemulgovanou isopropanclem obsshujici soli sledovanych
prvki.

I.Zemanov &, VSPM, Benzina k.p. Praha :
Stancveni niklu v ropnych vzorcich bezplamenovou AAS.

Pozornost byla véncvéna hlavne eviéfeni vliva vazby ko-
vu v orgenické molekule a vilivim organického rozpoudtédls a
olejové matrice; v dalsi fésti pek moZnostem odstrenéni té&chto
viivi zménemi nékteryeh pracovnich podminek.

Ke standardizeci bylo pouZiteo sedm ridznych organckovo-
vych sloufenin niklu {cyklohexanbutyrdt, sulfondt, naftensi,
tetrafenylporfyrin, acetylacetonét; bengoylscetonédi, monactio~
acetylacetonst), Jako redlné vzorky byly vybrény kuvajtské ro-
pe a romadkinsky mazut.

Meéreni byla reelizovéna na dvou kcomer®nich atomizéte-
rech, CRA-63 a HGA-TO. Byly stanoveny optiméln{ cykly termic=-
kého zprecovéni vzorki ve &tyfech riznych atmosféréch spalové-
ni (vzduch - Ar/H,, vzduch - Ar, Ar/H,, Ar).

Anaslyzou vzorkd technikou kalibradni kiivky e techni-
kou p¥idavkd pri uvedenych podminkéch bylo zJjist&no, Ze aplika-
ci oxidalni atmosféry spaslovéni jsme doséhli odstrenéni vlivu
vazby kovu v organické molekule, ale eliminovat vliv olejové
matrice vzorku se nepodatrilo. Tyto zévéry vBak nejsou koneéné.

R.Hlavéé&,V.Sychr e, V5CHT Prahe :
Stanoveni venadu v ropnych vzorcich bezplamenovou AAS,

V prispévku byly zhodnoceny moZnosti stenoveni vansdu
ve vzorcich ropného pivodu na tiech komer&nich bezpiamenovych
atomizétorech (Varian CRA-80, Perkin-Elmer HCGA-~T4 & Instrumen-
tation Laboratory 455). Byl sgledovén viiv poufitfch pracovnich
podminek & pou#itéhe precevnibo postupu na technicko-provozni
parametry atomizdtort (Z¥ivoinost, pemélovy efekt, pracnost a
rychlost analyzy atd.) & sprévnost ziskanych analytickyeh vy=-
sledkl pFi pou?iti rdznych organckovovych sloufenin vanadu
{V-standard Conostan, venadyltetrefenylporfyrin, venadyl-ace-
tylacetondt, bis-(l-fenyl-l, 3-butadionc)-oxido vensdium IV)
pro standardizeci stancveni. Bylo ukdzéno, Ze (podobn& Jako
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pii stanoveni niklu} v pfitomnosti olejové matirice dévaj{ riz-
né orgenokovové slouleniny vanadu rdznf anelyticky signdl, kte-
ry Je moZoo unifikovat shodnou volbou atmosfeéry (Zdstelné oxi-
da#ni) v ckeli bezplemenového atomizétoru a vhodnym terzickym

zpracovénim vzorku.

J.Xore&kov &, Ustfedni ustav geologicky,
Praha : Stanoveni Au a P@ AAS v Zeologickém materidlu po ex-
trakci s DBS.

K extrakei Au i Pd bylo pouZito 5 mil 0.1M dibutyleul-
£idu v toluenu. Toto &inidle se vyznaZuje specifickou ufinnos-
+{ vA%i opdma stanovovanym prvkim a Jjedinym vytfepdnim lze ple-
vést kvantitativn® do extraktu a% 50 mg Au. Rozklady vzorkd
se provédéji ze horka ludavkou krélovakou nebc za studena tle-
pénim se smési HEr e DBr, po dobu 30 min.

Extrakty byly analyzovény na pristrojich Perkin-Elmer
502 plamenovou i bezplamenovou technikou. K mé¥eni plamenovou
AAS se pouZivé t¥i3térbinovy holdk, nastavené pritoky plynd
0.75 1/min acetylén, 15 1l/min vzduch. Tento zpiseb dovoluje
spolehlivé stanovit oba prvky do obsanu 20 ppb v pevném mate-
riglu prii navéice 25 g vzorku a extrakel do S5 ml rozpoustédla.
Stanoveni nizsich obsahd bylo provédénoc v grafitové kyvete
HGA T4. Tax 1ze stanovit 0.3 ng Au i P4, co¥ odpovidd zhruba
1 ppb v pevném materiédlu.

Sprévnost byla kontrolovéna analyzou standardniho
vzorku Pt-rudy SARM-7 (NIM JAR), analyzou standardni Zuly GM
(ZGI Berlin). Vysledky pro Au byly vedle toho porovndny s vy-
sledky dekimastické analyzy.

P.Pidschel, SHR - Vyzkumny ustav pro hn&dé
uhlf , Most : Stanoveni nékterych gtopovych prvkd v uhli.

Uvodem je popsédna néhrada grafitového atomizétoru
CRA 63 atomizétorem kevovym, vyrobenym z molybdenovych nebo
wolframovych péski vhodné tvarovanych. Ovlédaci Jednotks Jje po-
ufita bez dprav. Kovovy atomizdtor si zachovévéd i pe stovkéch
zd%end konstantni vlastnosti. Rychleji se vyh¥ivé a to prin&sd
zvy¥eni méifeného signdlu. Reprodukovatelnost méfeni je rovnél

21

leps8f{., Jsou uvedeny pidklady pouZiti tohoto kovového atomizdto-
ru pro stancveni Pob, C4, Cu & Ni v uhif a popilecich.

V dal8f Z&sti referétu jsou pPedloZeny vysledky poku-
sl stanoveni As v grafitovém a kovovém atomizdtoru a rovné®
zplisob nebohaceni As. Ddle jsou pFedloZeny vysledky stanoveni
As po redukci NaBH4 a primém vedeni AEHB do elektiricky zahfiva-
né méfici kyvety tvaru T proudem 200 ml/min H..

Pro stanoveni Hg v uhli a pepfleich g pfedpoklddanym
obsahem 0.1 - 1000 ppb, byla vypracovéna metoda 8 absolutni me-
zi postfehu 0.1 ng Hg (rel. mez postfehu 4 ppt). K dosa¥eni
téchto vysledkd napomohl amalgemefni systém vyvinuty ve VOHU
v Most& a absorpéni kyveta vhodného geometrického tvaru. X za-
chyceni per rtuti, vypuzovanych proudem 0.6 1/min. vzduchu po
redukei roztokem NaBH.4 (40 mg) z okyseleného vzorku, je pouZito
postiibfené kremenné vaty umisténé v kfemenné trubifce o primé-
ru 2 mm. Desorpce rtu.i se provédi zéhfevem analyzdioru plame=-
nem kahanu & proudem argonu 200 ml/min. Je ukon&ens b&hem néko-
like sekund, pamétovy efekt se prakticky neuplatnuje. Analyza
byla vyzkoufena na vzorecich uhli SHR.

Z. S1o0 v &k , Lachema n.p. - VO0{Ch, Brno ,
J. Toman , Geologicky prizkum n.p., Brno : Mo¥nosti lebora-
torni pripravy kyvet s pokrytim pyrolytickym grefitem pro ato-
mizétor Perkin-Elmer HGA~T74 a n&které jejich vlastnosti.

V nedévné dob& navrhla firma Perkin-Elmer postup pro
laboratarni \pravu povrchu standardnich kyvet pro atomizétor
HGA~T4 pokrytim pyrolytickym grefitem a dodévé jiZz potfebné pii-
sluSenstvi.

ObtiZné dostupnost doporufované smési 10 % CH, v Ar
v USSR vedla k pokusu nahradit tute smés laborstorn& priprave-
nou smfsi zZemniho plynu z m&stského plynovednihe Fadu (pFibliZ-
ného sloZeni : 94% CH,, 5% CHg, 1% C3HB) 8 argonem bezprosifed-
né pred zavedenim do vnitfniho pritoku plynu v atomizdtoru
HGA 74.

Bylo zkouSeno 8 kyvet pokrytych pyrolytickym grefitem,
pfipravenych pyrolyzou smési o vysledné koncentraei 5 - 15 %
Collopyp ¥V AT pPi teplots 2300° C, pritoku kyvetou 250-600 mliuin.
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po dobu 3 - 12 min. Podle zplscbu a doby pyrolyzy bylo na kyve-
t& deponovéno 5 - 83 mg grafitu. VSechny kyvety s mnoZstvim de-
ponovaného pyrolytického grafitu nad 20 mg mé€ly po Upravé vnitd-
ni povrch makroskopicky jemn& zrnity, matné leskly a v okoli
ndstirikovéha otveru kovové leskly. Upravené kyvety byly porov- ‘
névény se standardnimi kyvetami p¥i analyze vodnych roztokd
stanovovanych prvkd bez cizi matrice. Roztoky byly O.1N HC1 a
pfi stanoveni Mo 0.05N HAc. M&reni absorpZnich signéld byla
provédéna pfi atomizaci Mo, Mn, Cr a Co na pPistroji Perkin=-
Elmer 303 a p#i atomizaei V, Ni, Cu, Pb a Si na pFistroji Per-
kin-Elmer 420, Vyhodnocovéna max. absorbance - vyska piku. Te-
plota atomizace a termické upravy vzorku byly voleny podle opti=-
pélnich pédminek zjisténych na standardni kyveté. Vyrazné jsi
vliv povrchu kavety se projevoval pFi atomlzsacl za pieruseného
vpitPniho pritoku plynu kyvetou ("GAS STOP*) u téch prvkd, u
nichz se pritok plynw pfi atomizaci vyrazng projevuje (Pb, Mn,
Cr, Ni). Jako zéklad pro porovnéni byla vzata atomizace za pri-
toku Ar sniZeného na 50 - 80 ml/min., kterd je pfi analyze roz-
tokd redlnych vzorki s matrici Zasto vhodngjdi a tvofi kompro-
misni podminky z hlediska e¢itlivosti stanoveni a velikosti ne-
selektivnich signélld pfi Jjinak stejnych podminkéch.

Za uvedenych podminek bylo desaZene faektoru zvySeni
citlivosti stanoveni, vyjédfené mnoZsivim stanovovaného prvku
poskytujicim v piku absorbanci 0,0044, pre Pb 1.2, Cu 2.4,

Mn 1.6, Cr 1.8, Ni 3, V 3, Mo 2.3. U kyvet s deponovanym mnoZ-
stvim pyrolytického grafitu nad 25 mg nebyly pozorovény vyznam-
né rozdily v citlivosti stanoveni bez ohledu na zpisob pFipra-
vy. Pro stanoveni Pb, Mn, Cr a Cu bylo dosaZeno vysledkd srov-
natelnych s firemnfmi ¥daji. U ostatnich prvkdé bylo dosaZenso
vysledkd mén& p¥iznivych, zvl&&té v pripadech stanoveni prvkd
méle tékevych a tvoricich karbidy : Mo, V. V pPipadé stanoveni
Si pek bylo naopak zjiiténo sniZeni citlivosti stanoveni p¥i
atomizaci za preruseného pritoku Ar faktorem 0,6 - 0,2 u riz-
nych kyvet.

Poufiti kyvet s pokrytim pyrolytickym grafitem podle
popsaného zpisebu poskytuje jednak moZnost zvySeni citlivosti
stanovenl v roztocich bez netékavé matrice (z¥edéné kyseliny,
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emonné soli & pod.) af tiikrdt, Jjednek u mélo tenavych prvid
(V, Mo) pravdépodobné sniZuje pemét kyvety. Zivotnost kyvet ne-
ni proti standerdnim kyvetém sniZena. Orienta&né byla ovéfena
moZnost obnoveni povrchu kyvety poSkozeného matrici vneZeného
vzorku pfekrytim novym povlekem pyrolytickéhc grafitu.

PFi pouZiti kyvet s pokrytim pyrolytickym grafitem by-
ly vBak naopak pozorovény znaéné obtiZe pFi mineralizaci orga-
nické matrice p¥i stanoveni Cu, Ni a Pb v extraktu cheldtd s
APDC do MIBK z O,1N HCl, které vedly na téchto kyvetéch ke
snifeni citlivosti stanoveni Cu faktorem 0,2 a Ni 0,8 a nemoZ-
nosti stanovit v extraktu Pb. :

Ov&fovéni vlastnosti t&chto kyvet pfi analyzéch rozto-
ki s vysokym obsahem net&kavé matrice je pfedmétem dalsi préce.

