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25. schize hlavniho vyboru Cs.spektroskopické spo-
le¥nosti pri §SAV se konala dne 22. kvétna 1976 v Nérodnim
technickém muzeu v Praze 7.

Z nejdilezitéjdich z&vérd uvédime:

Ing. Trska podal zprévu o ¢innosti predsednictva.
Zatétkem roku byl rozeslén dotaznik viem &lenim Spolednosti,
na jehoZ podkladé byl sestaven novy adresdr. K dne3nimu dni
mé Spoleénost 714 &lend.

Dr.Rubeska prednesl plén &innosti na Z. polovinu
roku 1978. V z&fi bude usporddén semindf¥ odborné skupiny ato-.
mové absorpdni a plamenové spektroskopie v Cervenom Klé&tore.
Odborné skupina lokdlni elektronové mikrosnalyzy porédéd v zé=
¥{ letni Skolu.

Kurz automatické spektrometrie se kond v ¥ijnu v COstravé.

V #{jou bude v Churénové uspor&dén semin&¥ o pouziti spektro-
skopickych metod pro zaji¥tovéni atmosférickjch Zkodlivin.
23.schiize atomové sekce se bude konat v listopadu v Brné.
V.mezindrodni seminé? o IT spektroskopii se kond v z&#{ v Li-
blicich. ;

NMR symposium, které pofédé VSCHT ve spolupréci s Cs.spektro-
skopickou spole&nosti se koné v #ijnu v Chlumu u Tieboné.



SEKCE OPTICKE ATOMOVE
SPEKTROSKOPIE

22.pracovni schiize na tema "Podminky uplatnéni
spektrochemickych analytickych metod p¥i racionalizaci vy-
roby a vyzkumu” byla usporéddna ve dnech 31.5. a 1.6.1978
v Olcomouci.
Schizi pfipravil a #{dil Dr.Jan Mréz.

Souldsti pracovni schize byla brainstormingové
porada k problematice "Zaméfeni vyzkumu zabezpedujiciho dal-
81 rozvoj a vyuZit{i spektrochemickych analytickych metod".

Byly predneseny prednésky:

J.Mréz, VO IKD, Praha: Uvod k tematickému
zaseddni sekce.

XV.sjezd KSC zdiraznil, %e uZ dnes a se vzrista-
Jict intenzitou v daldim vyvoji budeme potfebovat nejen nové
druhy produkce a nové kvality préce, ale piedev3im vysokou
inovadni aktivitu a schopnost pruZné se prizplsobovat celé
Fad® novych spolefenskych nérokll a vnéjsich vlivl, které bu-
dou plsobit na na3i spoleZnost.

Sledujeme-1i z té&chto aspektl pribé&h socialistické
prestavby na3f spolednosti zjistujeme takovou dynamiku naZeho
rozvoje, jakou jsme dosud nikdy nepoznali. Soutasn& je ziejmé,
Ze dalsi rozvo] této dynamiky v podminkéch velmi sloZitych
procesi lze Usp&in& $1dit pouze na v&deckych zékladech.
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Strategie rozvoje nad{ spole¥nosti v hospodérské

oblasti vychdz{ z prognoz a dlouhodobych vyhledd rozvoje a
Je shrnuta v komplexech usneseni vlédy &ssr orientovanych
v rozvoji palivoenergetické zékladny na:

- intenzivni rozvoj zdrojd tuzemskych paliv,
zvydeni dovozu ropy a zemniho plynu,
- budovéni progresivnich vyrobnich a pfenosovych energe-

tickych zafizent,

= urychlené budovéni jaderné energetiky,
dosafeni maximélnich uspor u v3ech druhl energie ve
spotiebé. :
V rozvoji strojirenstvi jde o :

- vyrazné zvySeni objemu strojirenské produkce do roku
1990 na cca 2,9-ndsobek pFi ristu doddvek pro vyvoz
3,8<krét;

- zvyZeni uZitkovych hodnot strojirenskych vyrobkl, rea-
lizovanych v kratZich inovadnich cyklech ;

= modernizaci a pFestavbu strojirenské vyrobni zdkladny
s pfechodem na vy33{ stupen automatizace komplexn® Fe-
Senych vyrobnich usekl, vyuZfitim nejudinnéjsich tech-
nologif, vypoletni techniky a v&deckych metod organizace
a ri{zeni, zaméienych na dosafeni v&tSfho zhodnoceni ma-
teridld, energifi a Zivé préce.

V rozvoji metalurgie jde o :

- podstatné zvydSeni vyroby surového %feleza, oceli pro dy-
namicky rozvoj strojirenstvi a na vyvoz;

- podstatné zvySeni dovozu Zelezorudnych surovin a Fady
neZeleznych kovi;

- prekondni soudasného zaostévéni produktivity préce opro-
ti nékterym technicky vyspélym stétdm;

= vyrazné zmény technologickych procesd piredeviim ve vy-
robé oceli;

- zvySovéni kvality a Zddouci zmény sortimentu vyrobkd;

- relativni sniZeni energetické ndro&nosti hutnictvi Zele-
za a sniZovéni mérné spotieby koksu;

- podstatné zkvalitnéni a zvySeni sbéru Zelezného odpadu;

- intenzifikace vyuZiti &s. rudné zdkladny.
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V rozvojl chemického primyslu jde o :

- podstatn¥ vys&1i zhodnoceni dovéZenych surovin, prede-
v3im ropy;

- zménu nérokd na suroviny pfesunem z anorganickych su-
rovinovych bézi na organickou;

- rozvoj produkce plastickych hmot;

- zavedeni novych procesi, umoznujicich ¥sporu #ivé pré-
ce, energie a surovin.

V rozvoji stavebnictvi a jeho materidlové zékladny jde o :

- zavédéni pokrokovych technologif, konstrukef, materidld
a mechanizanich prostiedkd;

- komplexni Fe¥eni Zivotnosti, demolic a op&tovného vyuZi-
t1 materidld.

V rozvoji dopravy Je tieba:

- ve veiejné prepravé osob zvySovat kvalitu poskytovanych
sluZeb; piednostné *eZit problémy hromadné m&stské do-
pravy a propustnosti dopravnich sit{ a uzld;

- ¥esit problémy vlivu rozvoje individuélniho motorismu;

- ve vdech druzich dopravy modernizovat pfepravni prostied-
ky a opravérenstvi.

Uvedené ukoly, uloZené XV.sjezdem KST, jsou systema-
ticky rozpracovévény v plenérnich zasedénich UV KSC a jasné
vytytujil strategii nadeho rozvoje. Zabezpeleni viech uvede-
n&ch dloh je bezprostiednd spojené s daldim rozvojem a vyuZi-
tim Zeskoslovenského védeckovyzkumného potencidélu. Tento po-
tencidl, cilevédomé budovany jiZ od prvnich rokd socialistic-
kého stdtu, predstavuje v soulasné dobé vic jak 160.000 pra-
covnikl soustifedénych do cca 400 samostatnych vyzkumnych
Ustavi a tém&¥ 2000 drobnych vyzkumnych a vyvojovych praco-
vigt. V porovnéni s primyslov& vyspélymi stéty se ukazuje,

Ye jsme v kvantitativnfm rozvoji doséhli droven vysp&ljch
stétd s analogickymi podminksmi. Z toho vypljvé i opravnény
poZadavek, abychom od Zeskoslovenské vyzkumné a vyvojové
zékladny poZadovali déinné j3i piinos pro rozvoj nérocdniho
hospodéistvi, a aby v mnohem v&t3i mife plnila dlohu jednoho
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ze zékladnich inovaZnich zdroji &eskoslovenské ekonomiky.

Tato yiloha je v rémeci zabezpefovéni souboru tko-
18 XV.sjezdu a zé&vérd 1l.pléna OV KST mimo¥ddn& zévaZnd.
Podminky, ve kterych plnime plén, kladou velké néroky na
zvydovéani kvality vyrobkd, vyZaduji uplatnovat progresivni
technologie, raciondlni a progresivni organizaci préce,
vysoce U&inné metody ¥{izenf - souhrnnZ Fedeno metody a né-
stroje vedouci k vysoké efektivnosti a racionalité ekono-
mického vyvoje.

JestliZe se 11.plénum OV KSC vrétilo k témto
otdzkém a formulovalo poZadavek komplexn& zvlédnout a plé-
novité ¥1dit cyklus vyzkum-vjvoJj-vjyroba-uZiti, stejné Jjako
poZadavek energického odstranovéni barier stojicich v ces-
té& realizaci vé&deckotechnického rozvoJje, je potiebné vidét
bezprostfednt spojenf této uUlohy s odkryvénim dalsich re-
zervy které v této oblasti jesté jsou.

Ti{mto smérem je tieba zeméfit i &innost naSich
spektrochemickych pracovizt.

E. P1 & k o , Geologicky ustav Prirodovedecke]
fakulty UK, Bratislava: Uplatnenie spektrochemickych metod
pri racionalizécii v ggolég;i.

Vyzdvihol sa vyznam tedrie sustav, teorie hier a
teorie informéeil pre hodnotenie analytickych postupov a
pre pripravu kédrov. V krétkosti sa uviedll i principy
uvedenych tedrii a moZnosti ich vyu¥itia pri racionalizo-
vani spektrochemickych postupov.

Poukdzalo sa na moZnosti zlepSenia zsdkladnych pa-
rametrov spektrochemickej analyzy a to dBkazuschopnosti,
presnosti, sprévnosti a selektivity, ako aj na stvislost
tyeh-to parametrov s parametrami ekonomickymi, ku ktorym
po&itame dobu analyzy, Jjej cenu, potrebu pristrojov a

kédrov.
S ohladom na ciel vykonévanej analyzy sa zhodno-

tili prednosti a nedostatky fotografickej a fotoelektric-
kej detekcie spektier. V dal¥om sa hodnotil vplyv potreby
Upravy vzorky a pouZitia rdznych zdrojov budenia spektra

pre materiély pré&kové a pre roztoky.
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Zéverom sa aplikovali uvedené v3eobecné zdkoni-
tosti na spektrochemicky analyzu stopovych prvkov v geolo-
gickych materidloch a vyvodili sa uzévery pre zvysenie ich
vykonnosti vyuZitim technickych i organizaénych racionali=-
za&nych opatreni. '

K. K ub o n , V20 NHKG, Ostrava: VyuZiti spektro-
chemické analyzy pro racionalizaei v hutnich provozech a
¥ _hutnim vyzkumu.
Dvacetilety vyvoj automatické spektrometrie byl
v prvé Fadé soustifedén na hutnictvi Zeleza a neﬁeieznych
kovi. Od prvnich optickych nevakuovych spektrometrd k va-
kuovym optickym spektrometrim a% k rtg fluoresceninim
spektrometrim a k integrovanym analytickym systémim je mo3-
no charakterizovat tento vyvoj.
Iri sm&ry jsou v integrovanych analytickjéh
systémech sledovény:
1) vakuové-opticky systém F{zeny minipo&ita&i PDP & a PDP 11
2) rentgenfluorescenni systém obdobné ¥izeny minipo¥itadi
PDP 8 a PDP 11
3) kombinovany systém predchozich, roz#ifeny o analyzdtory
uhliku,kysliku,vodfku,dusiku a siry a hmotnostni spektro-
metry pro topné plyny.

Jsou uvddény konkrétni pFiklady systémi.

Je diskutovéna otdzka odb&ru a \pravy vzorku kowd
a oxidickych materidld, nédroky na kvalifikaci pracovnikl a
problémy spojené s rozvojem jednotlivych metod.

Odborné skupina spektroskopie kovi

5. pracovni schize byla uspofddéna dne 31.5.1978
v Olamouci.
Schizi pfipravila a #{dila Ing. Old¥iZka Stankovéd.

V \dvodu seznémila dlastniky se soudasnym stavem
spektrochemické analyzy v oboru metalurgie a s plénem odbor-
né skupiny na rok 1979. V diskusi, kterd se zam&#ila na dal-
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51 odbornou népln ¥innosti odborné skupiny, se ufastnici

shodli na tom, Ze dileZitou pomickou bude plénovand do-

taznfkovd akce, kterd mé prob&hnout na podzim 1978. Z té-

to akce by m&lo predevdim vyplynout:

1) které pracovistd pouZivé pouze klasickou metodu spektro-
chemické analyzy

2) zéjem o teoretickou &i experimentdlni néplﬁ

3) zéjem o preddvéni vysledkd partnerskych pracovisi

4) zdjem o spoluprdci na FeSenych ukolech

5) zédjem o moznost dal3iho 3koleni v oboru spektr. analyzy

6) zdjem o uspofdddni dalsiho Zkoleni o vyuZivéni matema-
tickych a statistickych metods

Odbornd skupina spektroskopie nevodivych materidld

10. pracovni schiize byla uspofddéna ve dnech 31.5.
a 1.6.1978 v Olomouci.
Schizi piipravila a fidila Dr. Jana Kubové.

Byly pfedneseny prednédsky:

Z.Rybédrov &, Katedra chémie Hutnickej fa-
kulty VST, Koice: Redidlne rozloZenie charekteristickjch

parametrov oblukovej plazmy.

Stav oblikovej plazmy Jje urieny axiélnym a ra-
didlnym rozloZenim jej charakteristickych parametrov, t.Jj.
teploty a elektronového tlasku. Tieto sa stanovuji pomocou
intenzit spektrélnych &iar, ktoré v d8sledku zévislosti od
teploty vykazujui taktieZ radiélne rozloZenie.