Z.S1ov & k , Lachema n.p. VOCCh, Brno,J. Tom & n,
Geologicky priizkum n.p., Brno : Mo#nosti vyu¥iti chelata&niho
ionexu SFHERON-OXIN pro separace a nahromadéni stopovych mnoZ-
stvi kovd.

Glykolmetakryldtové gely SPHERON se vyzna¥uji makropo-
rozitou & definovanou &ifkou pér&, dobrou hydrelytickou stabili-
tou a zejména velmi malymi botnacimi efekty. Tyto dobré vlast-
nosti si uchovaly i derivéty ziskané polymersnalogickymi reakce-
mi, p*i nichZ byly na zédkladni gel pfipcjeny ohebné Fetézce
ukonZené funk&nim seskupenim pro umoZnéni chelataini vazby kati-
ontd.

Pfi splnéni zékladniho pfedpokladu dobré mechanické a
hydrolytické stability Jjsou pro aplikace chelatalnihec ionexu
rozhodujici jeho selektivita, sorpéni kapacita a rychlost a re-
versibilnost ustanovovén{i rovnovah. Bylo zjiZ%téno, Ze pii vhod-
né zvolené acidité pfesahuji hodnoty distribudnich koeficientd
hranici 105. Rychlost ustavovéni rovnovah na cbou chelataénich
ionexech je velmi rychld a je pii statickych pokusech limitové-
na rychlosti michéni. Téchto okolnosti je moZno s vyhodou vyu-
Zit pfi statickém provédsni separaci malych mnozstvi kovl z
roztokd. P¥i tom je moZno vyuiit asi ¥tvrtinu celkové vyménné
kapacity materidlu, kterd se pohybuje v rozmezf 0,2 a% 0,4 mmol
Me/g.



24

Pro sorpci kovl z vod a roztokd nesorbujicich soli
(a.kalické kevy a kovy alkalickych zemin) se osv&dZil pomér
sorbent {mg) : roztok vzorku (ml) 1 a% 2 a doba tfepéni 0.5 aZ
1 hod. Ionex s nasorbovanymi ienty Je moZno odd&Iit napf. od-
3tPedénim prip. filtraci. Zplsocb desorpce se Fidf zvolenou kon-
covou analytickou metodou. Ve vét&ing pripadl se osvédiila
opét statické desorpce asi 2M roztokem kyselimy chlorovodikové
a pPfimé stanoveni metodami AAS, Dobré vysledky byly ziskény
pri stanoveni 40 - 100 ppb Co, Fe, Mn, Ni & Pb. Byla téZ ovife-
na moinost stopové mikroanalyzy pfi sorpei napi. Ni a Co z 1 ml
vzorku na 1 mg SPHERON-OXINu a pifmém spdleni ionexu v grafito-
vé picce HGA-T4 pro bezplamenovou AAS (1 aZ 5 ppb Me v pivod-
nim vzorku).

H . Daoa®ekalovd, Vizkumny dstav veterindrniho
1ékarstvi, Brno, Z. S1 o v & k , Lachema n.p. VOCCh, Brno :
MoZnosti piipravy vrstvy pyrolytického uhiiku na grafitové ky-

veté HGA T2.

Je zndéma mo?nost \upravy povrchu grafitovych kyvet py-
rolytickym uhlikem.

Fa Perkin-Elmer zavedla do vyroby pPidawvné zaFfizeni
pro laboratorni piipravu pyrclyticky pokrytych kyvet. Toto za-
#{zeni, vychézejici z préce Manninga (Atomic.Abs.Appl.Study
N°602, Dec.1975, Perkin Elmer), lze v3ak pouZit pouze u kyvet
se dvéma pritoky inertniho proplachovaciho plynu a to pro
HGA 74 a HGA 2100.

Pokusili jsme se upravit povreh kyvety starSiho typu
HGA 72, kterd mé stejn& Jjako HGA 70 Jen jeden tcok proplachova-
ciho plynu. Bylo sestaveno jednoduché za¥fzeni, pomoci nZhoZ
se podafilo pyrolysu provédét : sm&s plynd 90% argon 10% zemni
plyn (z m&stské plynovodni sit&) se zavédi nerezcvou trubkou
na okraj konusu kyvety. Pritok, kontrolovany rotametrem, byl
5 1/min. Kyveta byla zah#ivéna na zvolenou teplotu 2000 -
~ 2400 °C za podminek gas stop. Nejlepd3i vlastnosti jevila ky-
veta pyrolysovand 5 min p¥i 2200 %Cc. Na této kyveté do3lo k
predpoklddanému zvydeni citlivosti sledovanych prvkd (Co 2,0;
Ni 3,0; Cr 1,5; Cu 2,5; Mn 2,2), které je v dobré shodé s pub-
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likovanymi vysledky ziskanimi na kyvetdch HGA T4 a 2100. Zéro-

4 <
ven se zvySila Zivotnost Zyvely, reprodukovatelnost a sniZila
3e pamct kyvety.

Odbarnd skupina spektroskopie kovid
Odborng skupina automatické Spekktrometrie
Odborné skupina laserové mikroanalyzy

Spolefné pracovni schize na téma :"Automatizace spek-
trochemickych laboratoff" se konsla dne 27.¥{jne 1976 v Ceskyeh
Budé joviecich,

Schizi pPiprevil Dr.Jan Mréz.

Byly pfedneseny predngasky :

. C.F. Gama ge , Applied Research Laboratories S.A.,
Svycarsko ¢ A new Automated Simultasneous Optical Emission Spec-
trometer.

The ARL Model 34000 is baesed on a l-metre spectrome-
ter as used and proven successful in xany hundreds of installa-
tions. The spectrometer has the capacity to accommodate a maxi-
mum of 48 photomultipliers (elements). There is only one opti—
cal surface, the grating, between the primary and secondary
slits thus reducing light intensity losses. All photomulti-
pliers are accessible from the top cover of the spectrometer,

One sample spark stand available is alsoc of new design
especially for the requirements of rapid automatic analysis.
This stand has a small volume to give inereased flushing by
?rgen at a reduced flow rate of 2 litres/minute. Cleaning time
1s also reduced to be less than 30 see. and it is possible
that after cleaning, analysis can be resumed in less than 1 mi-
nute,

The use of high-energy prespark technique combined
with & new scurce unit enables analysis times of 10 sec. pre=-
Spark/3 sec. measuring., With these short times and high semple
through-put the sample spark stand requires cooling by water.



The new "Unisource® gives a uni-directional discherge using a
diode instead of resistors.

With the high energy pre-spark an area of the sample
is melted giving an isc-formation of structure. This eliminates
jnter—element effects caused by structure &ifferences. During
the measuring period & weaker spark is used which is restrict-
ed to the remelted area.

Automation is extended to the measuring electronica
which are of new design. These incerporate latest developments
in electroniec components which enable fast, reliable circuits
to be constructed which measure the charge on the integrating
rather than the voltage. This makes the measuerement independent
of the absélute value of the integrating capacitor. Alsc this
measuring system permits a lsrger dynamic range to be covered
fram 1 to 10~ units.

The fully autometed version of the instrumeni has an
integrated computer which controls and monitors the spectrome-
ter, takes ever intensity values, performs concentration calcu-
lation and updates stored caslibration data.

Before each analysis the computer monitors spectrometer

temperature, spectrometer vacuum, mains voltage, photomul tiplier

high voltage supplies, electronics low voltage supplies, stabi-
1ity of digitiser and safety clrcuits of the source.

The computer ensbles control of : excitation conditi-
ans, a.gon flush, pre-spark, measuring times, source cenditions
for pre-spark and measure, reading of integratar charges and
data manipulation and concentration print-out.

In routine the high level of automation only necessita-
tes the operator placing a sample on the excitation stand, iden-
tifying the program number/sample number on the terminal. After
this the analysis is performed automatically.

C.F. Gama ge , Applied Research Laboratories S.A,,
Svyjcarsko : Computer Based Automation of Spectro-Analytical
Laboratories.

As a basic philosophy ARL have foreseen 3 computer bas-

ed systems designed to meet the needs and applications of users
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requiring automation of laboratories. The sysiems are :

1. Small SAS-11 Spectrometer Automstion System
2. Medium SAS/DPS-11 Specirometer Automation/Date Processing
System

3. Large LAS-11 Laboratory Automstion System

The small SAS-11 system can be up-greded to the

medlum

SAS/DPS-11 as & first step in complete laboratory sut

available with the LAS. SAS-11 is the solution for spectr

automation. It is a turnkey package of herdware and zof
dicaeted to :

- Control of & single Quantometer

- Data acquisition fram the Quantometer

= Anslyticel computation

= Output of final analyticel results

The system uses a simple and easy to learn dialogue
languege called SPECTRAL (Spectrometer Application Language).
With SPECTRAL the user can create, modify or expend his analy-
tical programs at any time.

SAS/DPS-11 is the solution where extended dats proce-
seing is required in addition to spectrometer automatian. The
System uses the same basic computer as SAS-11 but with increas-
ed core memory. The back-up storage medium is a dwal drive
flexible (or floppy) disk system. This is & low cost randam
access storage device which gives greater speed, storage caps-
city and & high degree of reliebility. The sofiware is written
in Fortran which gives to user the possibility to extend or
modify the programs. The system can be operated in a fore-
ground/background mode which enables it to perform two tasks
simultanecusly. Many optionel date processing packsges are
available including :
= storing and retrieval of anslyticel resultis
statistics
- daily cherge/shift report
charge progress report
= quality centrol
- charge correction
- charge optimisatien
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LAS-11 is the system designed to automate the acquisi-
tion, processing, storing and transmission of dats in & multi-
instrument spectranalytical laboratory. The system is & turn
key package of hardware and software building blocks which are
assembled to each customers requirements. This modular structu~
re permits total flexibility at the time of first design of
each system as well as at later stages when new instruments and
functions must be added.

The basic set of laberatory automation tasks include
81l those available on the SAS-11 and SAS/DPS-11 systems.
Oplional taska include
- sample monitoring system )
~ remote dperation of instruments from central computer
- statistical analysis of stored results
- monitoring and control of lasboratory envirenmeni
- simple process control such as sample transport
— connection to other computers
- charge correction
- data acquisition from and controel of nen-ARL instruments

The user may employ these options without modification,
may specify special executians, or may use the Fortran program-
ming faecility to modify or complete the system.

Ve dnech 3. & 4. listopadu 1976 uspoiddala (s.spektro-
skopickd spolenost pii USAV ve Zddru nad Sézavou druhou &8st
"Kurzu praktické spektroskopie".

Konfereneci #1dil Doc.Ing.Jdind#ich Lego CSe.

Béhem prvni poloviny roku probihaly odborné konzultace
posluchadl s vedoucimi Jednotlivych specializaci. V Servenci a
zd¥] se uskutednily zdvéredné zkoudky spojené s obhajobou samo-

statnych praci sbsolventd kurzu. Absolventdm bylo pFeddno osvéd-
¢end.

Na konferenci byly predneseny prednsdky :
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P.Davidkxov 4, VIFCh - Fotochena, Hradec
Krdlové : Stanoveni olcva v komerinim dusilnanu stfibrném meto-
dou bezpleamenové AAS,

Byla vypracovéns metodika bezplamenového AAS stanovend
nizicych obsahd olova (Fddovd desetiny aZ jednotky ppm) v dusid-
nsnu stffbrném s pouZitim jednordzové extrakce dittizonu do
chloridu uhlic¢itého. PouZité prostPedi alkaliekého kyenidu za-
ji%tuje vysokou selektivitu extraktu a zéroven nastavuje vhodné
pH (8 - 12,5); nesmf{ v3ak byt pFitomny ionty, které ditiizon
oxiduJi (nadbytek Fe3+ 8011 apod.)}. Vlasini atomizace exiraktu
v grafitové kyveté HGA-T2 neni rulena Z8dnymi interferencemi.
Stanoveni lze provéd#t bud technikou kalibra#nf kPivky (nutne
pFipravovat modelové kalibra®ni roztcoky) nebo itéchnikou pFidav-
kf. Odhad relativni mmérodatné odchylky stanoveni &inil 12 %.

BE. Jandova, Ust#edni dstav geologicky, Praha
Stanoveni meze dtkazu stepavych prvkid.

Prdce se zabyvéd stanovenim meze dikazu stopovych prvkd
v nerostnych materidlech. Vzorky byly analyzovény podle metody
pro skupinevé stanoveni stopovych prvkd v silikdtech. Stancveni
meze ddkazu byle provedenc metodou podle prof.Kaisra, zjigténim
trojndsobné standardn{ odchylky kolisdni pozadi. Byly sestroje-
ny kalibradni k¥ivky a na nich odelteny koncentrace prvkl odpo-
vidajicd hodnotd meze dikezu.
Prehled zjisté&nych koncentraci :

B 8,4 ppm Ni 3,5 ppm
Ba 10,0 ppm Pb 1,7 ppm
Be 1,5 ppm Se 2,4 ppm
Bi 1,7 ppn Sn 2,2 ppm
Co 1,1 ppm Sr 10,2 ppm
Cr 3,2 ppm v 245 ppm
Mo 0,8 ppm Zn 15,0 ppm

e
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E.i aprédlov é, Nérodnf muzeum, Vyzkumnd che;
omi ké laborutof, Praha : Spektrdlni analyza keramiky archeolo-

gickych ndlezi.

Kvalitativni, polokvantitativni a pro vybrané prvky
\Co, Pb, Sn, Zn) kvantitativni spektrélni analyza byla pouZita
ke zhodnoceni 102 vzorkt z nibijského pohfebidtd (4.-5.st.n.l.)
& 10 vzorkd soufasné nibi jské keramiky. Spektrdlni analjza byla
provedena na spektrografu ISP 22 a PGS 2. Intenzita z¥ernédnd
spektrdlnich Zar byla promé&fena na rychlafotometru Zeiss II.
Pro srovnéni byly pou?ity silikétové standardy a spektroskopic-
k¥ pufr z laboratofe spektrdlni analyzy UstFedniho ustavu geolo-
gickéha v Praze.

Z1skbné vysledky byly konfrontovény s pivodnim archeo-
logickym tr¥idénim studované keramiky. Bylo provedens nové roz-
déleni keramiky podle pivedu a technologie na zdkladd vysledkd
gpektrdini analyzy.

I.Rapantov 4, ORGREZ n.p., Bratislava :
Kvantitativna spekirdlns analyza nizko s stredne legovanych
ocelf, Stanovenie lsgujieich prvikov Cr, Mo, V, Mn.

Spréva pojednédva o kvantitativnam spektrélnom stanoveni
Cr, Mo, V, Mn v nizko a stredne legovanych oceliach.

Analyzujui sa materidly pouZivané v energetike, predo-
v3etkym trieda 15 podims SN, Sy to 15 110, 15 111, 15 128,
15 121. U tychto typov oceli sd obsahy hlavnych legujucich pri-
mesi Cr 0,5 - 0,7 %; Mo O - 0,6 %; V 0,2 - 0,35 %, Mn 0,4 ~ 0,7%.
Ako vyhodnocovacia metoda bola pouZitd metcda troch 3tandardov.
Pre stanovenie menovanych &tyroch prvkov na jednej platni naraz
boli pou%ité refereniné materidly vyrcbend vo Vyskumnom tstave
CKD Praha : 164 4, 166 A, 167 A, 168 4, 163 A, 152 B.
Pristrojové vybavenie : spektrograer 24, iskrovy generator
HFO 2, rychlefotometer G II, projektor spektier SP 2.

Ako najoptimélnejSie pracovné podmienky boli zvolené :
nosné elektroda - RM, vzorke s vybrusenou plodkou o priemere
8 — 10 mm
protielektroda - SG 202, & 4 me
kapacita = & nF

samoindukcia — 1,5 mH
prediskrenie - 60 sek.
exposgicia - 80 sek.

Boli merané tieto dvcjice analytickych &iar :
Cr 2677,16 A° Mo 2816,15 4° Vv 3110,7 4° Mn 2939,3 4°
Fe 2689,21 A° Fe 2828,63 A° Fe 3083,7 4° Fe 2926,5 A°
Reprodukovateinost stanovenia Cr, Mo je = 3 %, Mn % € %,
Visggy,

A, Ste jskalovd, Stétnf vyzkumny Ustav
materidlu, Brno : Spektrélni stanoveni malych mnoZstvi A1, Cr,
Mo, Ni, Ti, V a Cu v 1litin&.

Pro stanoveni malych mnofstvi Al, Cr, Mo, Ni, Ti, V a
Cu spektirdlni metodom byl pouZit m¥iZkovy spektrograf PGS 2
8 poufitim jednoduchého prichedu. Jako budiefho zdroje byle po-
ufito univerzélniha obloukového impulsniho generdtoru UBI-1
fy VEB Carl Zeiss Jena s pouZitim pferufovaného oblouku o inten-
zité 4 A, Protielektrody byly uhlikové typu SW-209. Citlivost
spektrdlnich desek ORWQ Blau Extra Hart WU3 se projevila Jako
dostatelnd.

Vybsr vhodnosti jednotlivyeh spektrdlnich Zar byl po-
souzen 8 moZnosti koincidence far prvkd obsafenych v keidé li-
tin€, predevéim s farami Fe, Si & Mn. Z t&chto hledisek byla
Jjeko nejvhodné j81 vybrdne chlaest spektrélnich far od 220 da
360 mm. ’

Pro nedostatek vhodnyeh standardd byly odlity v ustavni
slévérné vlastni srovndvaci vzorky ze zékladni litiny ve sloZeni
3% C; 1,56 Si; 0,5% Mn; 0,1% P a 0,05% S. Do téte slitiny byla
pak pridéna jednotlivé odstupnovand mno¥stvi prvkt v rozmezi od
0,005 - 0,2 % u ka*dého prvku. Pfesné procentické obsshy prvid
ve srovnévacich vzorcich byly zjistény enalytickimi metodami
podle CSN.

Dobry prib&h kalibrednich kfivek, ziskenych odjiskie-
nim srovnévacich vzorkd a provedené zkoulky reprodukovatelnosti
stanoveni, ddvaji moZneet uplatndni tohoto spektrainiho stanove-
ni pfi kontrole Zedé litiny piipedns i kontrole surovéhe Zeleza
pouZivanéno pfi vi¥robé litiny.
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V. Ch1lan, Kvantometrické stfedisko zévodu Hutg,
Skoda 0.p., Plzen : Vliv analytickjch podminek na pribéh analy-
tickych kPivek pfl kvantometrické analvee cceli.

Dokenslé stability analytickyeh podminek p¥i spektiro-
chemickém procesu nelze dosdhnout a proio se k 3&siedné elimina~-
ci vliivu zm&n analytickych poduninek pouZivé metody vnitiniha
standardu. Stupen eliminace v3ak zévis{ na mife podcbnosti para-
metrd zvolenych spektrdlnich far urfovaného prvku a vnitfniho
standardu. Z t&chto parametrd se ukazuje Jjako rozhodujici podob-
nost budicich napéti,

Méreni bylo provédéno na kvantometru ARL model 31 0OC.
Byl zkoumén viiv napéti oblouku a pritoku argonu v analytickém
Jjisk?i5ti na pribéh analytickych kfivek C, Mn, Si, P, S, Cr, Ni,
Cu, Mo, V, 41, Sp, Ti, W pPi jejich stanoveni v oceli. Obecnd
se ukézalo, %e zménami t&chto parametrd jsou nejvice ovlivnové-
ny &&ry prvki s budicim napdtim nejvice odliZnym od budiciho na-
péti 2dry Fe jako vnitfniho standardw, zatimco prvky s budfcim
napétim far mélo odliZnym vykazujf zmény malé nebo nulové (Mn,
Ni, Cr, Mo, V).

PP zvydovéni napéti oblouku se analytické kfivky C, Si,
P, Sn, W znalné posouvaji k vy33im intenzitém, zatimco Al s Cu
naopak k nizsim. Jeliko% C, Si; P, Sn a W majf budfcl napétl
v&t31 neZ Fe a AL a Cu naopak menf, d4 se pfedpoklédat, %e se
zvy3ujicim se napétim oblouku roste teplota, cof plyne ze vzte-
hu pro intenzitu Céry pfi m&feni metodou vnitifniho standardu :

I =
X = K H cx . 8Xp / - —Ex-_EEEe_. /
IFe kT

kde index x znamené urfovany prvek, Fe vnitfni standard, symbol
I intenzitu, E budfci nap&ti, c, koncentraci urlovaného prvku

v plazmatu, T teplotu, K, k konstanty. Ze srovndni pomérnych
zmén intenzit plyne, %e se zhejmé zvySuje i hodnota c,. SniZent
intenzit atomovych &ar Al a Cu s rostoucim nap&tim oblouku je
pravd&podobné je¥t¥ zvyraznino dbytkem koncentrace atomd v plaz-
matu ve prosp&ch tvorby iontd, nebot jejich ionizadni potencié-
1y Jjsou ve srovnéni s ostatnimi prvky velmi malé.
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Vy jimky tvoPl Z4ry Ti a S. U Ti dochézi sice k malému
sniZeni intenzit s napétim, které ale nen{ mérné hodnotd budi-
ciho napéti. Sira, u ni¥ by intenzita m&la mist, nevykazuje
Zédnou zménu.

Rozhodujici v1iv budiciho napéti se potvrdil i pifi zmé-
néch pritoku argonu v jiskfi&ti. Nejv&td{ posun analytickjch
kfivek byl zjistén u C, Si, P, S, Sn, Al a Cu, maly u Mn, Cr,
Ni, Mo, V, T{ a W. Tedy vyjime¥n& se chovéd W & opét Ti,

A. Hol &, zévod Hutd, Skode o.p., Plzen : Viiv
struktury litiny na vysledky kvantometrické analyzy,

Vliiv struktury litiny na analytické vysledky byl jedno-
znafné prokézén. ZvéiSenim doby pFedjiskfeni a volbou vhodnéhe
reZimu analyzy Jje moZno tente vliv sni¥it na tnosné minimum,
Viiv struktury byl zkoumén na zéklad® enalyzy 1litiny o primér-
ném chemickém sloZeni :C 2,45 %; Mn 0,31 %; Si 3,50 %; P 0,049%;
S 0,030 %; Cr 1,28 %; Cu 0,15-%; V 0,58 %; Ti 0,33 %.

Bylo pouZito kvantometru ARL 31000-222.

V. 8 ac h , Vysokd 3kola chemickotechnologickd,
Pardubice : Vypracovéni koincidendnich tabulek a vyhodnocevacich

v 7w

Sablon pro mifiZkovy spektrograf PGS 2.

Byly vybrédny vhodné spektrdlni &éry pro vyhodnocovind
spekirogrami pofizenych pomoci mPiZkového spekirografu FGS 2
v oblasti 215 - 385 nm. Zékladnim kritériem pro vyb&r Zar byls
Jjejich selektivita. K vybranym spektrdlnim farsm byly vypracovd-
ny koinciden¢ni tabulky. Rozsah koincidenén{ cblasti byl urlen
na zékladé reciproké lineérni disperze spektrografu ¥GS 2 s pfi-
hlédnutim k dosaZitelné rozlisitelnosti dvou spektrdlnich ar
na fotografické desce. Byl vypracovén fotograticky zplisob zhote~
veni vyhodnocovacich $ablon 8 pouiitim spektrogremu Zeleza a
RU-présku. Na Zablondch je zakreslen jen nutny polet spekirdl-
nich &ar spolu s nezbytnymi ddeji k speclehlivé identifiksaci
elementu a Padovému odhadu procentického obsshu pryku ve vzorku.
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J. Rus e k , Statnl vyzkumny dstav skléFsky, Hradec
Krélové : V1iv matrixefektu pFi kventitativnim stanoveni obsahu
Mo a ZrQ. v _rdznych typech skel, Jjeho potlafeni nebo obejiti.

Novy zplsob vyroby skla tevenim pfi prdchodu elektric-
kéha proudu sklevinou vyZaduje rychlou provezni kontrolu opotie-
beni tavicich molybdenmovych elektrod & korcze Zérovzdornéhe ma-
teriélu s obsahem ZrG,. _

Jako dostetedné spolehlivou a hlavné rychlou analytic- -

kou metodu lze pouZit emisni kvantitativni spekirografickou
analyzu. PrekéZkou v obecném pouZitl této metody Je nepfiznivy
vliv matrixefektu v riznych typech skel, ktery pisobi zménu in-
tenzity spektrdlni &&éry urdovaného prvku pii jeho stejné koncen-
traci ve sklech s odlidnym chemickym sloZenim.