Radiélne rozloZenie teploty a elektronového tlaku
sa stanovilo pre oblik striedavého pridu s po&tom zépalov
100 ¥ pre pat réznych zmesi. Ako termometricky prvok slu-
%11 Zn, asice jeho atomové &iary 307,6 a 307,2 nm a ako ma=
nometricky Mg s atomovou &iarou 294,2 a idnovou 292,8 nm.
Osové teploty ako aj teplotné gradienty radidlneho rozlo-
Yenia vykazuji zévislost od vyZky ioniza&ného potencidlu
prvku a od jeho obsahu v zmesi. U elektronovéhe tlaku bola
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potvrdend predtym stanovens zévislosi od teploty.

U oblika jednosmerného pridu sa sledoval aj vplyv
velkosti a polarity nosnej elektrddy na radidlne rozloZenie
teploty a elektronového tlaku a to u zmesi sintrovanej ma-
gnézie bez pridavku a s pridavkom uhliéitanu litneho. Ziska-
né hodnoty su niZ#ie a tieZ teplotné gradienty v priosovej
oblasti sd v porovnani s oblikom striedavého prudu velmi
nizke.

E.Jezndéd a J. R{ 8 0v 4, Katedra analy-
tickej chémie CHTF SVST, Bratislava: Spektrochemické 3tudium,
identifikédcia a stanovenie stopovych prvkov v etylénbisditio-
karbamindne manganatozinoénatom typu Mankozeb.

Prdca sa zaoberd spektrochemickym Ztudiom Mn , Zn
a stopovych prvkov Cu, Ni, Al, Ca, Mg a Si vo fungicidnom
pripravku etylénbisditiokarbamindnu manganatozinonatého
technického nézvu Mankozeb.

Na rieSenie udlohy sa zvolila préZkové emisnd spek-
trografické metdda. Organicks vzorka sa pred spektrochemickym
spracovanim nemineralizovala ani ind¥ chemicky nespracovala.
Upravovala sa len pridavkom chemickych primesi a riedila
spektrélne ¢istym uhlikom. Sledovali sa vlastnosti rubidnych,
céznych, lftnych, sodnych, vépenatjch a bérnatjch solf ako
spektrélnych prisad. Cascvy priebeh a rovnomernosi vypraco-
vania mikrozloZiek a makrozloZiek vzorky sa sledovali pomo-
cou intenzitne &asovych kriviek I=f/t/ a relativne vyparova=’
nie jednotlivjch zloZiek z priebehu vziahovjch kriviek
EIx=f /IIY/.

Najpriaznivejsie priebehy uvedenych zévislostf sa
dosiahli pri pouZitf Ba/N03/2¢C v pomere 1l:3. Ako porovnéva-
Jiei prvok sa pouZil mangén pritomny v Mankozebe ako makro-
zlo¥ka. Najlepdie priebehy uvedenych zévislostl sa dosiahli
pri pouZitl spektrélnej prisady zmieSanej s technickym Man-
kozebom v pomere 9:1.

Experimentdlne podmienky pri préci boli nasle-
dovné: mrieZkovy spektrograf PGS-2, mriezka 651 vrypov/mm,
poriadok prvy, zdroj - obluk striedavého prudu intenzity T4,
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rozsah vlnovych dl%ok 235-410 nm, nosné elektroda SU-302,
Elektrokarbon, n.p. Topolany, &as budenia - uplné odpare-
nie vzorky cca 120 s. Pri kvantitativnej analyze sa poufi-
la adi¥né metoda. Sledované prvky sa primiesali vo forme
anorganickych zlitenin /CusS0,, Ni0, £1,05, Ca0, Mgd a Si0,/
ako aj vo forme DIC komplexov. Ziskané vysledky potvrdili,
Ze druh zludEeniny neméd podstatny vplyv pri stopovej analy-
ze na vyparovacie krivky.

Hodnoty relativnej smerodajnej odchylky Soy S8.
pohybuji od 3 do 18%. Nejni%3ia hodnota medze stanovitel-
nosti sa zistila pre Cu 1l {ug/g a najvy#sia pre Mg 324 /ug/g.

Sprévnost vysledkov sa overovala polarografickou
analyzou a atomovou absorpinou spektrometriou, pridom vzor-
ka Mankozebu bola podrobend mokrej mineralizdcii zmesou
5 ml 52804 a0,5m HN03.

2.811111kov &, Geologicky ustav D.5tura,
Bratislava: Semikvantitativne spektrochemické stanovenie
stopovych prvkov v hornindch pomocou rota¥ného sektora.

Préca sa zaoberd problémom merania’ intenzity
spektrédlnych &iar.

Pri pouZiti log rotainého sektora sa zachytia na
fotografickej doske &iary vo tvare rdzne vysolgfch klinov.
Meranie spektrdlnych &iar sa robi jednoducho pomocou mili-
metrového papiera na projektore.

Uvedeny spdsob merania intenzity &iar bol apliko-
vany na dva rdzne spektrografy:

mrieZkovy spektrograf PGS - 2
veliy hranolovy autokolimadny spektrograf
Hilger E - 462

Na overenie kontroly sprévnosti metody boli pou-
#ité SmMM: G - 2, GM, GA, ZGI - GH /PGS - 2/

GSP - 1, AGV - 1, BCR - 1, G = 2 /Hilger E - 492/

Presnost uvedeného spSsobu a sprévnosi dosishnu=-
tych vysledkov bola zistend vypodtom Ztandardnjch odchylok
/s = 20,12/ a relativnych Standardngch odchylok /8=t 33%/.
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Spdsoby merania intenzity za pouZitia rota¥ného
sektora bez korekcie na vmitorny provndvaci prvok a po ko-
rigovani na vnitorny porovnévaci prvok /Pd, In/ boli porov-
nané na zéklade F testu pre kaZdy stanovovany prvok
/ Fexp = 2 / . Po porovnani Fexp a tabelovanej hodnoty F, =
2,4833 na Urovni 95% pravdepodobnosti, vyplyva, Ze vysledky
merani pre jednotlivé stanovované prvky su rovnako presné.

Sprévnost ziskanych hodn8t koncentrécif bola ove-
rend zostrojenim regresnyech priasmok.

Dostato&nd d8kazuschopnosl, presnosi, ako aj moz-
nost aplikécie na r8zne spektrélne pristroje uvedeného sp8-
sobu za pouzitia zodpovedajicej bézy zaistuji vzhiadom na
Jjeho rychlost a pomerni jednoduchost dobré pouZitie pri ana-
lyzach stopovych prvkov, najmé v geologickych materidloch.

G. Kup?& o, Geologicky Ustav D.Stura,Bratislava:
Stanovenie volfrému vo vzorkédch kremen shelitovej formécie.

Bola vypracovand metoda na stanovenie volfrému
v kremitych hornindch. Rozsah koncentrécii je 0,001% a? 3,16%.
Pdvodné vzorka sa mie3a s rovnakym dielom prisady Agll + C
/ 2 diely AgCl, 1 diel C /. Pri obsahoch nad 0,31% sa vzorka
riedi s rovnakym dielom kremena. Pre nizke obsahy je vhodné
analytické &iara 429,4 nm a &iara porovnévacieho prvku, ktory
Je v tomto pripade Ag je 431,1 mm. MoZno pou#it 1 ¥iary v ul-
trafialovom rozsahu 294,6 nm. V tomto pripade je ako porovné-
vaci prvok palédium, ktoré sa primiesa do uhlika. Spektré
boli nasnimané na spektrografe STE-1, ale m8%e byt aj PGS-2,
po pripade Hilger E 492 (pre ultrafialovy rozsah spektra),
K excitécii spektier bol pouZity rovnosmerny prud o intenzité
10 amp., nosné elektrdda bola zapojend na kladny pdl zdroja.
Elektrody SU 103, priemer krétera 2,5 mm, protielektroda
SW 103, ziZené na priemer 2 mm. Reprodukovatelnos® stanovent
Je £ 9,4 % u ¥iary 294,6 nm. Vzorky i standardy sa snimkuji
trikrét. Sprévnost vysledkov je dobré.
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A.Bielikovd, BEZ n.p., Bratislava:
MoZnosti spektrochemického stanovenia fludoru v geologickych
materidloch.

Bolo vypracované spektrochemické stanovenie f£ludru
v geologickych materidloch z molekulového spektra CaF vo vi-
ditelnej oblasti.

Pomocou uhlikovych predstandardov sa zistili naj-
vhodne j8ié podmienky tvorby monofluoridu vépnika, optimdlné
podmienky budenia spektier, sp®sob vyparovania zloZiek CaF,
Ca a B do plazmy oblikového vyboja.:Sledovalo sa axidlne i
radidlne rozloZenie intenzity Ziarenia radikédlu CaF. Boli
zmerané vlnové diiky prvych dvoch hrén molekulového pésu CaF,
ktoré sa pouZivali k vyhodnocovaniu (CaF 529, 129 mm; 529,
311 mm). Zistené experimentélne podmienky sa v dal¥om apli-
kovali na geologicky materidl - Zulu. Ako porovnévaci prvok
sa pouZila med (Cu : 521, 800 mm). Na overenie sprévnosti
metody sa pou#ili ¥tandardné referentné materidly kremidita-
novjch hornin, Reprodukovatelnost je X 23%, %o v pripade
dvoch paralelnych analyz predstavuje ¥ 16%-ni chybu. Koncen-
trané rozmezie, v ktorom moZno dospiel k sprévnym vysledkom
Jje 1000 - 3500 ppm, v oblasti koncentrécii od 30 ppm do
1000 ppm dostéveme vysledky podhodnotené a nad 3500 ppm vy-
sledky nadhodnotené.

L. Blahdt, Geologicky prieskun. n.p., Spisské
Novéd Ves: Automaticky roztokovy analyzdtor s ICP plazmou.

Pristroj fy ARL je stavany na 36 prvkov a je riadeny
poéitatom PDP-11/05 od fy DEC. Jeho pracovné rychlost je asi
1 milion zékladnjch operécii za sekundu. Budenie vzorky sa
uskutodfuje v argonovej induk&ne viazanej plazme. Zdrojom
energie pre jej vytvéranie je generédtor vys;)ko frekvenéného
pridu o frekvencii 27,120 MHz, s vykonom do budi\ace;i cievky asi
1250 W. Velky teplotny gradient v plazme (na 3 cm vydky je roz-
diel tepl8t asi 3000-4000 °C) umoZhuje vyber najoptimélnejsej
teploty na dosiahnutie %o najlepdej citlivosti a reprodukova-
telnosti a to pre kaZdy prvok, ked%e pristroj je sekveniny.

Podla o¥akévania je matrix efekt ovela mensf ako pri
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klasickej spektrédlnej analyze a to zrejme z ddvodu vysokej
teploty a inertnej atmosféry, ale na druhej strane boli zia-
tené iné rudivé vplyvy. Rudivé vplyvy matrice eliminujeme
matematickymi korekciami, ktoré s zebudované v dodanom pro-
grame SAP - 11/33 CC.

V sudasnosti najpouZivanejsim rozkladom na mokrej
ceste je rozklad so smesou kyseliny dusinej a solnej.
Z rozkladov na suchej ceste vyuZivame najma sintrédciu pri
nizkej teplote s peroxidom sodika a tavenie s roznymi tavia-
cimi Zinidlemi, priZom analyzovany roztok musi byt alkalicky.

Medze ddkazu dosiahnuté v roztokoch o koncentrécii
vzorky 2-4g/100 ml roztoku (medze ddkazu su vyjadrené v ppm
na pevmi vzorku) boli pre niektoré prvky nasledovné:

Cu-=-1 ca - 2 Mo - 2 V-3
Pb-5-10 Ni-=-3 W-2-3 B=2
Zn - 5-15 Co - 3 Cr - 3 Ba - 10-20

Presnost je pribliZne rovneké ako pri atdmovej ab-
sorpénej spektrofotometrii. Sprévnost bola overovans Jjednak
na Standardnych vzorkéch a jednak porovnanim vysledkov analy-
zovanych vzoriek metodami AAS, spektrélnou emisnou analyzou
a klasickou analyzou.

Odborné skupina automatické spektroskopie v hutnictvi

Ve spolupréci s EVIS-KV spolefnosti slévérenské
v Ostravé a ZP EVTS UniZovskych strojiren uspofddala odborné
skupina "Dny nové techniky" ve dnech 30.-31.5.1978 ve Starém
Mésté pod SnéZnfkem.

Semind}f se zabyval problematikou z oblasti p¥fstro-
Jové techniky a metodiky stanoveni na udseku hutni analytiky.
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SEKCE MOLEKULOVE SPEKTROSKOPIE

Odborné skupina vibraZni spektiroskopie

Kurz méieni vibraZnich spekter byl uspoiédén ve
dnech 30,1, - 2.2,1978 a ve dnech 5, - 8,6.1978. Pro velky
zd jem museli byt "Eastnici rozdéleni do dvou skupin. Celkem
kurz absolvovalo 31 zéjemel.

Kurz p¥ipravil a #1dil Dr. Bohuslav Strauch, CSc.

Byly pfedneseny prednésky:

M. Hor & k , Ustav fyzikdin{ chemie a elektro-
chemie J.Heyrovského CSAV, Praha : I spektra a jejich popis,
stupnice a kalibrace, zdroje chyb.

Presentace spekter a jejich interpretace.

V.5éra , Ustav jaderného vyzkumu, Re# u Prahy:
Technika méfeni I® spekter a p¥iprava vzorki.

V. 8 4r a, Ustav jaderného vyzkumu, Ref u Prahy;
F.Hanous ek, Ustav anorganické chemie {SAV, Re: :

Speciéln{ techniky méfeni IL spekter.

S. Hi1 gar d , Prirodovédeckd fakulta Karlovy
univerzity, Praha : Specidlnf techniky m&teni I spekter.

J. 54 1h a, Phirodovédeckéd fakulta Karlovy uni-
verzity, Praha : Odrazovéd spektroskopie.
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B. Strauch, Pfirodovédeckd fakulta Karlovy
univerzity, Praha : Remanova spektra, jejich popis a vztah
‘k I8,

Technika méfeni Ramanovych spekter.

Literatura, zpracovéni spekter, dokumentace = a

faleiné pésy ve spektrech.
Soudésti{ kurzu byla praktickd cviZeni.

Odbornd skupina spektroskopie pevného stavu

12. pracovni schize byla uspoiédéna 23.2.1978
v Ustavu fyziky pevnych 1dtek USAV v Praze.
Schiizi pfipravila a #{dila Dr. Milena Zdvétovd CSec.

Byly predneseny prednd#ky:

F,Luk e 8 , Katedra fyziky pevné féze, Prirodo-
védeckd fakulta UJEP, Brno : Elektroreflexe a elektroabsorpce
pevnych létek.

I. Historiecky uvod. Klasifikace elektrooptickyfch
Jjevl. Omezeni na krystalické lé4tky a mezipdsové piechody
v polovodi&ich.

II. Vymezeni vlivu elektrického pole na krystal -
zména potencidlni energie elektroni a m¥{Zky. Disledek této
zmény pro dielektrickou konstantu - obecn® se jednd o vliv
na sdruZenou hustotu stavl, mohutnost oseildtoru a rozdélo-
vacl funkei. Teoretické vysledky vyjadfujic{ zm&nu dielek-
trické konstanty (jeji redlné i imagindrni ¥dsti) v okolf
kritickych bodd u,, Ml’ M,, M3, prib&h elektroreflexnich
(elektroabsorpénich) spekter v pi#ipadé homogenniho elektric-
kého pole. Tento jednoduchy p¥ipad se viak ve skutefnosti
nevyskytuje.

III. Kompiikace jednoduchého modelu uvaZovaného
v kep. II: a) nehomogenni elektrické pole; b) vliv roziiro-
vactho parametru [T souvisejfcfho s konednou dobou Zivota
elektronu v excitovaném stavu; c¢) ve vétsing pifipadi se mo-
dulace nedd provést z "flat-bandu”; d) vliv excitond,obecnd
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coulombovskyeh interakci. Disledkem vdech té&chto komplikaei
Je, Ze interpretace experimentdlnich kiivek Jje krajn® obtfZ-
né a ziskané hadnoty, nap#. energie kritickjch bodl, veli-
kost rozdifovacich parametrd, mezipdsové redukovand hmotnost
a typ kritickéhoc bodu Jjsou nepiesné, resp. se nedaji spolehli-
vé uréit,

IV. Experiment: a) podélny, b) pfiény elektroreflex-
ni jev. Principidlni schema experimentdlni uspof4ddni:

a) struktura kovdielektrické vrsiva - polovodi&; b) Schottkyho
bariéra; c¢) elektrolytické metoda. Experimentélni vysledky.

V. Elektroreflexe ve slabém elektrickém poli, Aspne-
sova teorie. Ta umoZnuje urdit piesné vy3 uvedené parametry,
nap¥, energii kritickych bodd u Ge, GaAs a daldich polovodiZd
se podai*ilo v oblasti asi do 5 eV urdit s presnosti aZ 1 meV.
Diskuse experimentdlnich vysledkd.

VI. Speciélni problémy: elektroreflexe v oblasti do
35 eV; elektroreflexni spektra silné legovanych polovodidd -
efekt obsazeni pdsld; elektroabsorpce; fotoreflexe; magnetore-
flexe.

E. Schmidt, Katedra fyziky pevné féze, Piiro-

dovédeckd fakulta WEP, Brno : Termoreflexe, piezoreflexe a
nékteréd daldi moduladni techniky.

Studium optickych vlastnostf pevnych ldtek je jednou
z U¥innych metod poznéni jejich fyzikdlnf podstaty. V oblasti
vlastni absorpce se spektra nejlast&ji interpretujf v pojmech
tzv. kritickych bodld, jejich kvantitativni charakter neni vZak
moZné prakiicky zJjistit prostiedky klasické spektroskopie.

Modula&ni spektroskopie pfinesla zdsadni pokrok v tom,
Ze moduladni spektra jsou zna¥n& ostfejdf, struktura jednotli-
vy¥eh kritickych bodd Jje vyrazng j3{ a v fad& p¥ipadd byla tech-
nika tak zlep3ena, Ze je moZny i kvantitativni popis, tJj. lze
urgit typ kritického bodu, jeho energii a rozdifovaci parametr.
Experimentélni uspofédéni, s vy jimkou modulace vlnové délky,
Jje relativné jednoduché, vysledky Jjsou mélo zévislé na kvaliteé
povrchu vzorkl, lze pracovat v 3irokém spektrédlnim oboru a
vy531 ndroky Jjsou pouze na elektronickou &ést za¥fzeni.
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Pro ziskén{ derivadnich spekter bez ovlivnéni
vzorku byla vyvinuta zminénd modulace vlnovou délkou.

Z izotropnich zmé&n se pro modulaci pouZivéd pfedeviim teplo=
ta (termoreflexe, termoabsorpce) a pro anizotropni zmény,
vynechéme-1i elektrické a magnetické pole, jednosmérny tlak
(piezoreflexe, piezoabsorpce). Zmin¥né metody piinesly ce-
lou ¥adu novych experimentélnich vysledkl. Osv&d&eny prin-
cip modulace vedl k vyvoji novyeh modula¥nich technik jako
Je rotoreflexe, derivace uthlu dopadu, automatisovanéd elipso-
metrie, polarisalni modulace, atd.; a rovnéZ se uplatnil

v externi spektrdlni{ UV oblasti a% do 100 eV, :

V souZasné dob& moduladni spektroskopie nabizi
celou fadu technik pro hlubdf{ a podrobnéjdf studium optickych
vlastnosti pevnych ldtek a umoZnuje Jjejich hlub3{ pochopeni.
NaZla uplatnéni i v Fadé meznich oblasti s fyzikou, jako je
biologie, chemie apod.

Odborné skupina spektroskopie a fotochemie

8. pracovni schize na tema "Rychlé spektroskopie®
byla uspoféddna dne 11.5.1978 na VSCHT v Pardubicich.
Schizi piipravil a #fdil Ing. MiloZ Nepras CSec.

Bylo pfedneseno n&kolik krétkych referédtd a ¥edeny organisa®ni
zdleZitosti.

17

SEKCE SPECIALNICH
SPEKTROSKOPICKYCH METOD

Odborné skupina lokélni elektronové mikroanalyzy

Ve spolupréci s Ustavem makromolekulérni chemie
ESAV byl uspor&dén pracovni semindf "ZkuSenosti z provozu
rastrovacich elektronovych mikroskopd JSM 35" dne 12.1.1978.

Byly predneseny piednésky:

Z,Pelzbauer , Ustav makromolekulérni

chemie USAV, Praha: PPehled pfistrojového vybaveni v rastro-
vaci elektronové mikroskopii v USSR a zkudenosti z t¥{letého

provozu JSM 35.
V.Xalouskov &, Vizkumny ustav vlinaPsky,

Brno : ZkuZenosti s videomagnetofonem a fotografickym zézna-

mem obrazu na JM 35.
J.Vacul{k, Vizkumny istav koZedélny, Otro-

kovice : Zkusenosti s pouZitim Cryoscanu.
D.Fritalové, D.Jakubekové,

Vyskumny ustav inZinierskych stavieb, Bratislava : Spo jen{

analysétoru Ortec s JSM 35 pro silikétové materidly.

M.Kovédé&, J.Andr {k , Ustav technickej
kybernetiky SAV, Bratislava : VyuZiti JM 35 v mikroelektro-
nice.
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R.Autr ata, Ustav pFistrojové techniky Usav,
Brno :: _Seintilétory pro rastrovac{ elektronové mikroskopy.

P, 8ime¢& ek, Ustav fyziky pevnych létek TSAV,
Preha : VyuZit{ adaptérd elektromotorické sily a katodolumi-
niscence ve spojent s JSM 35.

F.Lednicky, Ostav makromolekuldrni chemie
BSAV, Praha : Prednosti sutomatické regulace jasu 8 kontras-
tu (adapter ACB).

‘ V.Tyré&&kov &, Ustav makromolekulérni chemle
$SAV, Praha : V1liv urychlovacfho nap&ti na kvalitu zobrazeni
polymernich vzorki.

Referent z PZO KOVO, Praha : Problematika zajisto-
véni servisu od japonské firmy JEOL. :

Odborné skupina Mossbauerovy spektroskopie

12. pracovni schize byla uspofédéna dne 13.6.1978
v piednédskovém sédle Dopravniho podniku hl. mésta Prahy.
Schdzi pfipravil a $#1dil Ing. Jozef Sitek CSc.

Byly piedneseny piednasdky:
0. Schneeweiss, Ustev fyzikélni meta-

lurgie 8SAV, Brno : Pou?iti MOssbauerovy spektroskopie ve
studiu slitin Fe-Si a Fe-Mn,

M3ssbauerova spektroskopie ziskala pevné postaveni
mezi modernimi fyzikdlnimi metodemi studia vlastnosti slitin
na bézi Zeleza. Pro vyzkum uvedenych systémd je nejdllezité js1
jeji citlivost na procesy uspordddni a na rozlideni fézového
slo¥enf. V téchto piipadech ziskané vysledky pied&i uda je
z rtg. difrakce.

Ve slitindch Fe-Si s obsahem 1 a% 25 at. % Si byly
sledovény zmény struktury a stupeh uspoiédéni na blizko v zé-
vislosti na sloZeni a na tepelném zpracovéni. Byla potvrzena
vysoké stabilita struktury D05 ve vzorcich s obsahem Si nad
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17 at. % i vysoky stupen usporddéni bez ohledu na rychlost
kaleni. V oblasti pod 10 at. % Si byly nalezeny zmény v ato-
mové konfiguraci, které zévisely na teploté a délce %{héni
v oblasti teplot 350-500°C.

U modelového systému Fe-Mn v oblasti bohaté Zele-
zem byla Fefena otdzka fézové analyzy. Kromé kvantitativniho
stanoveni obsahu paremagnetickych (p-a €) a feromagnetické
fdze v z&vislosti na obsahu Mn a plastické deformaci byly
rozliSeny féze s a € a stanovena zé4vislost jejich obsahu
na sloZeni slitiny.

J.Sitek, M, Toma33ich , Katedra Ja-
drovej fyziky a techniky EF SVST, Bratislava : VyuZitie
Mdssbauerove, spektroskopie pri vyskume suprevodivych mate-
ridlov.

Jednou z mo¥nosti aplikécie Mdssbauerovej spektro-
skopie je siimanie vlastnosti supravodivych materidlov obsa-
hujdicich cin. V nasam pripade i#lo o zliatinu Nb3Sn. Skiimané
boli dva druhy vzoriek a to pripravované depozitnou & difdz-
nou technolési.ou. V prvom pripade sme sledovali aj vlastnosti
podloZky z nehrdzavejicej ocele. V druhom pripade sa pri pri-
prave vyskytuji okrem supravodivej Nb3Sn ad dalsie fézy
NbgSng, NbSn, a tuhy roztok Nb-Sn. Stanovili sme Mossbauerove
parametre tychto f4z v izolovanom stave a tieto vysledky sme
pou?ili pri fézovej analyze supravodivych vzoriek, priprave-
nfch réznou technologiou. Dosiahnuté vysledky poukézali na
auvislosti medzi existen¥nymi oblaslami jednotlivych féz a
teplotami pripravy. Této skutoZnost sa v dalsom vyuZiva pri
optimalizdcii technoldgie pripravy vzoriek a hiadeni sivis-
lost{ medzi ich zloZenim kritickymi parametrami.

K. Volendk, SVUOM Praha : Vyu?iti MOssbaue-
rovy spektroskopie ve vyzkumu oxidickych vrstev na ocelich.

Resumé nedodéno.
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Odbornd skupina rentgenové spektrometrie

17. pracovni schize byla uspofddéna dne 31.5.1578
v Olomouci.
"Schizi p¥ipravila Dr. Jaroslava Wankové.
Schizi #1d4il Dr. Milod Burian.

Byly pfedneseny piednésky:

J. Fiala, Ustav vi2ivy rostlin, Praha :
Prinos rtg.-spektrdlni analyzy pro rozbory rostlinného mate-
ridlu. -

Produktivita rtg.-spektrdlni analyzy rostlinného
materidlu na sekvendnim rtg. spektrometru VRA-2 (Carl Zeiss,
Jena) pfi stanoveni p&ti agrochemicky vyznamnych prvkd -

P, k, Ca, S, C1 - je ve srovnéni s mokrou chemickou analyzou
ghruba 6krét vys3f. Obecnd vdak rtg.-spektrdlni metoda nemiiZe
zajistit podstatng jdf zvySeni produktivity komplexnich agro-
chemickych rozbori, nebot vyjimaje Mn a Zn nelze na rtg. ana-
lyzdtoru VRA-2 stanovit dalsf sledované prvky - zejména N, Na,
Mg, Cu.