Pro préci byly zvoleny tfi typy skel primyslové vyré-
bénych a to sodnodraselny kii3tdl, borokifemi¥ité sklo a olovna-
ty kri8t4l. Tato skla byla utavena s raznymi obsahy Mo a Zr0,

v rozmezi 0,001 - 0,1 %. K potlateni vlivu matrixefektu byly po-
uzity dva typy spektrélniho pufru pripravené z grafitového prés-
ku s obsahem palladia jako porovnévaciho prvku pfipadné s pri-
davkem fluoridu lithnéne. GZinnost spektrografickych pufrd byla
zjistovéna porovnévénim se vzorky, které spektrédlnil pufry neob-
sahovaly. Pokusy byly provedeny na spektrografu PGS-¢ se zdro-
jem UBI-1l.

U2innost spektrélnich pufrd byla hodnocena z tvaru
vztehovych kiivek jak proti pozadi, tak proti intenzité spek-
trélni &éry porovnévaciho prvku. Déle byla sledovéna korelace
mezi pozadim resp. Zfarou porovnévaciho prvku a &arou prvku ana-
lytického. Pro nejpfiznivéj3l hodnoty korelainiho koeficientu
byl vypo&itén orthegondlni regresni koeficient. 2 pramérnych
hodnot &S byly sestrojeny kalibraéni kiivky.

Ze ziskanych vysledkd plyne, Ze pPfitomnost spektrdlni-
he pufru pisobi prizniv® na tvar vztahovych kFivek; dochézi
¥ jejich napfimeni. Ne v3dy Jjsou ziskény prijatelné hodnoty ko-
rela¥niha koeficientu i1 koeficientd regresnich, Také tvar kaii-
braéni kiivky nenl vZdy idedlni. Zv1&3té& pfi stanoveni obsahu
ZrO2 proti pozadi jsou kalibradni kiivky nevyhovujici.

Pro stanoveni obsahu Mo a ZrO2 ve sklech s odlidnym
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cherickym sloZenim bude nutné pouZit srovnévaci sklo stejného
chemického sloZeni, jaké mé sklo zkoumané. PouZitymi spektrél-
nimi pufry neni moZné vliv matrixefektu potla¥it natolik, aby
tate skla byla zaménitelni.

I. 51 & r , EVUT fakulta strojnfho inZenyrstvi, _
Praha : Problémy sprévneosti kvantometrické informace pfi analy-

ze 8edé a tvarné litiny.

Préce se zabyvéd studiem rudivych vlivl, které mochou
pri kvantometrické analyze Bedé a tvérné litiny vést k chybém
firélniho vysledku. Ve strudnosti je proveden vylet a zddvodnén
mechanismus pisobeni faktorl, které mohou do spektrochemického
analytického procesu zasghnout. Problém je posuzovén komplexné,
tJ. od pPipravné féze (problematika odb&ru vzorku, jeho pFipra-
vy), p¥es vlasini analyzu, af po fézi vyhodnocovaci. Ve vyhodno=-
covaci fdzi je v&novéna zvl&dtni pozornost plsobeni matrixefek-
tu na sprévnost vysledku.

Na rozdil od dopesud uZivané metody hodnoceni nezné-
mych vzorkl Sedé a tvérné litiny podle jediné kalibradni kiiv-
ky, ziskané z tzv. "univerzélnich standard", byly zkonstruové-
ny kalibralni kFivky oddélené& pro oba typy litiny. Pro konstruk-
ci téchto kalibradnich kFivek nebylo pouZito "univerzdlnich
standardi”, ale typickych provoznich vzorki, jejichZ fyziksind
a chemicky stav je prakticky stejny jako u provoznich neznémych
vzorki.

Podle c&ekédvéni projevil se znadny rozdil mezi kiivka-
mi "provoznich" a Tuniverzélnich® standardd, ale i mezi kiivka-
mi 3edé a tvérné litiny.

Z vysledkl vyplyvé, Ze chyby zpiscbené matrixefektem
Jsou pomérné veliké. Mechanické hodnoceni neznémych vzorkd po-
mocl univerzélnich standardl, bez uvéZeni fyzikélnihc a chemic-
kého stavu hodnoceného materidlu, miZe vést ke znafnému zkresle-
ni vysledkd.
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Odbornd skupina lokdlni elektronové mikroanaljzy

Pracovnl senindf se uskuteinil ve dnech 1. a 2.12.1976
jednak v Ustavu fyzikélni metalurgie v Brn&, jednak v n.p.Tesla
Brno a v Ustavu pPistrojové techniky CSAV Brno. Souddsti seminé-
¥e byla exkurze do laboratof{ posledné jmenovanych instituci,
pfi ni¥ se ulastnici seznémili s novymi pFistroji.

Jednéni vedli Ing.Antonin Rek a Ing.Milan VolZinsky.

Byly piedneseny ndsledujici pfednéiky :

J.5vejecar , VUT fakulta strojni, Brono : NEkteré
poznatky z ansl¥zy malych fézf pomoci analyzétoru "EDAX".

Zs jednu z hlavnich pFednosti energiov& disperznich
analyzdtord ve srovnéni s vlnové disperznimi Jje poveZovéna moZ-
nost analyzy velmi malych oblastf. Vyrobel ED analyzétoru obvyk-
le citujf tdaje Halla (1971), podle kterého lze analyzovat obje-
my 10717 gz 10719 g. Budeme-1i uvaZovat sféricky typ &dstice,

pak napt. pro Zelezo tento udaj odpovidé primérim cca 30 - 130 3, J

pro hlinik 45 aZ 200 £. V souledu s tim vyrobei restrovacich mi-
kroskopl a transmisnich mikroskopd s rastrovacim pifislusensivim
uvédf min. analyzovatelnow plochu 200 31 pro tenké Pezy 50 ai
100 &, Teprve v letodnim roce uvedla fa JEOL pro analyzu masiv-
nich vzorkd v analytickém mikroskopu JEM 100 C ponékud redlnéj-
%{ udaje - primér analyzované plochy 0,5 am; min.objem lo'lsg,
co? odpovidd kulové Zéstici z Fe o primé&ru 290 2. I tento udaj
se ném jevi podle nadfich zkuZenosti ponékud nadsazeny. UvéZime-
-1i dostupné uddaje o hloubce pemetrace primdrniho svazku, 1udin-
nosti absorpéniho jevu a fluorescence a tedy velikosti excitag-
nitho objemu, dojedeme k podstatiné nepriznive j8im hodnotém.

U replik a tenkych folii je rozptyl elekirond zanedba-
telny a minim&lni analyzované plocha by m&la byt omezena prak-
ticky pouze velikosti priméru primérnihc svezku. M&Feni, kteréd
jsme provéd&li na replikéch, ukézala, Ze udaje fy Jeol o ¢ sto-
py Jjeou pPi nejmendim diskutabilni. Svazek je zfejm& znafné di-
fusni, proto¥e tém&F nezévisle na volbE priméru stop se primér
kontaminovené oblssti pohyboval v rozmezi 0,1 aZ 0,2 am. P¥i
enalyze relativné vétdich Zéstie ( ~ 0,1 ,um) byl dobfe patrny
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i vliv urychloveciho napétf. P¥i nizsim urychlovacim napéti se
kontaminovand oblast zv&tSuje aZ na cca 0,3
ha zévér miZeme konstatovat, Ze podle na&ich zatimnich
zkudenosti (nikoliv systemstickych mé¥eni) lze miniméln{ veli-
kosti anaslyzowanych oblasti vymezit nésledovné :
a) Zéstice na lomovych plochéch : b&n& 0,8 a% 1 pm, optiméling
0,5 pm,
b) metalografické vybrusy : b&in& 0,1 a¥ G,5 pm, optimélné
0,05 pm,
e) repliky, folie : bé&zné 0,05 am, za pfedpokladu, Ze wséjemné
vzdédienost &dstic Jje min. O,lfum

M. Holmanov é, Stétnl vyzkumny ustav materidlu,
Brno : PouZiti elektronového rastrovaciho mikroskopu pfi astudiu
struktury siluming.

Struktura podeutektickych silumind sestévé z primérné
vyloutené hlinikové & féze a z eutektika, sestdvajfciho z fézi &
a Si. Struktura se hodnotl b2%n& podle vzhledu plochy vybrusu
ns optickém mikroskopu. Primérni féze je tvoPena vEtZ3imi svétly-
ni ovélnymi ploSkami, eutektikum svétle Zedymi utvary Si ve
svétlém podkladu eutektické o féze. Rozezndvéme dva typy silu-
mind & to :

a) modifikované

b) nemcdifikované
Pro nemodifikovany silumin je typicky jehlicovity tvar eutektic-
kého Si, pro modifikovany drobné okrouhlé plodky eutektickéha
Si. Prostorové uspordddni morfologie eutektik neni na obrdzeich
ze svétlého mikroskopu patrné. MiZeme ho sledovat na specielng
upravenych vzorcich na elektronovém rasircvacim mikroskopu. ﬁpra-
ve vzorku spolivéd v odleptédni A& féze primdrni i eutektické.

'Z prostorového uspofédéni eutektike modifikovanéhs si-
luminu je zfejmé, Ze drobné okrounlé ploBky eutektického Si ns
ploSe vybrusu Jjsou Fezy tylfinek. Tyto ityéinky vyristajl ze spo-
leéného centira a rozvétvuji se. Z prostorovéhoe uspordddni eutek-
tika nemodifikovanéha Jje patrné, Ze sutekticky Si Jje tvoFfen des-
titkami, vyristajicimi op&t ze spolefného centra, Tyto destilky
Jsou testefné perforovené a také se reozvétvuji. Jehlice eutek-




38

tického Si na plo8Se vybrusu tedy tvofi prinik destifek s rovi-
nou vybrusu.

Na lomu nemodifikovanéhe siluminu vynikejf velké Btép-
né plochy Si destilek a lom je k¥ehky. Lom medifikovaného silu-
minu se zménil na tvérny, nebat zmizely velké 3tépné plochy Si
destidek. Tylinky eutektického Si nemsji vrubovy U&inek a mohou
se tedy uplatnit plastické vlastnosti d/féze.

Podminkocu pro pezorovédni prostorového usporadént
strukturnich sloZek je odlepténi téch sloZek, které obklopuji
sledovanou fézi.

A, Ste jskalevé, Stitn vyzkueny ustav mate-
risdlu, Brno : ZkuSenosti s rastrovacim mikroskopem ve slévé-

renském vyzkumu.

Stdtni vyzkumny istav materislu - pobolka pro vyzkum
slévérenstvi vlastni od roku 1973 rastrovaci elektrcnovy mikro-
skop JEOL-JRi-S1. Je to pPfistiroj druhé generace Jjednoufelovy
bez pPfidavnych zaP{izeni, Jjako nap?. mikrosonda. V obsluze je
vysoce autometizovany s p¥ijatelnymi parsmetry zvétZeni, Rozli-
Zovaci schopnost je asi 250 R, Vyrobcem udévané zvétdeni je od
30x do 100 O0Cx, prakticky dosaZitelné zvétSeni je v3ak od 30x
do 30 000x. Pomocny televizni monitor umoZnuje vyhledévéni vhod-
ného pozorovaného objektu pFi zvétZeni 100x a% 3 000x. Elektro-
novy opticky systém je vybaven volitelnym urychlovacim napétim
4xV¥ & nebe 10kW. Vakuovy systém zajistuje automaticky vekwm
pomoei olejové rotaini a olejové difusni vyvévy v poZadovaném
pracovnim vakuu 5 x,10'5 torru. Sefizovéni astigmatismu prové-
d{ se pomoci vzorku latexovych kulidek pfi zvétdeni 30 000 x.
Ffistroj umoZnuje pozorovéni kovovych materidld pfimo a nekovo-
vych po pFedbéZném napefeni tenkou vrstvou kovu. Vzorek se
wistuje v drZéku, ktery vymezuje rozméry pozcrovaného ot jektu
na max, primér 15 mm a vysku do 10 mm. Vzorek se dridkem se za-
souvé do komory vzorku, kterou lze oddélit od vlastni elektro-
nicke &&sti pPistroje aniZ by se v této &dsti rudilo vakuum,
takZe pfi vym&n& vzorku nab&hne opét potfebné vakuum béhemw
1 rin.

Restrovacihao elektronovéhe mikroskopu JEOL-JSM-S1 se

1
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pouzivé ve SV pro vizkum slévérenskych materidld, predeviim
téch typd litin, ocelf na odlitky, slitin neZeleznych kovd a
formovacich materif&ld. Studium kovovych slévérenskych materidld
lze provadéi na zdkladé hodnoceni lamfi, studiu vnitfnich struk-
tur leptanych vzorkd & v neposledni radé posuzovénim vad odlit-
k.

Zv1éstni kepitolu pPedstavuji slévérenské formovaed
létky. Vét3inou je nelze pozorovat p¥imo, ale po predbiiném po-
koveni. Lze tak ziskat cenné informace o povrchu piskovych zrn
& zpisobu vazby formovacich hmot slévérenskymi pojivy.

P¥iklady Jjednotlivych postupl byly demonstravény na Fa-
dé snimkd pPfi zvét3eni 100 x aZ 4 000 x.

V.Horn,dJd.Sklenéd? , ,P. Hnilidéka,
Ortopedickd klinika lékaiské fakulty UJEP, Brno : Aplikace
elektronové rastrovaci mikroskopie v lékafstvi.

V lékaPstvi se uplathuje REM teprve p¥i vySetfovéani
struktur od bunélné urovné. Pro 'studium subceluldrnich struktur
ma ji dnedni pfistroje dosud mal ou rozlisovaci schopnost., Av3ak
studium bunék, nep?., isolovanych krevnich télisek, piineslo jiZ
zcela nové poznatky Jjejich morfologie a Zivotniho cyklu. Autoli
referuji déle o poznatcich REM p#i studiu kloubni nitroblény,
kloubni i ristové chrupavky a kostni tkéné, prifemZ peukazuji i
na biologicky platné zévéry téchto vySetPeni. NapP. v otdzkéch
kostni i chrupaveité reparace se pomoci REM podafilo ovérit
vliv mechanickych faktord a zjistila se obeghd tendence organiz-~
mu vézat volné buhky v t&lnich dutindch. 3iroké pole praktické-
ho uplatnéni mé REM ve stomatologii pPi studiw zubnich tkéni i
ovérovéni vysledikd vysetFoveni nebiclogického materidlu, ktery
se v tomto léka¥ském odvétvi fasto pouZivd. DAlemitoli demon-
struji vysledky vySetfovdni wm&lych hmot & kovovych slitin,
uZivanych v ortopedii, anestesiologil, kardiclogii & Jinmych 1é-
karskych cborech. Ziskané poznatky maji vesmés prakticky klinic-
k¥ vyznem a pPispivaji ke zkvalitnénf péfe o nemoeného.

ZévErem autofi uvédéji perspektivu aplikace rentgenové
wmikroanslyzy a katodové luminiscence v 1lékafstvi. Poukazuji na
ckolnost, %e vzhledem k nékladnosti jednotlivych za¥izeni by by-
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la vhodnd spolupréce piirodovédnich i technickych pracoviéi, a
to nejen v pracovnich otdzkéch, ale i v plénovéni téchto zafi-
zeni a Jjejich kompletizaci.

L. Rek ,X. Strédnsky , VU023 Brno :
Rentgenovd spektrélpi mikroanalyza uhliku ve svarovych spojich

oceli.

Pfi sledovéni strukturni stélosti svarovych spoji oce-
11 a p¥i vyzkumu difuznich procesd ve svarovych spojich ocelil
Jje tfeba znét rozloZeni uhliku ve sméru z Jjednoho materidlu do
drunéhno ve smeru KOlMEm N& SVArovy spoj. ;

MoZnosti p¥i analyze elektronovym mikroanalyzétorem :
mez detekovatelnosti pro uhlik v Zeleze za optimédlnich pracov-
nich podminek se pohybuje kolem hodnoty 0,11 ¥ 0,06 véh.% p#i
dobé méreni AT = 100 s. JeJji zévisliosi ne dobé méFfeni je rov-
ol —1_ , kde

e T ar

Komplikace se kterymi se pFi analyze uhliku setkévéme:
1. V1iv kontaminace pfi bodové analyze bez pouZiti{ antikontami-
nadniho zebizgenf{ 3i% od doby m&Feni{ aT = 8 s.

2, Nedefinované ovlivnéni intenzity char.rtg.zé¥feni uhliku

C K p#i nalepténi vzorku za ulelem zviditeln®ni struktury a
orientace na vzorku.

3. Kolisdni drovné pozad{ Jje-1i méfrenc Jako Zdra C K x na &istém
standardu %eleza. Koliséni je vétdinou zpiscbeno maljmi zm&nami
parametrd obvodd zpracujicich signél C K o (hlavné& u detektoru).
PouZiti stfedni intenzity ziskané m&Fenim na bocich &éry C Kax
jeko pozadi nepovaZujeme vibee za vhodné pro kvantitativnd vy-
poéty.

4, V literatufe je mdlo udajld pro moZnost korekce zé¥eni C X
a uvédéné hodnoty se tasto 1isi.

PonévadZ Jjsme se uvedenou protlematikou zabyvali po-
drobné ji naznadfme prakticky postup, kterym se dé4 uvedenym
problémdm vyhnout.

1. Abychom se vyhnuli nutnosti pouZivat antikontaminaéni zafi-
zeni, Jje vhodné pcuZit tzv. uselkové analyzy, kdy miste v bodé
n&fime podél uselky rovnobéiné se svarovym rozhranim. PFi rych=-

AT je Cas méTeni.

JEE——
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losti posuvu vzorku 100/um/min. vyloudime vliv kontaminace a

p?i dobé méFeni zachovéme hodnotu meze detekovatelnosti a posuv
vzorku vyloudi navic vliv mikronehorogenit.

2. Orientaci na vzorku umo?nime oznaleni{m sméru a polony mikro-
vpichy na slabé naleptaném vzorku s néslednym preledténim vzor-
ku diamantovou pastou.

3. Vliiv koliséni urovné C Ko lze vyloufit nésledovna. PFredpo-
klédejme, Ze udany obsah uhliku stanoveny chemickou analyzou je
sprévny. Predpoklddejme déle, Ze intenzite cher.rig.zéfeni uhli-
ku C K zméFend v dostatedn® vzddlené (neovliivnéné) oblasti

od svarového rozhrani je rovna této hodnot® udané chem.ansljzou.
Pro vlastni vypodet pouZijeme tuto hodnotw v prvé fdazi jako hod-
notu pozadi na vzorkw a hodnoty rel. intenzit pro jednotlivé
méfici uselky ném pak udévaji kladné nebo zdporné odchyllky od
této drovné, Aby vdak tato odchylka méla kvantitativni charak-
ter, je ji nutne vhodnym korek&nim faktorem (viz bod 4) pfevést
na odchylku véh. koncentrace uhliku. Prifadime-li nyni plvodné
zvolené urovni pozadi hodnotu koncentrace uhliku ziskanou chem.
analyzoy dostaneme skutefny obsah uhliku v celé méfené oblasti.
Je t¥eba potitat s tim, Ze pro svarové spoje je nutno uvedeny
postup délat zviast jak pro zékl.materidl, tek pre druheu stra-
nu rozhrani, tzn. %fe na Jjedné dtrané rozhrani se stanovuje kon-
centrace uhliku vzhledem k hodnoté udané chem.ansljzou pfislud-
ného materidlu a na strané druhé vzhledem k hodnot# udané chem.
analyzou pro druhy materiél.

4, Korekdni faktor pro uhlik lze ziskat z méFfeni na karbidu
FeBC. Ze zji3téné relativni intenzity a znéméhc obsahu uhliku
jed 1lze jednoduBe vypoéitat.

Rada kontrolnich analyz uhl{ku neznadenym postupem
ukézala, %e lze takto dobfe kompenzovat vliiv piisadovych prvid
i kontaminace na droven pozadi (Bumu), ktery pfisludi spekirdl-
ni ¢éfe C K .

Z. Sauman , Vyzkumny dstav stavebnich hmot, Brne:
Poufiti elektronového rastrovacihc mikroskopu ke studiu siliké-

P preperaci vzorkd silikdtd pro elektironovou trans-
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misni mikroskopii, hlavné pfi zhotovovéni obtiski-replik jsme
se setkdvali se znalnymi obtiZfemi, které v nékterych pripadech
znemoZnovaly ziskéni kvalitniha obtisku i p¥i mnohondsobném opa-
kovéni velmi pracnych a diouhodobych postupl. Jednalo se hlavné
¢ vzorky s otevienymi péry vét8ich rozmérd - tj. makropéry, Jja=
kymi se napfiklad vyznafuj{ porovité betony a delsi druhy sta-
vebnich hmot. Znalnymi potifeml se téZ vyznadovala pFiprava
vzorkl anorganickych vldken, elektrdrenskych popilkd, Jjinych
létek prédSkovitého charakteru, nezpevnénych keramickych JjIild
atd.

Z toho dGvodu jsme od roku 1969 zafali pouZivat elek-
tronového rastirovaciho mikroskopu Stereoscan, typ 2A. Vlestnd
charakter silikatovych létek vyZaduje napafeni vodivé, nejiépe
kovové vrstvy na jejich studovanou, nejfastéji lomovou plochu.
Tkoudtka kovového filmu se pohybuje zpravidla v rozmezi 50 -

300 3, podle charakteru prepardtu. K tomutc d&elu pouZivime
zlato, pFip. slitiny zlata s paladiem resp. stfioro. Pomérné
dobré zkuSencsii méme & niinikem, vyznadujicim se rel. vysokym
koeficientem smise elektrond, tekZe ziskené elektronogramy vyka-
zudl bohatou 3kélu polotont. Zlato je velmi vyhodné zejména pro
Jjeho snadné odpafeni ve vakum a mechanicky stabilnf vrstvu napa-
Fenou na prepardt. Velmi dobré zkuBenosti méme také se slitinou
zlata s paladiem, kterd je velmi vyhodné zejména pfi préci s vei-
mi vysokymi zvé&tSenimi, nebot za té&chto podminek je moZno oblas
pozorovat u zlata pofinsajici rekrystalizani pochoady.

Vyhodné je pouziti napatovaciho zatizeni, jeZ umoZnuje
kyvéni prepardtu v nastavitelném uhlovém rozsahu za soutasného
otdZeni takZe nevznikaji nepokovens nebc nedostatedné pokovensd
mista, jak je tomu pFi uZiti lomovych ploch znafné& hrubozrnych
materidll pfi stacionernim zplsobu.

K identifikeci Eéstic pouZivéme krystalového semifeku-
zatniho spektrometru - jeko adaptéru. K tomu G&elu preparaty za-
lévéme do pryskyPice a upravenou zkoumanou plochu opatfime cca
50 £ tlustou vretvou medi, nékdy kombinujeme uvedeny kov s uhli-
kem. Provddime hlavn& tzv. "pomérnou analyzu", tskZe stanovuje-
me zpravidla mol.pom&ry CaO/AIZOB, Ce0/SiC,, CaO/SO3 atd.

Nizkou citlivost{ se vyznafuje detekce Si, Al, Mg, ev.

——
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Si, naopek Ca, K, Na & S se wrduji od pomérné nizkéhe limitniho
obsahu. PPl analyze winerdlnich vliken se setkévéme 8 destruked
kovové vrstvy i zkoumené mmoty a to i pfi nizkyck hodnotéch na-
péti a proudové intenzity svazku, coZ nékdy vede k lokdlnimu
tavend.

] V souasné dobé se snafime vyvinout takovy postup, kte-
ry by uvedeny jev do znatné miry potladil.

Ke "kvantifikaeci” mikrostruktury zadindéme pouZivat za-

Pizeni TAS od fy Leitz.
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MOLEKULOVA SEKCE

Odborné skupina spektroskopie vysokého rozlifeni a stimulované
emise

IV.mezindrodni seminé® o infrafervené spektroskopii
vysokého rozliZeni uspoféddal Ustav fyzikélni chemie a elektro-
chemie J.Heyrovského CSAV ve spolupréci s Us.spektroskopickou
spole®nosti pfi ESAV. Semind¥ se konal ve dnech 6. - 10.z&Fd
1976 v Liblieich.

Seminé¥® byl zemé¥en na laserovou spektroskopii, sub-
milimetrovou a mikrovlinmou spektroskopii, problematiku molekul
typu sférického setrvalniku, Fourierovskou spektroskopii, teo-
rii vibra&né-rotaZnich spekter, molekuly s velkymi amplitudami
vibraci a potenciélni funkce. .

Celkem bylo prednesenc 62 piednédek.

Odborné skupina magnetické resonanini spektroskople

9.pracovni schize se konala ve dnech 3. & 5.11.1976
v Fezinské Babe.
Schtizi pfipravil a #1dil Doc.Dr.Jarc Komenda CSc.

Byly pfedheseny prednéddky :
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L.Omelka, Ustav chemickej fyziky pri katedre
fyzikélnej chemie CHTF SVET, Bratislava : Klasifikécia fenolic-
kych antioxidantov generdciou ich radikélov cez aktivoveny
kysldik.