K porovnéni pfesnosti rtg.-spektrélni a chemické
metody byly uskutedn&ny srovndvaci analyzy nikolika serii
rostlinnych vzorkd na obsah P, K, Ca, p#iiem? kaZdou metodou
byla provédéna vidy dvé kompletn{ soub&Zné stanovent (t.j. ze
dvou navdZek). Relativni hodnoty standardnich odchylek byly
u rtg.-spektrédlni analyzy pro vSechny 3 prvky niZ3{ a &inily
v priméru 4,0% kdeZto u chemické analyzy v priméru 5,6%.

P. Roub {1 & ek, CLUZ, Nové Straseci :
Rtg spektrélni analyzy lupkd

V tUvodu pfedndsky jsem predstavil nase pracovisté
a popsal hlavni vlastnosti lupkl, zékladni suroviny pro vy-
robu Zamotového zboZi. Pro stanoveni kvality lupkd je podle
ESN nutno zjistit obsah A1203 a Fe203, pro exportni doddvky
Jje navic garantovén obsah Ti02. Obsah Ca0, Mg0 a K20 sta¥{
stanovit pouze sumérné Jeko hodnotu, které upfesnuje vypolet
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$déruvzdornosti podle obsahu A1203 a Fe 203.

Vzorky, urené k analyze, tavime na VF tavilce
Philips PW 1234 ve sm&si s bezvodnym tetraboritanem sod-
nym (0,500 g lupku + 2.500 g borexu). Celkové doba p¥ipra-
vy jedné tablety je zhruba 5 min. Tablety m&ffme na simul-
tdnim sedmikandlovém spektrometru Philips PW 1270/20.
Vzhledem k malému rozptylu koncentraci jednotlivych prvkid
v t&Zenych lupcich a vzhledem k vysokému zfedéni vzorku
nésledkem taveni je moZné zanedbat meziprvkové ovlivnéni.
Srovnénim 30 takto ziskanych vysledikd (oznaleny CiRFA)
s vysledky rozbort klasickou chemickou cestou  ( CicH)
dostévéme pro shodnost obou laboratof{ nésledujici sméro-
datné odchylky s (s2 = ?i(cfm “ c‘im) 2 sen)

pro A1203 p¥i obsahu 35 a% 45 % je s = 0,8 %
pro Fe203 pii obsahu 0 a¥ 3 % je s = 0,07 %
pro Ti02 pid obsahu 0 aZ 2 % je s = 0,05 % .

R. Fierla , VIKG, Ostrava : RIG spektro-

metrickd zkuSebna v systému Fizeni vysokopecniho procesu
ve Vitkovicich.

04 roku 1972 se ve Vitkovicich zavédl systém Fi-
zeni vysokopecntho procesu po&italem., V pfednédSce byl zahr-
nut popis principu ¥fzeni dvou po sobé nédsledujicich etap:
Pizend zavdiky pece a Fizeni tepelné&-teplotniho stavu vyso-
ké pece.

Prvni etapa - *izeni zavéiky, byla uUsp&sn& reali-
zovédna v roce 1975. Dalsi, podstatné zdvaZnéjsi, ale ekono-
micky efektivné j3i etapa = ¥izeni tepelné&-teplotniho stavu
pece - vyZadovala mimo jiné i vytvoreni nového kontrolniho
pracovisté, které by bylo schopno jak z Zasového hlediska,
tak podtem provedenych analyz pokryt nédroény #{dici program.

V systému #{zeni vysokopecniho procesu ve Vitko-
vicich se poufivéd RTIG spektrometr MRS-3b (SIEMENS). Po té-
m&r 3 letém provozovédni pristroje je moZno ocenit jeho pifi-
nos Jjako velmi dobry. Jeho &asové vyuZiti béhem celého ob-
dobi bylo lep3f neZ 99%. Pristroj mé velmi dobrou dlouhodo-
bou stabilitu vysledkd a minimélni poruchovost.
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Mimo napojeni na vysokopecni provoz, kde se pro-
védi nepietrZité kontrola surového Zeleza, vysokopecni strus-
ky a aglomerdtu mé RTG spektrometrickéd zkulebna za kol pro-
védét kontrolu vyroby slévérenskych provozd Vitkovic (ocel
nizko i vysoce legovand, 3irokéd paleta litin, n&které druhy
barevnych slitin).

Ekonomické efekty, které ddvé systém Fizeni VP
v nédvaznosti na RTG spektrometrickou zkuSebnu jsou velmi vy-
razné. Projevily se pfedev3im ve zrovnomérnéni obsahu kiemiku
v surovém Zeleze (pokles smér. odchylky Si z 0,204 na 0,134%),
ale pfedevsim v poklesu mérné spotfeby koksu o 3,21 % t.J.

o 15,3 kg /1 tunu surového Zeleza.

Dalsf etapou, kterd bude realisovéna jiZ v tomto
roce, bude systém #izeni aglomerainfho procesu pomoci podi-
tate M7000, kde RIG spektrometrickd zku3ebna bude aktivnim

prvkem regulaéni smycky.

F. Vo lf , Ustfedni laboratoie ESUP, Stré% pod
Ralskem : P¥{nos rentgenové fluorescendni analyzy pro CSUP.

V referdtu byla podéna informace o aplikaci a eko-
nomickém efektu rentgenové fluorescendni analyzy v Cs. urano-
vém primyslu. Autofi uvedli ddvody nékupu rentgenspektrometru
SRS-1 (SIEMENS, NSR), zkuZenosti s uvedenim do seriového ana-
lytického provozu, podminky vyuZiti v trojsm&nném provozu a
perspektivu pracovist€ do budoucna. Byla porovnédna produkti-
vita rentgenfluoresceninich a klasickych chemickych analyz
a zhodnocena vyhodnost nékupu aparatury. Pro ilustraci p¥ino-
su metody byly shrnuty Udaje o mnoZstvi provedenych analyz za
6 let provozu a posouzena spolehlivost zafizeni, které pracu-
Je v néroénych podminkéch.

Z. Vok 4%, VisH, Brno : Zhodnoceni ekonomickych
pfinosd RFA v %s. cementdrnéch.

Gvodem byly rozebrény divody pro nasazeni rentgeno-
vého fluoresceniniho spektrometru v cementdéiském zdvod& z hle-
diska potfeb kontrolnich analyz p#i skladbé cementdiské surovi-
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nové smesi a #izeni technologického procesu.

Strutné Jje popsanéd poufivanéd metoda piipravy
vzorkl a méfeni pro jednotlivé prvky a typy materidld a
uveden soutasng stav poufit{ RFA v cementérndch v USSR a
ve svété.

Na zdkladé zkuSenosti ze zévodl Mokrd a Ostrava
specifikovény ekonomické oblasti, v nichZ se realizuje
vliv RFA jek p¥i vlastnim provozu, tek i v investiZnich
nékladech.

Ekonomické efekty v investidnich ndékladech u no-
vych zévodd vyplyvaji z moZnosti pouZiti cca pétindsobné
menifho podtu potiebnych zdsobnich sil a omezené potieby
transportnich cest materidld p#i technologickém procesu
skladby surovinové smési.

Z hlediska vlastniho provozu vytisleny efekty
pro zvySeni produktivity provozni laboratofe (uspora pra-
covinich sil), moZnosti vyroby cementu vy33ich znadek,
zvySeni v¥roby cementu (zvydenf vykonu pecni linky a je-
Jiho &asového vyuZiti), optimélngjidf vyuZiti lokalit s hor-
81 skladbou surovin, sniZeni vyrobnich nédkladd (dspora pa-
1liv, elektrické energie, zvySend Zivotnost vyzdivek,uspora
slinku v ddisledku optimélniho dévkovéni sédrovce event.
strusky).

M. Ve js , Geoindustria n.p., Cernodice :

Uplatnéni rentgenfluworescendniho sekvenéniho spektrometru
1 hromadnych analyzéch geologickyich vzorkd.

Referdt se zabyvé pripadem, kdy rentgenspektrélni
laboratof je samostatnou hospoddfskou jednotkou. Zdékladni
vybaveni laboratole tvoii sekven®ni spektrometr Philips PW
1450, tavici stroj PW 1234 a poloautomaticky 1is HERZOG
HIP 40. Vyhodnoceni analyz se d&je na minipo¥ita¥i Philips
PessM. V roce 1977 bylo provedenc 105 tisfc stanoveni prvki,
Primérnéd sm&nnost prédce sekveniniho spektrometru byla 1,83.
DosaZend produktivita préce na Jjednoho pracovnika #inila
426 tisic K&s. Této vysoké ekonomické efektivity bylo dosa-
feno v prib&hu t¥{ let pfi postupném doplhovéni vybavy la-
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boratofe. Je sledovédn p¥inos jednotlivych doplnkovych za-
#igeni k zvydeni produktivity préce.

Odbornéd skupina redioanalytickych metod

Ve dnech 19. - 23. 6. 1978 byla v Hrazanech uspo=-
fédéna Konference o instrumentélni{ aktivaZni analjze -
IAA T8,

Byly pPfedneseny tyto referdty:

A.Zeman,J.Stary,K.Kratzer,
Fakulta jadernd a fyzikdln& inZenyrskd CVUT, Praha : Radio-
analytické stanoveni prvidl s vyuZitim izotopové &

I. Rube 3 k a, Ustfedni ustav geologicky,

Praha : Zékladni principy a snalytické moZnosti atomové ab-
sorpin{ spektrometrie

M. Vobecky , Izotopovd laboratof biologic-

kych ustavd USAV, Praha : Analytické vyuZitf jaderného z4-
fen{ indukovaného neutrony v podminkéch primyslovych a te-
rennich aplikaci

I.Obrusnik, Ostav jaderného v§zkumu, Re
u Prahy, V. B en c k o , Lékafskd fakulta hygienickd KU,
Praha, B. Stédrkovéd, J.Blat£ek, Vizkumny
ustav vzduchotechniky, Praha : PouZiti instrumentélni neu-

tronové analyzy vlasd p¥i kontrole zne&istovéni ¥ivotniho

prostiedl
M. Vobecky , Izotopovéd laboratoi biologic-

kych ustavd &SAV, Praha, J. D & d 1 n a , Fyziologicky
ustav §SAV, Preha, L. Pavlik, J.Valddek,
Izotopové laborato# biologickych ustavi CSAV, Praha :
Stanoveni nizkjch koncentraci selenu v biologickych mate-
riélech nedestruktivni neutronovou aktivaini analyzou a

atomovou abserpéni spektrofotometrif
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J.Ku& er a, Ustav jaderného vyzkumu, Rez

u Prahy: Epithermélni neutronovd aktivalni analyza biolo-
gickych materidld

J.Cervend, J.Honz étko,
K.Kone&ny, JoKvitek, Ustav jaderné fyziky,
ReZ u Prahy: K mo¥nosti stanoveni prvikd pomoci radia¥nfiho
zéchytu neutrond s energii 2 keV

Vo.Jirédnek, Vizkunny udstav potravind¥ské-
ho primyslu, Praha : MoZnosti pouZiti silikagelu jako no=

8ile standardd v instrumentdlni neutronové aktiva®ni ana-

Lyze

A.Ma¥talka,J.Fréna, Ustav jader-
né fyziky GSAV, ReZ u Prahy: VyuZit{ NAA v_archeologii

J. M a y er, Vygkumny dstav hutnictvi Zeleza,
Dobré, I. Ka 8 p ar ec , Geofyzika n.p., Brno: Analyza
bindrnich slitin metodou neutronové aktivadni analyzy s

14 MeV neutrony

JoKliman, V.Kliment 6 Fysikdlny
ustav SAV, Bratislava: VyuZitie charakteristického rontge-
novekého Ziarenia v INAA

J. M ayer , Vizkumny tstav hutnictvi Zeleza,
Dobré, K. M udra , Ustav jaderného vyzkumu, Re? u Pra-
hy, J. H on s , Vyzkumny ustav hutnictvi Zeleza, Dobra :
Vyu?it{ neutronové aktivaini analyzy ke stanoveni neaktiv-
nich indikétord pouZivanych v metalurgickém vyizkumu

V.M ou & k a , Geoindustria n.p., Cerno3dice :

PouZiti{ programovatelného analyzétoru IN 90 k rutinnim
analyzém geologickych vzorkd metodou INAA

P, Tendera, M.Burianov 4, Stdt-
ni vyzkumny uUstav materidlu, Praha: PouZiti aktivace nabi=-
tymi Edsticemi pro ziskéni zékladnich informaci o pienosu
hmoty pF#i zkouSkéch opotfebeni
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J.Frédna,A.Madtalka, Ustav jaderné
fyziky CSAV, Re? u Prahy, 4.S. Sany al, Central Glass
and Ceramic Research Institute, Calcutta : Nedestruktivni
stanoveni cinu na skle

V.Hnatowicz, Ostav jaderné fyziky Csav,

Rez u Prahy: O nikterych problémech kalibrace Ge(Li) detek-
tord

J. 8i 1l ar , Biofyzikélnf dstav FVL UK, Praha :

Visledné pareametry detekdnich gystémd s kapalnymi scintilé-
tory a s jednokandlovym a koinciden¥nim zapojenim fotondso-
bidd pro méfent nizkych aktivit mEkkjch zéfiZl beta

Ve.KapiZovsky, Viskunny Ustav energetic-
k¥, Jaslovské Bohunice : Niektoré aspekty programového vyba-
venia pre distandny spektrometer

L.Kokta, P.Dryédk ,M.HoB8pes,
Ustav pro vyzkum, virobu a vyuZit{ radioizotopl, Praha :
Optimalizace spektrometrické laboratore UVVVR

M.Ho&%pes, J.V1¢ek, P.Dryédk,
Ustav pro vyzkum, vyrobu a vyuZiti radioizotopt, Preha :
NEkteré problémy detekce multipletd ve spektrech

P, Dryédk, L.Kokta,L Novotnég,
Ustav pro vyzkum vyrobu a vyuZiti rediocizotopd, Praha :
Porovnéni vlastnosti spektrometrickych zesilovadd CANBERRA

Jo.Barto2ek, Geofyzika n.p., Brno :
Zpracovéni Ge(Li) spekter IAEA (G-1)

JoNovotny, "Ustav jaderného vyzkumu, Re%
u Prahy: ﬁpragx programi systému Plurimat 20 pro potieby

aktivaéni analyzy

M. Burianovéd,, Stétnf vyzkumny \dstav ma-
teridlu, Praha, Z. K o s i n a , Ustav jaderné fyziky Csav,

Rez u Prahy: Dekompozice scintiladnich spekter p¥i studiu
opotfebeni souldsti aktivovanych nabitymi Zésticemi
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P, Podracky, V. He jl , Geologicky
Ustav CSAV, Praha : Databankové organizace zpracovéni gama-

spektrometrickych analyz geochemického vzorku

P. Sulovsky, Ostiedni laboratore CSUP,
StréZ pod Ralskem : Stanoveni uranu a thoria v _geologiclkych
materidlech s pomoci dielektrickych stopovjch detektord

K. Mudra, M. 3imkov &, Ustav jader-
ného vyzkumu, ReZ u Prahy : Nedestruktivni neutronové akti-
vatni analyza geologickych materidld pomoci krétkodobé akti-
vace v_reaktoru

P. Kotas, T. Bouda, Ustfedn{ labora-

tore §SUP, Stré# pod Ralskem : Progresivni jaderné metody
pfi anelyze geologickych materidld

PFibliZn& polovina piispévkd bude oti3téna w laso-
pise Badiochemical and Radiocanalytical Letters.
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KOMISE

Komise pro standardy a referenéni materidly

3., seming® o referenénich materidlech byl uspo¥dddn
ve dnech 10. - 13.4.1978 v Karlovych Varech.
Semind¥ p¥ipravil a ¥idil Ing.Karel Bicovsky.