Metodou EPR spektroskopie bol sledovany radikélovy
mechanizmus cxidédcie tienenych a netienenych fenolov molekulc-
vym kyslikom za pritomnosti acetylacetondtu kobalinatého
Co(acac)2. V priebehu oxidécie tienenyeh 2,6 ditercbutyl 4R-fe-
nolov sa& v EPR spektre pozoruje okrem signélu volnéhc fenoxy-
radikélu oktetové spektrum na kobalt koordinovenych radikélov
semichinoidniho typu. Netienené fenoly za tych istyjch podmienak
poskytuju superponované oktetové EFPR spektrd, ktoré boli inter-
pretované na zéklade rovnovéhy medzi radikélovymi komplexam! na
kobalt koordinovanjch fenaxy-radikédlov a radikédlov semichinoid-
niho typu. Ne zéklade experimentsélnych udajov bol navrhnuty
celkovy mechanizmus oxidécie fenolov aktivovanym kyslikom.

J. P1at ek, Ustav pclymérov SAV, Bratislava :
Makroradikély v PC sledované metodou ESR.

Je uvedeny prehiad radikdlov, generovanych roznymi spo-
sobmi v polykarbonéte (PC) v Birckom rozsahu teplot. Na zéklade
stebilizadného udinku tlaku na zénik polymérnych radikélov Je
rozpracovang me toda generécie polymérnych redikdlov v FC na zé~-
klade termickéhorozpedu benzoylperoxidu (BPx). Pri tepelnam
apracovani pad tlakom vzorky PC s 3 % BPx deostdveme v zévislos-
ti od teploty rdzne spektré. Pri 110 °Cc, 8 000 atm a 20 min.

v spektre sme identifikovaeli polymérny substituovany cyklohexa-
dienylovy radikél, ktory vzniké pripojénim radikélov z rozpad-
nutého BPx k benzénovému jedru PC. Pri dalSom zvyseni teploty,
tento nestabilny medziprodukt, stabilizoveny len uéinkom tlaku
sa rozpedé a pri priprave pri 130 °C, 8 000 atm a 20 min. ui
prevldda koncovy radikél.
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J. Pil a? , Ustsv makromolekulérni chem
i

k
Prehe : Dal vyeledky studis polymernich mechenorsGikéil,

Ne zéxlade pPedchdzejicich vysledkt jsme se soustfedi=-
1i ns analyzu spektra mechanoradik&ll FUMA pfi nizké tepleotld a

tou pe jejich interakci s kyslikem. Simulace a pozdé€ji numeric-
¥é linedrni kombinace experimentélnich spekter na pelitali
umo¥nily urdit zmény koncentraci Jjednctlivyeh typd radikéld,
superposici jejichf EPR spekter vznikaji spektra mechanoradiké-
18 P4 pozorované pii nizkych teplotéch. Sohmiv ﬁodel Vysvet-
iujici anomdlni zm&ny koncentrace mechenoradikéld neumoiuje,
ne rozdil od nafeho modelu, vysveétlit prudky pokles koncenira-
ce mechanoradikéld po Jjejich interakei s kyslikem.

J.Tinho,Jd.Pladek,P. 51

amasa,
« Borsig, Ustav polymérov SaV, DBratislava : Mechanora-

[STREN 23!

ikély v polyvinvlenkarbonéte.

Studovala se &truktira a reaktivita polymérnych radi-
kélov zachytenych v mechanicky de3truovanom polyvinylenkarboné-
te. V systéme su pritomné tri druny radikélov : koncovy
(a; = 1.96 mT, &, = 3.34 ), redikél ne retazci (a = 3.z mT)

a alylovy (al = 1.25 oT, &, = 1.75 mT). Najstabiln&jsi Je aly-
lovy radikél, najsk8r zanikeé koncovy radikél.

V. Cholvad,; Ustav chemickej fyziky SVST, Bra-
tislava : Radikdlové reagkce difenylaminu.

Pou#itim metédy stabilizécie RO, na wCo''" " bola

&tudovand Struktira a reaktivita generovanych >NO redikélov.
‘Bol zisteny prispevok Jjednotlivych komponent zloZiteho inicial-
neho systému ku generacii DPA (difenylemin) radikélov priZom
bol pozorovany priamy indukovany radikélovy rozpad ROOH v pri-
tomnicsti DPA. Stanovile sa aktivalné energla ind;kovanéhc ToZ-
padu E = 16,9 * 2,2 keal/mol, ktoré je o 21,6 keal/mol niZdiea
ake u termického rozpadu. Predpckladé se rozpad dimeru ROCH

v prechodne stdlom komplexe V Nepol&rncm prostredi za laborator-
nej teploty. Bola charakterizovand reaktivite DFi ako uéinného
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vychytévaia volingeh a koordinovanych RUE radikélov v oxidaZnych

reakciach.

G.Plesch, Ustav anorgenickej chémie SAV, Bra-

tislava : EFR spelrtré niektorych karboxylétomeénatycn KOomDl exXov,

Sledovsli se EPR spektré 4-chlérfenoxyacetétomednatycn
komplexov. ZlG¥eniny zlcienia Cu/4-ClFOAe/ L, kde 4-C1lIQhc jJe
4—chidrfenoxyoctanovy anion a L ge N-ligand typu pyridinu, resp.
0-1igand typu aromatickéhe N-oxidu, vykazuji spektré charaktsris-
tické pre antiferomagnetické systémy so zdkladnyn diamsgnetickym
/3=0/ a vzbudenym paramagnetickym tripletovjm /S=1/ stavom. Zo
spektier polykristalinickych vzoriek boli vyéislené parametre
spinového Hamiltonianu /S=1, A=3/ gu, &1, D, &, 44 & velkosi
singlet-tripletove] separdcie J. Pre tieto kcmpl exy moZno prad-
pokladai avejjedrovu Struktdru typu monohydréatu octanu mednaté-
ho. Zluteniny Cu/4-ClFOAc/ L, vykazuji axidlne spektré s
g, 7 &y & patria medzl jedngjadrové komplexy tetragonalnej sy-
metrie so zékladnym stavom dBlg.

P.Kubd & ek , katedra tecretické a fyzixélni che-
mie prirodovédecké fakulty UJEP, Brno : flektrochemicky gene-
rované ionradikély heterocykld pyrrolového typu.

U nékterych derivétd 2,5-dimethylpyrroly, 1,3,4,7,~te-
tramethylisoindolu a methylderivétd karbazolu byla pomoci EPE-
spektiroskopie studovéna struktura a reaktivita ionradikdld
vznikajicich pPi redoxnich procesech. Pro p¥ipravu ionradikdld
bylo pouZito metody interni elektrochemické generace za labora-
torni a sniZené teploty v bezvodém acetonitrilu. slektrochemic-
¥é charakteristiky létek byly ziskény cyklickou voltametrii. Pri
interpretaci hyperjemné strktury EPR-spekter bylo pouzito fecLach-
lanovy metody vypottu spinovych populaeci zalo¥ené na Huckelové

metodé molekulérnich orbitd.
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S.kiertus,O0,Kysel, Ustav polymérov SAV,
ratislava : Zahrnutie vpiyvu rozpudtadla vo vypo®toch spino-

o8
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vck hustot v konjugovanych ionradikdldch.

Kvantovochemické interpretécia konstant hyperjemného
Stiepenia ziskanych z EPR spektier spoiiva vo vipodte
spinove] hustoty v 3tudovanom systéme. Takyto vypodet pritom
zodpovedsa jednej izolovanej molekule (radikélu &i ionradikélu).
Experimenté%ne sa v&ak mnoho merani robi v kvapalne] féze,

v pripade ionrad%kélov dokonca v silne poldrnych rozpuéfadléch,
kde efekt rozpidtadla mbZe znaéne ovplywnit elektronovi Struk-
tdru a teda aj rozdelenie spinovej hustoty v 3tudovanom systéme.
Tento efekt sme 3tudovali v naSej prdci, kde vplyv prostrédia
sa vyJjadril v hamiltonidne 3tudovanej molekuly podla metddy
Geﬁyera. Na vypotet spinovych hustot sme pouZili metodu LHP

v I pribliZeni. Vo vypolte pre 22 kojugovanych idénradikélov
obsanujicich elektroakceptdrne skupiny (-NO , -NF - CN, -CHO)

sa ukdzalo, Ze zahrnutie vplyvu rozpusiadla prindse zlepSenie
interpretédcie konstént hyperjemného 3tiepenia vo vi&3ine systé-
mav. V niektorych pripadoch (benzaldehyd, m-dinitrobenzén a iné)
Je takéto zahrnutie vplyvu rozpiuStadia dokonce nuiné, aby sme
sprévne interpretovali experimentélne namerané veliZiny. PouZi-
t4 metoda sa teda ukazuje vhodnd na vystihnutie solvent efektu
v3ade tam, kde tento vplyv je znalny a nedochadza k 3pecifickej
solvatécii (typu vodikovych vazieb).

Z. Pr 4 &il, Ustav pro vyzkum, vyrobu a vyuZitd
radioizotopl, Praha : Upravy spektrometru ER-9 pro méieni kine-
tiky reakef atoml s molekulami v plynné fézi.

Na rozdil od obvyklych mé&reni v kondenzovanych fézich
neni identifikace a stanoveni koncentrace paramagnetickych 1l&-
tek v plynné fézi pPili¥ b&Znou aplikaci spektrometrie EPR.
Presto byly ji# zméteny & analyzovény EPR-signdly atomd H, O,
N, P, As, Sb, 3, Se, Te, alkalickych kovl, halogend a Jj., biato-
mické radikeély OH, S0, SH, SeH, TeH, SO, NS, SF, SeF, €10, BrO,
10, NF,-CF, triatomické radikdly NCC, NC3, NF, a stabilni mole-
kuly O23 NC a 02 (nékteréd tyto &éstice v riznych isotopickych
kombinacich a riznych slektronickieh stavech), Ukxazuje se ovdem,
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?e tatc metoda je aplikovatelnd pouze pro nejjednodussfi (maxi-
mélné triatomické) radikédly, protoZe pro sloZitéj8fi &&stice
mizi EPR signél v 3umu vzhledem k velkému podtu moZnych pfecho-
dd (v disledku vazby s celkovym rotasnim momentem). Na druhé
strané v3ak pro stanoveni nap¥. atomi halogend je méfeni{ v plyn-
né fézi Jjedinou moZnosti Jegich stanoveni metodou EPR. Westen-
berg a de Haas vypracovali metodu stanoveni absclutni koncentra-
ce paramagnetickych &éstie v plynné fézi (kalibrace signélu po-
moci 02, resp. NO), takZe je moZno tuto metodu pouZit pro méfe-
ni rychlostnich konstant reakei téchto atomd (radikéld) v prou-
du nosného plynu (Ar, He). Celé zabizeni se sklédé z kFemenného
termostatového pritokovéhe reaktoru, ktery prochdzi vélcovou
métici dutinou. Dostatefnd koncentrace atomérnich Eéstic se
produkuje mikrovinnym vybojem (2450 MHz, typ Raytheon). Ne jaé-
le#itéj81 dpravou spektrometru je vyroba pot¥ebného vélcového
rezondtoru. Pro vyhodnoceni experimentd jsou potfeba jesté dal-
&1 upravy, napf. integrace spekter, méfeni intenzity magnetické-
ho pole Hallovou sondou, termoflénky, a pod. Zatizeni bylo

v UVVVR vybudovéno predeviim ke studiu reakci atomd Cl s rizny-
mi uhlovodiky a Jjejich halogenderivéty, je vsak moZno ho pouZit
i pro sledovéni kinetiky reakci atomd O, N, radikdld OH a pod.

A.Stasko,A Tké&E,L Malilk, Ustav
chemickej fyziky , CHTF, SVST, Bratislava : Nové moZnosti ge-
nerdecie anionradikslov redukciou organokovmi v pritomnosti

prechodnych kovov.