Byly ptredneseny pFfednd3ky :

Z. Svatos, n.p. Motorlet Praha : P¥iprava pod-

nikovych referendnich materidli pro automatickou emisni spek-
trdlni analyzu Zdrupevnych slitin na bdzi Ni v n.p.Motorlet.

Hlavni ndplni prdce chemické laboratofe n.p. Motor-
let Praha jsou rozbory Z¥4drupevnych slitin na bdzi Ni, zajidfu-
jici a kontrolujici provoz slévdrny piesného liti. Jednd se
o mimo¥4dn¥ sloZité materidly (ve slitind LVN 9, resp. %S6-K
je v soudasné dob& stanovovdno 15 prvkd : nedistoty S5, P, 5i,
Mn, PFe, legury C, Al, Ti, Cr, Mo, W, Co, mikrolegury B, Ce,
Zr). PoZadavky na podet analyz, polet stanovovanych prvka,
véetnd stopovych, i na sprdvnost a zejména presnost vysledki
v soudasnosti prudce vzristaji; proto budou klasické metody
nahrazeny automatickou emisni spekirometrii. V souvislosti
s tim je t¥eba PYeSit otdzku potifebnych RM.

RM tohoto typu nejsou na domdcim ani zehraniénim
trhu dostupné, jedinym vychodiskem je tedy p¥iprava RM vlast-
nich., Tento ndrodny kol je ¥eSen ve spoluprdci s VUK Panens-
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xé Bferany a VO UKD Praha. K disposici jsou dostatefné tech-
nické prost¥edky (moZnosti vakuového %aveni a odlévéni, su-
roviny nejvyssi &istoty) i bohaté zkuSenosti a znalosti me-
talurgickych vlastnost{ daného typu materidlu; minimum je
vBak zndmo o jeho spektrdlnich vlastnostech a znainé obtiZe
budou zejména se zajiZténim chemickych analyjz - zatim je moZ-
no poditat pouze s ddasti sv0M Preha. Je pravddpodobné, Ze

u n¥kterych prvki bude moZné vzhledem ke zpisobu zpracovéni
uvaZovat p¥imo teoretickou -koncentraci, vyplyvajici z navdi-
ky; u nékterych stopovych prvki budou pro kontrolni wdely
pFipadné dostadovat hodnoty do urdité miry relativni bez nd-
roki na absolutni sprdvnost.

Celkovd musi sada piipravenych RM umoZnit konstrukci
kalibradnich k¥ivek (p#i zpracovdni vysledki poéitalem
on-line) pro 22 prvki - krom& vySe uvedenych, ddle legury
Nb, Ta, V a neéistoty Cu, Sn, As, Pb.

" B.A. L arov , Vizkumny dstav UKD Praha : Studium

rudivého vlivu struktury meteridlu pii spekirochemické ana-
lyze oceli & litin

Pro studium matrixovych efektd p¥i asutomatické

emisni spektrdlni analjze kovovyich materidld byla vyvinuta
specidlni technologie p¥ipravy analytickych vzorki. Litino-
vé a ocelové vzorky byly odlévdny do dvoudilné kokily z elek-
trolytické mé&di a v disledku odstupnované rychlosti chladnu-
t{ bylo dosaZeno ¥ady enalytickjch vzorki stejného chemické-
ho sloZeni s riznou strukturou. Tak bylo moZno oddélit vliv
gtruktury materidlu jako souddst matrixového efektu na veli-
kost analytickych chyb od ostatnich ruSivych vlivi. Analyza
byla provéddéna na vakuovém optickém emisnim kvantometru

ARTL 31.000.

Prdce byla zaméFena ne zkoumdni moZnosti korekce
nemé¥enych vystupnich signdld, vzhledem k rozdilim ve struk-
tube analytickych vzorki a referendnich materidli. Soudasnd
lze vysledkl studie pouZit pro dprevu technologického postu-
pu odbdru a opracovdni analytickych vzorkd, pFipadné& pro na-
vrhovédni technologie vyroby referenénich materidlid litiny a

oceli.
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Z. Er s epk e, Vyzkumny a zkuSebni tistav NHKG,
Ostrava : Hodnoceni standardnich referendnich materidlu

(nekovovych)

1. Forma presentace rozboru : Vysledky rozboru smi
byt presentovdny pouze a zdsadnd v té formé v jaké byly
jednotlivé sloZky urdeny. Mineralogické slo¥ky nebo kyslid-
niky, které nebyly p¥imo stanoveny jako takové, nelze uvd-
dét v atestu. Pokud byl proveden pouze rozbor elementdrni,
Jje nutno uvddét jednotlivé prvky jako takové, pridemZ rozbor
mus? byt doplnén nezdvislym urdenim O, p¥ipadné daldich (S,
N, C atd) prvki tek, aby soudet urdenych sloZek ¢inil u béz-
nyeh SRM aspon 99,00 %.

2, Ur&eni stupné heterogenity (vzorkovaci konstan-
ty). Stupen heterogenity mé¥ime vzorkovaci konstantou

2
Ks.- sr.w

Kde s, je relativni smérodatnd odchylka ndhodného rozdéleni
zrn v %, w Jje navdZka, pro ni% tato odchylks plati uvedend
v gramech,

Vzorkovaci konstanta je &iselné rovmna navd¥ce, piri niz je
relativni smérodatnd chyba stanoveni (za pFedpokladu nulové
chyby metody) dand ndhodnym rozd&lenim zrn rovna 1 % z vy-
sledku.

Vzorkovaci konstanta umoZnuje vype&ftat navdZku po-
tfebnou k tomu, aby smérodatnd odchylka nepiestoupila povo-
lenou hodnotu, nebo naopak vypoéitat s jakou smérodatnou od-
chylkou je nutno poéitat p¥i urdité navdice.

Vzorkovaci konstanta se uvddi v gramech a pohybuje
se podle obsahu prvku a druhu SRM od miligramovych do kilo=-
gramovych hodnot.

i) kaiqého SRM je tfeba uvddét hodnotu K, pro kaZdy
zarucovany prvek. Pro praktické urdeni K, potfebujeme semi-
mikro nebo mikroanalytickou metodu vysoké p¥esnosti pFi vel-
mi malé navdZice (max. 10 mg). Takovou metodou miZe byt AAS
nebo mnohem produktivngjs{ RFA. U nds urdujeme hodnoty Ko
metodou tenké vrstvy na rtg fluorescendnim spektrometru
ART, 72000,
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J. Rad ek, Vizkumny dstav UKD Praha : Neparamet-
rické testy pro zjié%ovéni zdviglé homogenity monolitnich re-

ferenénich materidld

P¥i zjislovdni zdvislé homogenity nds zajimid otdzka
trendu, tj. zde velikosti namé¥enych hodnot maji &i nemaji
monotonni zdvislost na po¥adi jednotlivych mé¥eni. JestliZe
md dany materidl zdvislou homogenitu prokazovat, nemchou
jednotlivd mé¥eni vykazovat Z4dny trend.

Mezi nejzndméjsi statistické metody, kieré testuji
hypotézu nezdvislosti vysledki mé¥eni na jejich poradi v Fa-
dé opakovanych pozorovdni, jsou neparametrické poradové tes-
ty, které jsou zaloZeny na poiadi vysledkl m&Yeni v jejich
uspofddaném vybéru.

Neparaﬁetricky test pro sledovdni nehomogenity byl
aplikovédn na sadu siluminovych referencénich materidli. Byly
1ity na vodorovnou médénou kokilu. Nelze vyloudit, Ze vedle
nahodilé nehomogenity je pravdépodobny i vyskyt nehomogenity
zéfislé. Tato zdvisld nehomogenita se projevuje tek, Ze v dli-
sledku gravitadni segregace i v zdvislosti strukitury na vzdé-
lenosti od kokily zdvisi emisni spektrometricky signdl na
geometrii vzorku.

Pri projekei experimentu tj. p¥ipravé vzorku a
vlastniho m&¥eni bylo p¥ihliZeno ke dvéma protichidnym poZa-
davkim. 1. Pro spoledné statistické vyhodnoceni je t¥eba co
nejvétdi podet méfeni, 2. Velky podet p¥ipravy vzorki a mére-
ni se projevi negativné ekonomicky.

Proto byly z odlitych ty&i o rozméru(53 x 3 x 4,5 cm)
opracovenych frézovdnim na rozméry (50 x 1,8 x 4,3 cm) zhoto-
veny vzorky tveru klinu tak, Ze ploche bliZ$i kokile byla za~-
chovdna, enalytickd plocha byla Silmmo od¥iznuta a opracovdna.
Timto byla ziskdna dostateéné velkd plocha pro 2 ¥ady kvanto-
metrickych analyz o 8 méFeni, které zdroven reprezentuji 8
ruzanych vySek. Poradi jisk¥eni se volila tak, aby byl vylou-
den drift kvantometru. Prvd Fada analyz, kde vzddlenost mezi
jednotlivymi jisk¥enimi je ddna poZadovanou vySkou analytické
plochy od spodni plochy klinu, byla provedena ve sméru AB,
druhd Yrada symetricky vzddlena od osy klinu vzhledem k prvé
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ve sméru opatném, tedy BA.
Podminky Jjiskieni byly zvoleny nésledovné:
pFed jiskifent vzorku - 20 sec; 200 Hz/sec
integrace detekovanych signdld - T-8 sec; 100 Hz/2sec
Podle vysledkl testl lze u naprosté v&tdiny zkou-
Sek piedpoklddat, Ze nehomogenita zévisléd se nevyskytuje.

A. Thurzo, 5eskoslovensky metrologicky iustav,
Bratislava : Medzindrodné vedeckovyrobné zdruZenie "Inter—

etalonpribor” a problematika referenénych materidlov

V siilade s Komplexnym progremom RVHP sa rozZirujd
nové formy vedeckotechnickej spoluprédce - medzindrodné vedec-
kovyrobné zdruZenia.

V r. 1975 bola Dohoda o Interetalonpribore (dalej
IEP) roz3irené na medzindrodni spoluprécu v oblasti vyvoja,
vyroby, atestdcie a vzdjomnych doddvok RM zloZenia a vlast-
nosti. Po prieskume moZnostf doddvok RM sa pripravuje vydanie
katalogu s viac ako 1000 druhov RM. Na medzindrodnej vystave
Metrologia “77 v Moskve velku Zast expozicie BIR, MIR, PLR,
ZSSR a CSSR predstavovali vzorky RM.

V sulasnosti IEP rie3i T vyvojovych \loh na vyrobu
zariadeni pre pripravu a atestdciu BRM.

Prostrednictvom zmocnenych podnikov zahrani®ného
obchodu sa rozdiruji vzdjomné dodévky RM medzi jednotlivymi
krajinami IEP i MIR. Podla zésad pripravovanych dlhodobjch
cielovych programov spolupréce krajin RVHP mé t&to &innosi
zabezpetovat jednotnost, sprévnost a spolahlivost vysledkov
merani v podmienkdch medzinérodnej delby prace vo vyrobe a
vyskume 1 v stdle zvy3ujicej sa ndrodnosti vzéjomne]J vymene
tovarov medzi krajinami RVHP.