Pri reakcidch organokovovych létok, pritomnosi prechod-
nych kovov a kompl exotvornych rozpigtadiel umo¥nuje tvorbu anion
radikélov. Relativne jednoduchou procedurou boli generované vy-
soké koncentracie radikalov za laboratorne; teploty a tak ziska-
né velmi dobre rozlisené ESR spektira nasledujicich typov Struk-
tér : aromatickych uhiovodikov, heteroasrométov, aldehydov, ke-
tonov, ab-diketonov, chincnov, sulfonov, sulfoxidov, nitro- a
nitroso-létok, azobenzénu a kyanidov. Podla typu reakinych zlo-
Ziek a podla experimentdlnych podm‘enok prechodny kov pritomny
v systéme sprostriedkuje prenos elektronu na substréty pri mno-
hych reakciéch a stab ilizuje vzniknuté produkty vo forme anion
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redikélov. Variécia‘rozpﬁéiadiel a organckovov modifikuje re-
dukémi silu takychto systémov a vedie k radikZlovym produkiom

v r8znom redukinom stupni. Opisand procedidru je mo¥né s vyhodou
vyuZit pri generéciil anion radikdlov a pozorovany efekt prechod-

ného kovu prindda nové aspekiy v roznych aplikéciéch.

K. Vac ek , Ustav jaderného vyzkumu, re? u Prahy :
Pouziti EPR v oblasti dozimetrie ionizujiciho zdfeni.

Spektroskopie EPR dovoluje stanovit v pevnych létkéch
koncentraci a charakter poruchovych center s nenulovym elektro-

navem opinem vytvéde

sl ben b enyeh pPi plsobeni ionizujiciho zareni -/IZ/.

P?i rekombinaci dérovych a elektronové zachytinych center miZe
dochézet k emisi svételnédho kvanta, Zeho? se vyuzivé pPi radio-
termoluminescenéni dozimetrii IZ. PPi vyhodnocovéni zah¥atim

se rekombinaci center "vymaZe" uddaj o ddvee IZ, zatimco vyhod-
noceni pamoci EPR lze libovolné opakovét.

Sintrovany BeQ m& Fadu vyhodnyeh vlastrosti jako radio-

termoluminescendni dozimetr. Bylc zJjisténo, Ze s vytdiky termo-
luminescencni 8hu1Vlty Jjsou Korelovatelna pouze elektronové zé-
chytné centra n=r 5 ostatni centra /F a dérové centra/ pouze
s obtiZemi. Centra A1°" vykazuji anizotropni nyperjemnou inter=
akei (A = 207, Ay = 175 G) & jddry Al (S=5/2), centra P hy-
perjemnou interaskci s jadry F (A= 750 G) & tremi sousednimi
jédry B (A= 9,5 @), hypcerjemné interakce dércvyeh center je ne-
rozliSena. Rzdiadéni vytéZek center A12+ a tedy citlivost BeO
Jako dozimetru zévisi Jjak na chemické podstaté primési tak i na
Jjeji koncentraci.

Odborné skupina vibradni spektroskopie

2. pracovni schlize se konala dne 10.1isto§adu 1976
v Nérodnim technickém muzeu v Praze.
Schiizi piipravil a ¥#1dil Dr.Pfemysl Klima CSc.

Bylarpﬁednesena prednédska :
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P.K11ima ,b Tesla VUST A.S.Popova, Praha :
VyuZiti pofitadové techniky pPi vypoftu vlno&td vibraci a silo-

vych konstant u molekul a krystald.

inodty vibraci systému atomd tvoficich molekulu nebo
krystal jsou svéAzdny s meziatomovymi silami (resp. silovymi
konstantasmi) znémym maticovym vztahem (v harmonickém pfibliZeni)

GFL = LA (1)

kde F je matice silovych konstant, G je tzv. kinematickd matice
(kterd je ve vztahu ke kinetické emergii vibraci), A Jje diago-
ndlni metice vlastnich &fsel A T 4y v & (kde V je
vlinodet vibrace) a L je matice vlastnich vektord udévajicich
vztah mezi normdlnimi soufadnicemi vibraci a zvolenym soufadnym
systémem, ve kterém definujeme silové konstanty Fi 3 a kinema-
tické koeficienty Gi =
U molekul se rovnice (1) formuluje zpravidla ve vnitP-

nich soufadnicich : ) : _ :
- Vypotet matice G lze provést na samolinném po¥itati s vyuZi-
tim vztahu 254

6= BMTB (2)
kde M je diagondlni matice at. hmotnosti & B transformaéni ma-
tice geometrickych koeficientd.
- Pred vlastnim FeSenim je vhodné provést faktorizaci rovnice
(1) vyuZitim symetrickych soufadnic definovanych ortogondlni
matici U. Prisludny jednoduchy program provédi transformace

gleym) - yoU

Fisy®) - yr T e
- Program pro modelovy vypolet vlino&tl vibraci z odhadd silo-
vych konstant FeZi rovnici (1) napr. metodou dvojité diagonali-
zace. Pro ulely interpretace je vyhodné sculasné vypofitat dis-
tribuci pot. energie normélnich vibract ;;k podél jednotlivych
vnitfnich scuradnic

Fiuhi 2l ' ;
D o 1371 k- 5k * 100 { 4 )

1k
Ak
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- Inversni sekulérni prchbiém spolivé ve vypoétu nezévislich
silovych konstant ¢m, které souvisi s prvky matice I vztanem

By 5 = By n¥ (59

ze znamych hodnot vlnodéth. Vlastni pocitalovy vypolet se pro-
védi iteralnim postupem, napf. metodou tlumenych nejmendich
Etvercl. Kromé toho Jje vEak tieba se vyporadat s otazkami urde-
nosti a mnchoznadénosti problému.

VypoBet u krystald je v principu teniyZ, v praxi se
viak postup pon&kud 1i&i. Vyhodné je rovnici (1) Pedit v kar-
tézskych soutadnicich vychylek. Silové konstanty se uméle roz-
déluji na prispévky krétkodosahové a dalekodosahové (coulombic-
ké). Krdtkodosahové sily se definuji ve vnitfnich soufadnicich
a2 jejich transformace do kartézskych soufadnic se provadi
Jjednoduse

~
F¥) = Brs ( 6)
Pro zahrnuti dalekodosahovych sil (v aproximaci tuhych iontd)
je nejprve treba vypc&itat Kellermanovu (Lorentzovu) matici C
rychle konvergujici Ewaldovou metodou. Potom dalekodosahové
sily F g jsou dény vztahem

FKC) = zCz (7))

kde 2z je diagondlni matice néboji atomt. V disledku umélého
rozdéleni silovéhc pole je nutné vzit v ¥vahu i lineédrni sily,
které se potitaji z okrajovych podminek. Pro Pefeni inversniho
problému je vyhodné prevést vztahy (6) a (7) i s piipadnou sy-

s

metrizeel do Jjednoduisiho tvaru odpovidajictho vztahu (5).

Odborné skupine Mdosbauerovy spektroskopie -

10.pracovni schiize se konala dne 1l.listopadu 1976
na Vysoké Bkole banské v Ostravé.
Schizi p¥ipravil & ?1dil Ing.Jozef Sitek CSc.

Byly pledneseny prednégky :

d« L i p ke, katedra jadrovej fyziky a technil
Elektrotechnické fakulty SVST, Bratislave : Spojenie pracoviska

Mossbauerove spekiroskopie na Katedre jadrovej fyziky a tech-
niky s prexou.

Z troch jadrovo-fyzikélnych metdd, ktoré t¥. na ka-
tedre rozvijsme (MGssbauerova spektroskopia, protonografia, po-
zitrénové anhibiléeia) najvadsi rozvoj & uplatnenie sme zazna-
menali vo vyu%iti Mdssbauerove] spektrosképie. V priebehu rie-
Senia 8téinej vyskumnej dlochy v minulej pé&trocnici sa ukadzel
0 vyuZitie MS narastajici z&éujem. Nase pracovisko v snahe isi
v Ustrety &c najdirBiemu okruhu zdujemcov, pracovalc s viac ako
20-timi inStitdciami &iastkovych riesitelov.

Niektoré vyznamnejdie Ulohy riesené priamo pre vyskum-
né iustavy a priemysl :

1. Vyskumny dstav anorganickej chémie v Usti nad Labem;
Pre toto pracovisko sme pomocou MS riedili tepelny rozklad
siranu Zeleznatého FeSO4.’ZH2O vo vékuu v teplotnom rozsanu
20 a¥ €10°C.

2. CKD Prana ;
Na poiiadanie tohoto podniku sme zistovali pouzitelnost MS
na meranie vnutornych pnuti na liste lopatky turbokompresora.

3. Katedre uZite]j geofyziky UK Bratislava ;
Spolupréca s tymto pracoviskom sa orientovala na vyskum nie-
ktorych magnetickych vlastnosti hornin pomocou MS.

4. Ustav fyziky pevnych létek CSAV Praha ;
Spolupréce sa realizovala v dvoch oblastiach skumania megne-
tickych materiglov : Studium manganatych spinelov & studium
grandtovych Struktir.

5. CHTF SV3T Bratislava ;
3tudiun vliastnosti katalyzétorov a ich funkcie v chemickych
reakciéch.

6. Katedra vyrobnych procesov a systémov SF Kogice;
Spolo&ne s tymio pracoviskom sme sledovali stav napatosti
povrchovej vrstvy pe opracovani dismantovym nEstirojom,

7. Niklové huta Sered ;
Pre tentc podnik sme v dvoch etapach riedili dlohu : Stddium
fézove] anaiyzy zlufenin Zeleza v nikloveJ rude.
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&, Ustav anorganickej chémie USAV Rez u Prahy a Prerovské chemic-

9'

k€ zévody ;

Pre tieto pracoviské sme vypracovali &tddiu o mozZnostiach vy-
uzitia MS pri sledovani Zelezitych pigmentov.

Vélcovny plechu Frydek - Mistek ; ]
Pre toto pracovisko sme vyuzill MS pre sledovanie vlastinosti
transformétorovyeh plechov, meranie mechanickych pnuti pod
izolaénou vrstvou a ich suvis s wattovymi stratami.

T.Z em& 1k , Ustav fysikélni metalurgie CSAV,Brnc :

Fézovéa analyza ocell metodou Mossbauerovy spekiroskopie.

Jednou z nejzévazné jiich aplikafnich oblasti Mossbauero-

vy spektroskopie se stala fysika kovl a fysikélni metalurgie.

Stile vétsiho vyznamu nabyvé spektroskopie

57]e jako metoda fézo-

vé anelyzy oceli. Z hlediska presnosti 1 citlivosti je vyhodnéd
zejména pro stanoveni obsahu nemagnetickych fdzi ve feromagne-
tické matrici, nap?. zbytkcvého austenitu v martensitickych oce-
lich, kdy Jjine metody (zvléste rentgenografické a magnetometric-
ké) nemuseji dévat spolehlivé vysledky.

v (P 8SAV byly vytvoreny podminky experimentélni (uZi-

11 specidintho odrazového detektoru), metodické (korekce a kali-
brace) i vypotetni (systém programd v jazyce FORTRAN) pro 8iro-
ké vyuziti této metody pro fézovou analyzu uhlikovych & legova-
nych cceli. Jako pfiklad lze ukézat sledovéni hysterese merien—
sitické transformace & vlivu plastické deformace u systému
Fe~Mn, studium systemu Fe-Ni{-C) i sloZitéjdich feromagnetic-
kych legovanych oceli.

Zkudenoct, kterou poskytuje vlastni praxe i literatura

ukezuje na to, Ze Jjek v oblasti zdokonalovéni experimentéini
techniky, tak pochopeni fysikélni podstatyr jsou dosud dostatec-
né reservy pro rozdifeni a prohloubeni technickych aplikeci
Mdssbauerovy spektroskopie jeko analytické metody.

T.Z em & 1 k , Ustav fysikélni metalurgie TSAV,Brno:

Mezindrodni konference o MOssbauerové spektroskopii.

V tydou od 13. dc 15.z&ard 1976 se na Pfeckém ostrové

Korfu v Ionském mo?i konmla dalii ze serie mezindrodnich konfe-

renci o aplikacich MOssbauerovy spekiroskcpie, v JjejichZz porédé-
ni se pravidelné rolné stifidaji stéty RVHP se zemémi zépadnimi.
Vedle prekrésnénc okoli se pofadateldm (Jadermé vyzkumné stie-
disko "Demokritos") podafilo vytvorit i Zinorodé prostiedi pra-
covni, Formélni jednéni konference bylo scustfedénc do dopeled-
nich, podvedernich resp. vefernich hodin. Dlouhych polednich
prestévek i spoleiného vyletu napfié ostrovem Korfu vyuZili
Ydastnici k nefermélnim diskusim a k navezovéni novych oscbnich
kontaktd.

220 utastnikl, z toho pouze 15 ze stétd RVHP, na roz-
d11 od hojné u&asti zépadni na predchézejicich vychedoevrop-
skych konferencich, vyslechlo 13 hlavnich prednések a 57 krét-
kjeh sdéleni, vybranych 2z cca &tyrnésobného poltu prihlé&3enych
prispévki. Obecné cenné prehledové predné&sSky prednesl M.Blume
(spinové relaxace), R.L.Mossbauer (zékladni aspekty absorpce &
rozptylu) a F.Wagner {(rozptylové techniky). Zv1lastnd velerni
zaseddni, kcordinované G.M.Kelviusem, bylo vénovéno technice
nestandardnich mossbauerovskych isotopl; na konferenci se rov-
né% "objevil" novy isotop lggHg, ktery na celé Z&re 158 keV
dal 0,0025 % absorpce se zdrojem 4 Ci.

Ve svém zaviredném slové zhodnotil C.E.Johnson vedle
obecnéno vyznamu konference zejména rozvo] studia katalyzy me-
todou Mdssbauerovy spektroskopie (napf. méreni jemnych kataly-
tickych Eéstic); naproti tomu se mnozi udastnici konference
shodli na tom, ¥e pamérné rozSiFendé oblast aplikaci ve fyzice
kovi a fyzikélni meialurgii byla v programu konference nepré-
vem opominuta.

- Jdak nlsvni referéty, tak krétké prispévky maji byt pu-
blikovény koncem roku 1976 ve zvléstnim gisle Journal de Physi-
que.
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Odborné skupina elektronové spektroskopie & fotochemie

€. pracovni schize se keonala dne 12.listcpadu 1976
v Usiavu mekremolekuldrni chemie CSAV v Fraze.
Scehbzi pripravil a £idil Ing.lilo3 Neprag CSc

byla pfednesena pPedn&sks :

J. J o k 1, Ustav mekromolekuldrni chemie GSAV,Prana:
lfoderni instrumentélni tecnniks luminiscenZng spektroskopie.

Odberné skupina spektroskopie pevného stavu

S.pracovni schize se konala dne 7.prosince 1976
v Ustavu fyziky pevnych létek CSAV v Praze.
Schizi pripravila a ?idila Dr.Milena Zévitové CSc.

Byly predneseny predné3ky :

C.Barta 5 Ustav fyziky pevnych 1ldtek CSAV,Prana :
Konckrystaly kalomelu.

Prednuaska poJjednévd souhrnné o zdkladnich krystaloche-
mickych, fyzikdlnich a spektroskopickich vlastnostech kalomelu
& perspektivéch jejich technického vyuziti.

Krystaly kalomelu vykazuji sice pemérné vysokou symet-
rii krystalové m¥iZky, avdak velmi silnou aniisotropii vnitt-
nich vazeb. To pfind3i mimorédné optické vlastnosti, zejména vy-
soky index lomu a silny opticky dvcjlom. Tento je vyrazng vyssi
nei u zndmé a desud nejvice pouZivané létky, islandského vapen-
ce, ale 1 ne? u jinych dvojlomnych materié&ld, jako nap?. u du-
sitnanu sodného. 5 vysokym dvojlomem souvisi i velky uhel &ti-
peni rédnébc & mimorddnéhc paprsku, coi je s vyhodou pouZitel-
né pri konsirukei optickych elementd, nap®. polarizétord.

Dalsi vyraznou vlastnosti krystald kalomelu je silné
anisotropie v #&ireni elastickjch vlin. S iim souvis{ neobvykle
nizké rychlost Ziteni zvuaku.a maly dtlum v cblasti vysokych
frekvenci. Tyto vlastnost; Jsou vyuZitelné pri konstrukei jinjeh

27

technicky vyznamnych prvkd, jako tieba zpoZdovacich linek. Vy-
soky kceficient akusto-optické interakce lze vyuZit ke dvema
efektim : ultrazvukovym polem se pPivodi difrakce laserového
paprsku, pfi ¢emZ velikost difrakce Jje zévislé na frekvenci
ultrazvuku, 2 moedulaci ultrazvukového signélu se ovlivﬁuje in-
tensita pro8lého svételného peprsku. Tyto Jevy lze vyuZit pro
konstrukzi prvkd pro zéznem a zpracovéni obrazové informace
nap¥. v televizni technice, vypoletni technice, skanovaci mi-
kroskopii a J.

Vyreeni piripravy dostatelng velkych a jakostnich mo-
nokrystall kalomelu obohetilo v&decké pozndni fyzikélnich jevd
a zAkonitosti silné anisotropnich létek a otevielo cesiu k
praktickému vyuZiti extremnich vlastnosti tohoto materiflu
v technické praxi.

J.Trnka, & Barta, Ustav fyziky pevnych
1étek USAV, Praha : Sifeni svételného svazku v krystalech
fg,Cl- & konstrukece pclarizétord z téchto krystald.

Z hodnot indexd lomu ¥8dného a mimciéadného paprsku
v krystalech kalomelu byly vypolteny 1ihly Stépeni obou paprs-
k0 pri kolmém aopadu svétla pro rizné vlinové délky a pro libe-
volnov krystalografickou orientaci, Soutasn& byly vypolteny
té3 thly maximélniho &tépeni a piislufné krystalograficka
orientace. )

Byl odvozen vzteh pro vypolet lomu mimofééného paprs-
ku pfi libovolném thlu dopadu svétla v roviné hlavaniho fezu a
pfi libovolné krystalografické orientacl krystalu. Piisludné
vypodty pro krystal kalomelu byly provedeny pro vinové délky
svitla v celém oboru optické propustnosti. Byly zpracovany &
diskutovény vziahy mezi uhly lomu, unly dopadu a krystalogra-
fickou orientaci pro vybrané vlaové délky. Vypolty byly doplné-
ny o hodnoty uhld vnitrni totsélni reflexe pri rdznych krystalo-
grafickych orientacich.

Byl propoditén, navrien a odzkousen polarizéter z mo=-
nokrystalu kalomelu. Oproti klasickému meteridlu - vépenci, mé
polarizétor Glan-Thompsonova typu neméné 4z kratdi délku pii
zachovéni vyse ztrat reflexi a velikost zorncho thlu.
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t.Bearta,Jd.Trnka, Ustav fyziky pevnych
létek CSAV, Preha : Fotochemické vlastnosti kelomelu,

Fotochemické vlastnosti kalomelu, znamé jiZ fadu sto-
leti, ale dosud Tadné neprozkoumené, Jjsou velmi dileZité zejmé-
na 8 ohledem na praktické vyuZiti tohoto materidlu pro konsiruk-
¢i optickych elementt,

Cernédni kalomelw, zplsobené vlivem svétla, tj. foto-
chemicky rozklad kelomelu na sublimat a rtut, bylo studovéno
v souvislosti 8 absorpénimi & luminisceninimi vlastnostmi kalo-
melu. Absorplni spekira v ultrafislové oblasii byla ziskéna

P asn z waficve préskd, luminiscence, resp. excitaini spek-
tra luminiscence byls ziskana visuélnim méFfenim pPi osvitlova-
ni vzorkd pPes monochrométor. Cernani praskd kalomelu bylo mé-

feno tim zplscbem, Ze vzorky byly naneseny v prcuzcich na des-

b

u spektrografu ISP 2B & svctlovany sveétlem prochézejicim

9]

pekirografem ze zdreje, jim? byla xenonové lampa 500 #. Po
300 hodinové exposici byly prouiky vyfotegrafovany a snimek fo-
tometrovén.

Studovéany byly présky kalomelu rizné Zistoty a Jakesti.
Bylo zjisténc, %Ze mezi absorpci, luminiscenci a fotochemickou
citlivost{ na strané Jjedné a Cistotou a jakosti vzorkd na stra-
né druhé Jje zPejméd souvislost. Velmi &¢isté materidély nemaji to-
tiZ Zédrou luminiscenci ani nevykazuji fotochemickou ecitlivost.
Obé tyto vlastnosti se obJevuji u vzorkd hor8i jakosti, u nichZ
talcé pPribyvaji absorpfni pdsy u deldich vlnovych délek.

I.Gregora, Ustav fyziky pevnfch létek TSAV,
Praha : Disperse indexd lomu v monokrystalech Hg,X,.

Byle studovéna spektrdlni zdvislogt rédného a mimor&d-
ného indexu lemu krystald Hg,Cl, Hg,Br, a Hg,I, v oboru 0,4 -
- 2,6 ym. Rozbor vysledkd ukazuje, Ze s rostoucim atomovym
gislem halogenu vyraznd rostou Jjak absolutni hodnoty indexd
tak i velikost dvojlomu, kterd u Hg,I, dosahuje zcela mimofdd-
nych hodnot. Krétikovinnd mez propustnosti se posouvéd smérem
¥ v&t3im vlinovym délkém. Disperse mimotadného paprsku je u vSech
téchto létek vyrazng vetdi nez u rédného.

Spektrdlni zéviqlosti indexd lomu lze vyjédPit dispers-
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ni formuli Jauchync typu 2
A 3 2 2.=1
n(w)= 1+ .,E, € Wi (W, - W)
kde frekvence & 2 Wy jsou spolelné pro Pédny i mimoiédny papr-

sek. Anisctropie indexu lomu je pak vyjédrena pouze koeficien~
ty € . Srovaani se spextry £z{(W ), stanovenymi pro HgECI2
ukazuje, Ze polohy piibli?né odpovidaji vyznaénym maximim

ve spektrech £, ( W) jejichZ anisotropie je v dobrém scuhla-
su s anisotropii koeficientd ¢, . Kvalita dvouoscilétorové
aproximace se je3té ponékud zlepdi, respektujeme-li skuteZnost,
Ze v oboru 0 £ W < 13 eV neni nasyceno sumaini pravidle
pro &£, (0) a doplnime dispersni formuli o odpovidajici &leny.
Pouziti 3- & viceoscil&torovych aproximaci se ukézalo neulelné,
zatimeo jednooscildtorové aproximace vedou k vyraznému zvyseni

stfedni kvadratické odchylky.



KOMISE

Komise pro standardy e referentni materisly

Komise pPripravuje vyddni Z.dilu Seznamu a2 charakte-
ristik svétovych referendnich materidid. <.dil vyjde v roce
1977 & bude obsahovat ostatni technické a Eisté kovy, fero-
slitiny a pPedslitiny, Zéruvzdorné materidly, rudy, strusky,
nerostné suroviny, stendardni roztoky pro AAS a referentni
materidly prc specidini spektroskopické techniky.

Predb&iné nezdvazné objednavky pousilejie ns adresu
V.Kuty, Vyzkuuny ustav CKD, Na Harf& 7, 190 02 Praha 9.

Omezeny polet vytiskd 1.dilu "Standardni vzorky
v metalurgické anslyze™ obsahujici referen®ni materidly kovl
na basi Fe, Cu, Al, Ni je moZno objednai na adrese :

Dim techniky CVTS, t»fda 5.kvétoa 42, 370 21 Ceské Budejovice.

Pristrojové komise

Geoindustria n.p., 252 28 Cernofice II. (Ing.J.Zelud)
koupi nebo prevezmou 2 projektory spekter SP 2 (VEB Zeiss Jena)

a nebo zédaji o dlouhodobé zapd jlend

ZPRAVY

Ing.chemie - spektrochemi¢ka s 20letou praxi v UV emisni a
IC absorpéni spektrdlni analyze v aplikovaném vyzkumu zmeni
vzhledem ¥k premisténi pracovi#t® v roce 1978 zamé&stnéani.
Pripadné nabidky zaglete na adresu sekretaridtu Spoleénosti.

V.Mezinédrodni seming® o infralervené spektroskopii vysckého
rozligeni v Liblicich u Prahy, ve dnech 18. a 22.zé7r{i 1978

bude organizovan Ustavem fyzikdlni chemie a elektirochemie
J.Heyrovskeého GsAV a Ceskoslovenskou spektroskopickou spoled-
nosti pri CSAV.

Semind? je zeméfen na teorii rota&né vibralnich spek-
ter molekul, experimentdini techniku v infrafervené spekiro-
skopii vysokého rezlifeni véetné lacercvé spektroskopie, Rama-
nova spekira vysokého rozliSeni a numerické zpracoveni experi-
mentédlnich dat. ,

Budou rovnéi vitény prispévky o mikrovlnnych spektirech
molekul, zejmeéns pojednévajici napf. o vibracné rotadnich in-
terakcich nebo submilimetrové spektroskopii,

Podrobné jd1 informace podé
Ing.V.5pirke CSe, Ustav fyzikélni chemie & elektrochemie

J.Heyrovsiého CSAV,
Flemingevo ném.2, 160 00 Prana &
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