Doteraz &lenskd zékladhu &s. asti IEP tvoria len
organizécie zamerané na vyrobu, resp. vyskum meracej te chniky.
Bolo by uZelné, aby sa &lenské zékladna &s. &asti IEP roz3f-
rila i o organizécie, ktorych pracovny program zahrﬁuje i pro=-
blematiku RM.
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I.Obrusnitk, Ustav jaderného vyzkumu, ReZ
u Prahy : PouZit{ standardnich refereninich mate ridld p¥i

kontrole zneXistovéns Zivotniho prostfedi

Vzhledem ke komplexni povaze procesu zne&istovéni
Zivotniho prostiedi bylo nutné vyvinout pro potieby analyzy
celou paletu refereninich materidld. Pat¥i sem referenéni ma-
teridly, které slouZi pii analyze primdérniho procesu zneéisto-
véni t.j. pfi analyze vzduchu, vod i pidy a déle velké skupina
materidld biologickéha pivodu, které poméhaji pFi z jistovént
stupn® zamofeni rostlin, %ivo&ichd i %lovéka samotného zne-
¢isténym Zivotnim prostiedim.

PouZiti i paleta referen¥nich materidld je podrobné
rozebréna na piikladech standardnich referenénich materidld
vyrébénych smerickym NBS (National Bureau of Standards) a Me-
zinérodni agenturou pro atomovou apergii (MAAE). Referenéni
materidly jsou sefazeny podle jednotlivych typd, je diskuto-
véna jejich p¥iprava, certifikace i vlastni analytické pouZi-
t1{. Velké4 pozornost je vénovéna piedeviim materidlim slouZicim
pfi stanoveni stopovych mnoZstvi 8kodlivin.

J.Demp1r , Ustav nerostnych surovin, Kutné

Hora=Sedlec : K problematice hodnoceni a atestace obsahl sto-
povych prvkd v referenénich materifdlech nerostnych surovin

Pro vyhodnoceni analyz stopovych prvkd a atestace
jejich obsahl je navrZen tentec postup:

Atestace stopového prvku je moZnd tehdy, je-1li k dis-
pozici alespon 6 vysledkl, ziskanych nezdvislymi laboratofemi
nebo postupy a vyhovi-li stanoveni svou presnosti hodnoté& k
(viz dédle). V opaném pF¥ipadé se stanoveni Fadi mezi neatesto-
vané, tJj. udéd se minimélni a maximédlni dosaZeny vysledek a
aritmeticky prim&r souboru.

P#i vyhodnocovédni analytickych dat se nejprve zjisti,
jakému modelu rozdéleni soubor vyhovuje. Jsou navrieny t¥i mo-
dely rozdé&leni: normédlni, logaritmickonormélni a neparemetrické.

Existence normélniho rozdéleni se prokazuje W=testem
podle Shapiro-wilka l). Je-1i nutno hypotesu o normélnim roz-
déleni dat souboru odmitnout, vylufuje se asi 10 % vysledkd
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(maximélnich nebo minimélnich) pomoci Smirnov-Grubbsova tes-
tu T 2) a redukovany soubor se znovu testuje na normélnost
rozdédleni W-testem. Potvrdi-li se nyni normélnost rozdéleni,
vypodteme aritmeticky primé&r scuboru, Jjeho interval spolehli-
vosti & k, parametr kterym se hodnot{ kvalita stanoveni.
Nebylo-1li normélni rozdéleni dat prokézéno ani po vyloudeni
extrémnich hodnot, pfejdeme k rozddleni logaritmickonormélnimu.

Za tim d¥elem transformujeme naméiené vysledky na
jejich logaritmy a prokazujeme normélni rozd&leni logaritmd
W-testem. Pfi existenci logaritmickonormélniho rozdéleni ex=-
perimentdélnich dat jsou jejich logeritmy rozdéleny normélné.
Vypoéte se geometricky primér, Jjeho interval spolehlivosti a
hodnota k.

Nelze=1li vyhodnoceni dat provést ani z log.-normél=-
niho rozdéleni, navrhuje se pouZit neparametrického postupu.
Jako centrdlnf hodnota souboru se udé medidn a jeho interval
spolehlivosti, dany i-tym vysledkem pro spodni mez a j=tym
vysledkem pro horni mez. Hodnoty i a J jsou tabelovény pro
5 - 1000 vysledkd -°.

Literatura:

1) Shepiro S.5., Wilk M.B.: An analysis of variance test for

normality Biometrika 52, 591 (1965).

2) GOST - sovétskd stédtni norma &islo 11.000.73, Moskva 1973.
3) Van der Waerden: Mathematische Statistik, Springer Verlag
Berlin 1957, str. 345.

M.Mrézek, Z.Valcha, ONSKutnd Hora:
Informace o novém &s. referenénim materidlu RVHP - fluoritu MM

' Zavérem loﬁského‘roku byla v Ustavu nerostnych suro-
vin v Kutné Hofe dokonfena piiprava daldiho referenéniho mate=
ridlu Stélé komise RVHP pro geologii, fluoritu FM (Moldava).

Vzorek o hmotnosti 1 757 kg byl piipraven z uprave-
né fluoritové rudniny. Hlavoimi minerdly vychozi suroviny by-
ly hrubo aZ jemnozrnny fluorit a kiemen, V podfadném a7 akce-
sorickém mnoZstvi byly zJjidtény baryt, hematit, pyrit, galenit,
sfalerit a chalkopyrit. Ddle jsou v nepatrném mnoZstvi p¥i-
tomny dlomky &edozelenych pararul,
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Technologické zpracovdni odebraného vzorku spoci-
valo v drcenf v Gelistovém drtiéi na velikost zrma 8 nm,

v mleti ve vélcovém mlyné na zrnitost 5 a potom 2 mm, v ma-
anetické separaci k odstranéni otéru a v koneiném semleti
na analytickou jemnost pod 0,07 mm.

Homogenizace umletého materidlu byla provédéna po-
stupnou kvartaci na zvld3tnim kvartaénim zafizeni, kde jsme
¥ konedné fézi obdrZeli kvarty o hmotnosti 3,5 kg. U 30 vzor-
ki, néhodné vybranych z té&chto kvartd, byla provédéna prvni
kontrola homogenity rentgenspektrometrickym stanovenim Fe,
Ti, Cu, Ba a Sr.

Cca 300 kg vzorku bylo rudni kvartaci p¥evedeno do
100 g - polyethylenovych lehvi&ek, z nichZ 30 néhodné vybra=-
nych bylo podrobeno konedné kontrole homogenity rentgenspek-
trometrickym stanovenim Fe, Ba, Sr a Cu. Homogenita byla ové=-
fena i sitovymi analyzami zrnitosti.

Na zé4vér p¥ipravy standardniho vzorku byla provede=-
na orientaéni chemickd analyza:

S10, 23%, TiO, 0,01%, F9203 0, 5%, A1203 0,2%, Mg0 0,02%,
CaF2 69%, 03003 0, 5%, BaSD4 2,5%.

Orientaéni chemickd analyza byla provedena v ana-
lytickych laboratofich (NS podle metodiky JAM, platné pro sek-
tor geologie takto:

Kyslig¢nik kifemidity - stenoven véZkové odkoufenim s kyselinou
fluorovodikovou po odstranéni prevédiZné &dsti pii-
tomného fluoridu vépenatého roztokem chloridu hli-
nitého.

\ KysliZnik titanidity - atanoven fotometricky tironem.

Kyslidnik %elezity - fotometricky s £ , A dipyridylem nebo
8 kyselinou sulfosalicylovou.

Kysli¢nik hlinity - chelatometrickou titract dle Sajo po pred-
béZném odd&leni R203 urotropinem.

Kysliénik hoi'ednaty - stanoven metodou atomové absorpéni spek-
trometrie.

V3echna tato stanoveni byla provedena po rozkladu
vzorku kyselinou chloristou a fluorovodikovou. V oddéleném ne-
rozpustném zbytku byl po pfefisténi stanoven véZkové baryt.
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UhliZitan vépenaty - byl stanoven chelatometrickou titract
vépniku na fluerexon po rozkladu vzorku 10% kyse-
linou octovou.

V alikvotnim podilu po rozkladu kyselinou chloris-
tou a fluorovodikovou byl stanoven téZ chelatometrickou ti-
traci celkovy vépnik, z JjehoZ obsahu byl po odedteni vapni-
ku karbondétového vypolten obsah CaF2 ve vzorku.

Obsah CaF, je moZno vypoditat téZ z obsahu fluo-
ridd. Ty byly v nasi laboratofi stanoveny nepfimou fotome-
trickou metodou po jejich reakei s komplexem zirkonilité so-
1i a xylenoclové oranzZe.

Rozklad vzorku - sintrace se smé&si uhli&itanu sod-
ného a kysli&niku zine¥natého. '

Alkelické kovy (Na, K) je tieba stanovovat vzhle-
dem k rudivym vlivim vysokého obsahu vépniku metodou 4AS a
nikoli emisni plamenovou fotometrii.

Pro analytické hodnoceni byly rozeslény vzorky vy-
branym Seskoslovenskym laboratoiim, laboratoffim spolupracu-
jicich zemi RVHP, déle vdak i do Jugoslévie, Rakouska, NSR,
Kanady. PoZadujeme provedeni kompleini analyzy, vietné sto-
povych prvki. Je viak moZno stanovit jen nékteré sloZky pod-
le vybéru laboratofe. Uvitali bychom, kdyby néktera z Vasich
laboratofi se ném prihlésila dodate¥né& ke kruhové analyze.

Z. Valecha, ONS Kutnd Hora : Geologické re-
ferentni materidly RVHP.

Miniméln{f mnoZstvi piipraveného vzorku je 200 kg,
pripravuji se v3ak i dvoutunové mnoZstvi. SloZeni vzorku musi
byt charakteristické pro dany typ horniny nebo nerostné suro-
viny. Hotovy vzorek mé po drceni, semleti a homogenizaci ob-
sahovat 95% hmoty o zrnitosti pod O,T-mm. Kontrola homogenity
se provéd{ na miniméln& dvaceti ndhodné odebranych vzorcich
citlivymi a pfesnymi metodami, na piiklad rentgenspektrometrii,
na prvcich o mend{ koncemtraci a nejméné homogenné& zastoupe-
nych. Analytické udaje kontroly homogenity se zpracovévaji
statisticky varia®nf analyzou za pomoci F - testu s pravdépo-
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dobnosti 95%. VyZaduje se déle, aby chyba zplisobend nehomo-
genitou nepirevysovala 1/3 chyby sériovych analyz. Ke kaZdé-
mu vzorku, zasilanému k atestainim analyzém, se prikl&dé pas-
port s potfebnymi uddaji se strufnou petrograficko-mineralo-
gickou charakteristikou a orientalni chemickou analyzou. Ana-
lytického hodnoceni se zulastnuji renomované laboratoie tu-
zemské, zemi RVHP, ale fasto i zdpadni. Vysledky analyz jsou
statisticky vyhodnocovény kontrolou normélnosti rozdéleni
podle Shapiro - Wilka po pfipadném vylouéeni odlehlych vysled-
ki podle Smyrnov - Grubbse. Dal¥i podminkou atestace Jje icast
minimélné Sesti laborato¥{ pii hodnoceni, pii &emZ kaZdd po=-
uZitéd metoda je politéna samostatné. Atestadni podminkou je i
dosaZeni urlité poZadované presnosti pro to které stanoveni.
Atestaénimi parametry jsou primér z primérd §, smérodatnd od-
chylka s a interval spolehlivosti primé&ru ve formé 4 EVE_E*’
kde t je Studentovo kriterium a m pofet laboratoff, respekti-
ve metod.

leskoslovenské standardni vzorky - magnezit, sklar-
sky pisek, kaolin a fluorit - piipravil Ustav nerostnych su-
rovin v Kutné Hore, kaolin ve spoluprdci s Geoindustrii Pra-
ha. Materidl pro p¥ipravu standardniho vzorku kfemeliny byl
JiZ odebrdn na lokalité Borovany, pifiprava vZak bude zahdje-
na az v pri3tim roce.

Ustav nerostnych surovin je tedy vyrobcem, prodej
¢eskoslovenskych standardnich vzorkd zajistuje Labora, za-
vod 32, Sokolovské 117, Praha 8, po3tovni smé&rovaci ¥islo
180 84. Dovoz zahrani&nich standardnich vzorkd mé provédét
Chemapol, referdt 1511, vedouci Ji¥{ Suchy, Kodanské 46,
Praha 10 - VrZovice, po3tovni smérovaci &1slo 100 10, Snaz-
81 cesta se zd4 pres PZ0 KOVO, referent s. GajdoSik. Na né-
vrh na dovoz je treba napsat poznfmku "prostrednictvim In-
teretalonpriboru”. Urdité mo¥nost dovozu se ukazuje i pro-
stfednictvim SluZby vyzkumu.

Pokud by zédjemci o geologické referendni materiély
RVHP méli s doddnim vzorkd potiZe, obraite se na mne.



38

J.Vorli¢ek, Ustav pro vyzkum rud, Praha:
Zxudenosti s vyrobou referenénich materidld v Ustavu pro

vyzkum rud.
Prehled &innosti Ustavu pro vyzkum rud v oblasti
vyroby referenénich materidld rud a koncentrdtd barevnych a

neZeleznych kovi:

priprava a vyroba RM pro pot¥eby CSSR

vyroba RM pro Bolivii

stélé spoluprdce na analyzéch RM v rédmci RVHP

expertni a poradenskd &innost pro zajisténi vy-
roby RM v zahraniZdi

Vlastni pP¥iprava vyroby RM Jje rozdé&lena na:
- odbér vychozi suroviny
- Uprava vzorku

homogenizace
kontrola homogenity
chemickd analyza
shrnuti vysledkd
dokumentace

Ustav pro vyzkum rud vyrobil RM Zeleznych rud, manganovych
rud a koncentrdti barevnych i neZeleznych kovl v celkovém
podtu 35 RM a 5 RM pro potfeby bolivijského primyslu.
Spolupracugje nékolik let s Ustavem nerostnych su-
rovin na analyzéch RM pro stédlou komisi RM pii RVHP,
Pro potfeby Kubsdnského idfadu pro normalizaci, mé-
feni a kontrolu Jjakosti byly vypracovény prisludné zékony,

provédéci vlddni vyhlésky & stétnf{ normy piipravy a vyroby RM.

M. Borovwvsky, Viskumny ustav zvéradsky,
Bratislava : Priprava vysokolegovanych referenénych mate-
ridlov vo VUZ.

Tavilo sa na vysokofrekventne]j peci o frekvencii
4000 Hz o vsddzkovej kapacite 25 kg.

Roztaveny material sa odlieval do kokil hranatého
profilu 86x86/600 mm. Odliate ingoty sa védlcovali na vélco-
vom pluhu riadenym vyberovym programom, ¢fm sa ziskal vyko-
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vok - ty¥ o priemere 45x45 mm. Takto ziskané ty%e sa preta-
voveli na elektrostroskovom pretavovacom zariadeni pod roz=-
tavenou troskou.

Pri pretavoveni sa pouZila aktivna rafina&nd tros-
ka VOZ 5 F. Pretavené ingoty z krystalizétora o priemere
86x86 mm sa znovu vélcovali na vélcovacom duu na pribliZne
vélcovy profil o priemere 50 mm.

Z takto vyrobenych ty&i sa urezali konce o dizke
150 mn a zo zbytku tye sa povrch osustru#il na presny kru-
hovy tvar o priemere 40 mm. Z ty%f sa odpichli vzorky o vyé-
ke 5 mm, ktoré sa na obidvoch plochéch preleftili. Takto vy-
robené referenéné materidly sa chemicky analyzovali. Homoge-
nita takto vyrobenych vzoriek sa overovala rontgenfluorescend—
nym analyzétorom PW 1450 fy Philips.

v0z 171 v0z 172 v0z 173 V0Z 176 VGz 177 V0z 178 V0Z 179

0,046 0,041 0,041 0,20 0,13 0,16 0,09 c
6,05 3,27 4,35 1,60 1,60 1,04 2,53 Mn
0,62 0,77 0,54 1,96 0,87 1,45 1,45 Si

19,38 25,55 23,05 118,010 .17,80. . 16,04 19,80 Cr

13,59 32,03 16,82 9,79 8,24 15,04 12,46 Ni

2,21 1,95 3,9 0,45 0,56 2,90 Mo
0,65 0,19 0,63 0,35 v

4,40 5,20 4,20 3,50 1,15 2,30 W
0,60 1,07 0,09 0,56 0,13 T4

15,10 13,90 13,00 4,45 1,75 0,45 2,20 Co
1,5 0,07 1,89 0,08 0,95 0,5 Nb
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L.Barnoky , Ceskoslovensky metrologicky
Ustav, Bratislava, J. Ber & 1k, Chemickotechnologické
fakulta SV3T, Bratislava : Analytické chémia ako chemickd

metrologa.

Metrologla je vedou merani. Av3ak dopos1ai hlav-
ne rozmySlame o merani v suvislosti s fyzikou, len tazsie
preniké do podvedomia, Ze i Vv chémii p021adavky na meranie
sy &asto ndroiné a tieZ potrebuju uspor1adat systém hierar-
chisticky. Metroldgiu v chémii reprezentuje analytické ché-
mia. Diskutujyi sa vyvoj a problémy analytickej chémie, in-
Strumentécia, spOsob nadvézovania, kontrola metdd a pri-
strojov a otézka velmi Zistych létok - zdkladnych alebo
prvotnych referen&nych materiélov, Uvéddzaju a rozoberaju sa
metody prieme i nepriame. Dnedné inStrumentélne metody sd
neprisme. Z hladiska metrologie v chémii je vyznemnd coulo-
metria, ktoré umo¥nuje stanovil hlavni zloZku létky s vel-
kou presnosiou. Tento postup je vhodnejsi ako sposob kvali-
tatfvneho ur&enia a kvantitativneho stanovenia nedistot za
predpokladu, Ze rozdiel do 100 % reprezentuje hlavnd zloZku.
Naviac coulometriou realizujeme pomocou néboja ako jedno-
tiacehe 3tandardu aj jednotku SI - mol elektronov.

V predndske si dalej hodnotené metody pre mikro a
mekro-analyzu, otézky ne&istdt a kontaminécie, spdsob pre-
chovévania a jednotlivé druhy zdkladnych létok. ;

L.Barnoky, Ceskoslovensky metrologicky
\stav, Bratislava : Aplikdcia operadnych zosilnovadov pre

zvyfenie presnosti stanovenia zloZiek M.

Nové in&trumentécia v chemickych laboratoriach do-
sianla znadné pokroky hlavne pre rozvoj elektroniky, kde su-
tasné integrécia déva kon¥truktérovi nové prvky na spracova-
nie analogovych a logickych signélov. Parametre a moZnosti
tychto prvkov si naczaj pozoruhodné. Sudasné operadné zosil-
fovate pre pouZitie v chémii spinaju poZiadavku na tzv.
idedlny zosilhovad naviac tym, %e pre chemika je zosilnovad
"x4ernou skrinkou" so vstupom a vystupom pre signél. Jedno-
duchou kombindciou pasivnych prvkov R, C, moZro vytvorii’:
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rdzne funk®né obvody, sumétor, integrétor, derivétor, ana-
16gova pamdt, prevodnik prud-napétie a pod. Z tychto obvedov
sa skladaju pristroje ako zariadenie pre automatickd poten-
ciometrickd titréciu, viaculelovy polarograf pre jednosmerné,
striedavé a pulzové techniky. Zostavenie tychto pristrojov
pomocou opera&nych zosilnovadov je jednoduché a ziskané pa-
remetre sy podstatne lepdie ako pri klasickych zapojeniach.
D8leZité su tieZ prvky pre spracovanie logickych signélov.
Chemikovi je vyhodné ak pozn& zédklady tychto prvkov, ktoré
sa skladajui na zdklade jednoduchych algebraickych vzlahov a
umo¥nuji chemikovi lepsie tlmo¥il a formulovat pre elektro-
nika chemicky problém.

L. Barnoky, leskoslovensky metrologicky
Ustav, Bratislava : Problematika RM v TSSR.

StiZasni chémiu charakterizuje zdujem o nové latky,
stddium procesov technologickych aZ po procesy v organizmoch.
Tento vyvoj sa prejavuje orientéciou chémie na fyzikélno-
chemické zdklady procesov, vyu?ivanim inStrumentdlnych metod
analyzy, najmé spektrélnych, elektrochemickych a chromatogra-
fickych.

V sicasnej dobe v chémii mé mimoriadne ddlezitu
lohu referenény materidl (RM). Potrebu RM zddraznuje vyvo]
automatickych analyzétorov, ¢innost ktorych bez RM &asto je
nemo#né. Napriek tomu sa u nés v USSR nevenuje tejto proble-
matike dostatodns pozornost. Je potrebné vytvorilt jednotny
systém CSRM, tento izko nadviazat na medzinérodny systém
v rémci RVHP a vytvori% predpoklady pre spoluprécu &j s
ostatnymi medzindrodnymi organizéciami (OIML, ISO).

i Problematiku RM v Stétnom i medzindrodnom rozsahu
moZeme rozdélil na problémy:
a) legislativne
b) terminologické
c¢) organizadné
d) technické

Legisletivne a terminologické otézky sa v sulas-

nosti velmi intenzivne riedia v medzinérodnom meritku. Je
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predpoklad, Ze budd do r. 1981 vyriefené. U néds sa v sucas-
nosti mimoriadna pozornos{ venuje organizadnym a technickym
otézkém tvorby RM. Je nutné si uvedomil, ze JS CSRM (Jednot-
ny systém CSRI) je projekt poZadujici komplexny pristup.

Je potrebné k nemu pristupovel tak, aby realizécia
bola maximélne efektivna bez daldich sklzov v porovnani s me-
dzindrodnym rozvojom v tejto problematike.

Je potrebné novelizoval Vyhlésku 33/64 a CSN O1
2801, kde okrem terminologickych otdzok je nutné doriesil
zéklady organizécie tvorby USRM, ako aj postavenie Ustrednej
komisie (e3te nie je vytvorend) a odbornych komisii. Vyzna-
mnym problémom je tieZ organizécia kruhovych analyz a spB8sob
vyhldsenia za CSRM.

J.Ber &1k, Chemickotechnologicks fakulta SV3T,
Bratislava, A. Mathiasové4 ,6SM0, Bratislava :
Acidobézické a oxida¥no-reduk¥né referentné materidly vysoke]
tistoty.

Referentné materidly su definované ako létky, ktoré
trvalym spdsobom reprodukuju chemické zloZenie, Strukturu a
iné chemické a fyzikélno-chemické vlastnosti. 2 hladiska me-
trolégie patria do kategorie mier a predstavuji Zpeciélne
stelesnené miery - meradlé, pretoZe trvalym spdsobom repro-
dukuji Zpecifické, certifikované hodnoty, fyzikélno-chemické
vlastnosti daného systému. Vyznamné miesto v chemickej analy-
ze zaujimaji referentné materidly vysckej &istoty, charakte-
rizované obsahom hlavnej zloZky nad 99,95% t.Jj. s maximdlnym
pripustnym obsahom neistot 500 p.p.m.

Sudasny stav rozvoja inStrumentélnej techniky u-
mo¥nuje realizéciou coulometrickych stanoveni obsahu hlavnej
zloZky Rl s presnostou a sprévnos%ou o 1 - 2 poriadky lep3ou
ne% najlepdie &tandardné metody chemickej enalyzy. Touto me-
todikou sa vysledky analyz priamo nadvazuji na Faradayovu
kon&tantu resp. Coulomb ako jednotny analyticky &tandard.

Cistota primérnych referenénych materidlov stano-
vend coulometrickym meranim pri konstantnom prude: kyselina
amidosirové 99,970 ¥ 0,001%, uhliZitan sodny 99,976 * 0,005%,
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kysli¥nik arzenity 99,989 * 0,005%, dvojchroman draselny
99,982  0,014%.

M.Bartekoviég, Ceskoslovensky metrologic-
ky tstav, Bratislava : MoZnosti rozpistacej voltametrie pri
atestadnych analyzach referendnych materidlov.

Ceskoslovenskd norma 4206 20 pre rozbor mosadze
bola doporudend ako norma RVHP, kde stanoveniu olova v roz-
sahoch 0,25 - 0,005 % vadi bizmut do 0,001 %. Hladala sa
vhodné metoda, ktoré by pokryla nielen cell percentuélnu
oblast stanovenia, ale bola aj menej citlivé na vplyv matri¥-
nych elementov a invariabilné na bizmut. Pozornosi sa obré-
tile na elektroanalytické metédy a to na rozpuslaciu volta-
metriu, ktorej inS3trumentdcia nie je nédkladné a aplikécia
Jje hlavne v oblasti 0,1 - 0,0001 % stanovovanej zloZky.

Pri stanoveni sa pouZila indikatnd elektrdda -
ortutovd staciondrna elektroda firmy Metrohm, ako refereniné
bola nasytend kalomelové elektroda. Rozpi3laci proces sa
sledoval jednosmernou polarografiou. Prostredie pre stanove-
nie olova v mosadzi sa zvolilo NaOH a KCN, ktorych optimél-
ne mnoZstvéd sa odsku3ali. K analyzovanej vzorke mosadze
s obsahom olova sa postupne priddval bizmut v mnoZstve od-
poveda jicom 0,001 % a% 0,1 %, prifom stanovenie olova vdbec
nerudil. KedZe koncentra&nd zévislost olova bola lineérna,
pri analyzach sa md%e pracoval metodou ¥tandardného pri-
davku, %o analyzu urychli. Stanovenie neru3i ani pritomnosi
dusi&nanov, ani hydrolyzovand kyselina cini&ita.

Rozpustacia voltametria ako metoda je rychla, pres-
nd, jednoduchd, netreba nédkladné zariadenia, vhodnd pre sta-
novenie stopovych koncentrécii kovov vo v3etkych typoch re-
ferendnych materidlov. Na Ceskoslovenskom metrologickom
Ustave sa pouZiva pri stanoveni kovovych nefistdét v chemi-
kéliach pre ionometrické refereniné materidly a na stano-
venie stopovych koncentracii kovov vo vybranych typoch re-
ferendnych materidlov farebnych kovov.
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M. Dub o v &, Ceskoslovensky metrologicky ustav,
Bratislava : Stav etalondZe v oblasti merania pH v {3SR,

Stétna etalond? v oblasti merania pH v CSSR sa
opiera o poZiadavky na presnost a sprévnost merania pH vo
vyskume i v priemysle, ktoré kolidu od = 0,001 aZ po 4 0,1
jednotky pH. Jej dlohou je zabezpedil zdkladné metrologické
podmienky Jjednotnosti, sprévnosti a presnosti merani.

Sprévnost a presnosi merania z&visi od reproduko-
vatelnosti konveninej stupnice pH, ktora existuje v dvoch
zékladnych koncepciéch. Standardné pH stupnice - sovietska,
RVHP a na3a sa opieraji o koncepciu NBS, kym francizska a
Japonské spoéivajui na britskej koncepcii.

Podla v sitasnosti platnej schémy nadvaznosti
prenosu jednotky pH prijatej v RVHP je primérnym etalonom
subor etaldnovych tlmivych roztokov, prostrednictvom kto-
ryjch sa jednotka pH prend3a na niZZie etalond?ne rédy kom-
paréciou merani v ¢lankoech s prevodom.

Normaliza&né préce CSMU v oblasti definiénych sta-
noveni i prenosu Jjednotky pH sa charakterizuji tak, ako ich
vyjadruji metrologické predpisy a odporidania RVHP a OIML.
Poukazuje sa na niektoré faktory - ako Zivotnost roztokov,
kapacitné moZnosti 3tdtnej metrolégie, ktoré do znalnej
miery vplyvaji na moZnosti schémy nadvaznosti prenosu jed-
notky pH.

Na zdver sa uvddzaji navrhované opatrenia v systé-
me 3tétnej etalondZe, ktoré vyplyvaji z prieskumu sudasnej
situdcie v oblasti merania pH.

P#istrojovd komise

Laboratof optiky a katedra optiky a Jjemné mechaniky ,

771 46 Olomouc, Gottwaldova 15 (RNDr. V. MaliZek, CSc., tel.
22451) potfebuje zejména pro potreby praktike spektrdlni
pfistroje (zejména pro infralervenou absorp¥ni spektroskopii,
Ramanovu spektroskopii a emisnif spektroskopii).
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Dne 2.8ervna 1978 zemPel ve véku 52 let
Ing. Jan J o k 1 , CSc

dlouholety &len a funkciond# Teskoslovenské spek-
troskopické spolecnosti.
Jeho odchodem ztrdcime obétavého funkciondre
a vyznacéného odbornika v oboru spektroskopie.
Best jeho pamdtce !
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ZPRAVY

Viem zéjemelm o pouZiti vypofetni techniky v in-
fratervené spektroskopii sd&luji, Ze v Zdkladni knihovné
UVI 8SAV (Pranha 1, Nérodni t¥ida &. 3) je pod signaturou
D 243 79 k dispozici sedmidilné sbirka programi "Computer
Programs for Infrared Spectrophotometry" od dr.R.N. Jonese
a jeho spolupracovnikd (Division of Chemistry, National
Research Council, Ottawa, Canada). Sbirku zaslal jako dar
%s. spektroskopikim dr. R. N. Jones.

M. Horék
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F. Storek, VOHZ , Praha : Kontrolnf a
srovnévaci analyzy &s. vzorkd na energiové dispersnich mi-

kroanalyzdtorech.

V soucasné dob& se také v USSR znainé rozsifuje
zavéddéni rentgenovych energiové dispersnich polovodiZovych
spektrometrd a analyzétord, které se montuji jako doplnkové
zatizeni na pristrojich EMA nebo SEM (elektronovy mikroana-
lyzétor a elektronovy rastrovac{ mikroskop). Podstata a
princip energiové dispersnich spektrometrd je znémé z odbor-
né literatury. Hlavni nevyhodou téchto zaPfizeni ve srovndni
s krystalovymi spektrometry je, Ze rozli3itelnost jednotli-
vych 8ar je hordi, dochézi k piekryvéni &ar, €asté koinciden=-
c¢i atd. Na druhé strané maji tato zaifizeni Fadu vyhod (analy-
za celého spektra, rychlost analyzy, nejsou pfitomny mecha-
nicky pehyblivé prvky atd.)
Je3td pFfed 5 lety bylo moZno tyto pPfistroje pouZi-
vat pouze pro kvalitativni analyzu. V poslednich 3-4 letech
se viak tato zaf{zeni doplnujl podita&i, které analyzuji celé
zachycené spektrum. Vysledky analyzy Jje moZno potom povaZovat
za kvantitativni.
Zpracovéni rtg.spektra poiitaem obvykle zahrnuje:
a) odefteni pomérné vysokého pozadi
b) postupné odeffténi v3ech spektrélnich far Jjednohe prvku
po&inaje od nejni%3ich energii (nejniZsi Z)

¢) zpracovadni a vypolet relativnich intenzit

d) korekce na AFZ

e) %asto té%Z normalisace na soudet prvki 100 % nebo pfepolet
na &isté kyslidniky (kyslik se odpo&itévd) a pod.

f) rdzné dalsi operace.

Dald{ moZnosti vyuZziti této techniky je t.zv. ana-
1yza bez pou#iti standardi. Metoda spodivé v tom, %e je zné-
ma kiivka u&innosti polovodi&svého detektoru pro jednotlivé
energie, takZe je moino ze zmérené intensity bud p¥imo ode¥i-
tat z kalibradni kPivky koncentraci nebo s pouZitim vztahu
Zc;= 1 a z poméru intenzit jednotlivych far vypotitat kon-
centraci konkrétnfho prvku. Metoda dévéd ovSem ponékud méné
presné a sprévné vysledky, avsak je velmi rychld a pohodlné.
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Zatim co dosavadni{ metody rtg. analyzy jsou vyhradné&
srovnédvaci (t.j. s poufitim relativnich intenzit
k ), Jje tato metoda do jisté miry blizkd metodé absolutni.
Pristroje tohoto typu nabizi do SSR rada sv&to-
vych firem, z nichZ nejznéméjsi jsou:
EDAX (USA, Holandsko)
KEVEX (USA)
TRACOR - Northern Scientific (USA)
FINIGAN (USA4)
ORTEC (USA, NSR)
LINK Systems (Anglie)
a dalsi.

Pracovnici BMA a SEM v {SSR by méli byt informo-
véni o pfesnosti a sprévnosti vysledkd kvantitativnich ana-
1yz dosahovanych na pfistrojich tohoto typu.

Skupina lokd&lni mikroanalyzy pri {s. spektrosko-
pické spole¥nosti pripravila program kontrolnich kvantita-
tivnich analyz nékolika vzorkd, ktery mé za iucel pfipravit
pro poteacidlni zdjemce o ndkup t&chto zafizeni v ESSR

a) piesné informace o soudasnych moZnostech téchto za¥izeni
pfi pouZitf pro kvantitativni analyzu rdznych vzorkd

b) vzdjemné srovnéni vysledkd jednotlivych firem a tim téZ
hodnotit kvalitu t&chto zaifizeni nabizenych na &s. trh.

VyuZili jsme proto v rémci {s. spektroskopické
spole¥nosti nabidek firem EDAX, ORTEC, TRACOR a LINK, Ze
provedou (ov3em z reklamnich ddvodd) kontrolni analyzy né-
kolika vzorki. VSechny firmy laskavé dovolily, aby tyto
vysledky byly publikovény v bulletinu Us. spektroskopické
spoleénosti.

Pro tento ti&el byly vybrdny vzorky s dobfe zndmym
a homogennim sloZenim, které v USSR vétsinou pouzivéme jako
standardy pro EMA. SloZeni kontrolnich standardd je uvedeno
v tab. I. Jde o 5 vzorkd kovovych materidld a 5 silikétd.

Pfiprava téchto standardl byla nésledujici:

Zrnitka standardi velikosti cca 0,5 mm byle uloZe-
na v ocelovém kroufku @ 5x3 mm a vhodnou technikou upevnéna
do epoxydové pryskyfice 1200 (silikéty) a do Woodova kovu
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(kovy). Po vybrouSeni slou#i tyto sady standardd pro kon-
trolu kvantitativnf rentgenové mikroanalyzy. Silikdtové
vzorky Jje ovdem t¥eba vakuové napafovat (napt. uhlikem a
pod).

Po p¥ipravé prepardtd ve VUHZ Praha byly tyto
vzorky preddny zdstupclim firem k analyze. Sprévné sloZeni
nebylo Zé4dné z cizich firem pfedem znfmo.

Kontrolni analyzy na zaif{zenich jednotlivych firem:

1) Firma EDAX (Europe) B.V. (Holandsko)

Analyzy byly provédény na EDAX E-system zahrnujici Detec-
ting Unit, 711B Analyzing Unit with 6094 EPIC Module,
EDIT/Nova System, software programs 7EM; 7EP; BURP and
Testoprograms., Tato zafizeni byla instalovéna na pristroji
scanning electron miscroscope PSEM 500 fy. Philips.

Firme m&la vzorky k disposici cca 1 rok. Analyzy
byly provédény nejprve Jjako orientaini b&hem riznych sympo-
sif (duben 75, listopad 75, udnor 76) a nakonec byly prove-
deny v centrdle firmy za regulérnich podminek v kvétnu 76.
JelikoZ v té dobé JjiZ firma EDAX znala skutedné sloZent
(wet analysis) vzorkd pedle tab. I. byly k analyze souias-
né piedény 2 silikéty (ozna¥eni Jurek I a Jurek 2), jejich3
sloZeni firma neznala. Firma EDAX provedla se standardy opa=
kované pouze analyzy silikétd. Analyzy 5 kovovyeh vzorkd
nebyly opakované se standardy provedeny a povaZuje je pro
bezstandardovou metodu za vyhovujicdf.

Vysledky analyz jsou uvedeny na tab. II.

2) Firma ORTEC (NSR, USA) . Analyzy byly prové-
dény na zafizeni ORTEC 6230 instalovaném na elektronovém
rastrovaném mikroskopu Cambridge Stereoscan S 600. Software
programs - SEEK. Analyzy byly provedeny s vlastnimi standar-
dy firmy pro analyzu silikétd s komplexnfmi standardy, pro
analyzu kowl s &istymi kovy.

Firma ORTEC neprovédé&la analyzu bezstandardovou
metodou.

Vysledky analyz jsou uvedeny na tab. III.
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3) Firma TRACOR-EUROFA (Holandsko, UsA) . Pro-
veden{ analyz bylo firmou zaji¥téno na jedné vysoké Zkole
v Holandsku, kterd vlastni Jjejich zafizend.

M&¥eni bylo provedeno na nésledujicim zabizeni:
Scanning mikroskop JEOL 50 A
TRACOR NS=-800 Multichanel Analyser
TRACOREX Detector (165 eV resolution).

Pri méreni byly pouZity vlastni standardy Zistych
kovd. Firmae TRACOR nezajistila provedeni analyz vzorki se
silikéty.

Vysledky analyz Jjsou uvedeny na tab. Iv.

4) Firma LINK Systems (Anglie). VSechny vzorky
byly analyzovény na: LINK Systems 290 analyser montovaném
na Cambridge Stereoscan Z2A.

Kazdy vzorek byl analyzovén 2x p¥i 20 kV a expo-
si¥ni dob& 100 sec.

Firma piipomind, Ze bylo nutno silikéty napalit
silnou vrstvou uhliku coZ mohlo ovlivnit vysledky analyz
sodiku.

Vysledky analyz Jjsou uvedeny na tab. Va a Vb.

5) Analyzy na elektronové mikrosondé s krystalo-
vymi spektrometry firmy JEOL (Japonsko).

Pro srovnéni systému EDA s klasickou mikrosondou
s krystalovymi spektrometry uvédime vyslelky analyz prove-
dené na nasich vzorcich firmou JEOL v roce 1976 v Tokiu.

Firma JEOL provedla analyzu na klasickém mikro-
analyzétoru JXA 50a s uddajné automaticky Fizenymi spektro-
metry (krystalovymi).
Vysledky analyz Jjsou uvedeny na tab. VI.

Diskuse a shrouti vysledkid.

(Zelem piedloZenych vysledkd analjyz bylo v zésad¥
zjistit souasny stav a moZnosti vyhodnocovéni spekter
energiové dispersnich analyzédtord rdznych firem pro kvanti-
tativnd mikroanalyzu.

Laskavosti nékolika vyrobnich firem, které se
uchézeji o uplatndnf na feskoslovenském trhu a nebizeji &s.
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organizacim své vyrobky, byly analyzovény totoZné vzorky
na n&kolika energiov& dispersnich analyzétorech.

Kvalitativni vysledky a vyhodnoceni spekter na
pfistrojich riznych firem se navzdjem mnoho od sebe nelisi.

Jinek je tomu pfi vyuZiti téchto spekter pro
kvantitativnf analjyzu. Zde mé kaZdéd z firem vlastni tech-
niku zpracovdni spektra poditaiem - software.

PredloZené vysledky umo?nuji predeviim vzéjemné
srovnéni pouZivédni rozdilnych software rdznych firem.

Z vysledkl wyplyvé, Ze sprévnost i reprodukova=-
telnost dosahovanych analyz je pozoruhodné piedevdim p¥i
vy83ich obsazich daného prvku. Pfi nizkych obsazich ( pod
1% ) je spréwvnost stdle nedostate¥nd. V porovnéni s kla-
sickymi mikroanalyzdtory pouZivajicimi krystalové spekiro-
metry je dosahovand sprévnost i piesnost vysledkd obecné
niZ3i, zvl4sté pak p¥i niZ3ich obsazich sledovanych prvid.

PPekvapivé dobré je predeviim sprévnost vysledkid
analyz dosahovanéd bezstandardovou metodou & to jak pro ko=
vové tak pro nekovové materidly. Analyzy Jjsou sice ponékud
méng presné ne? vysledky ziskané klasickymi metodami srovné-
vacimi (tj. se standardy), av3ak jsou daleko lep5i neZ tzv.
polokvantitativni analyzy ziskané z relativnich intenzit
na EMA s krystalovymi spektrometry.

Predpoklédéme, Ze zdjemei si provedou vlastni
konkretni hodnoceni vysledkd analyz pro jednotlivé prvky a
podle pot¥eby poZédaji jednotlivé firmy o bliZ3{ vysvétleni.

Povafujeme za svoji milou povinnost podékovat
vEem zahraniZnim firmém - dodavatelim energiové dispersnich
analyzétord za provedeni téchto kontrolnich analyz a za
sounlas s jejich uvefejnénim v bulletinu Cs. spektrosko-
pické spolelnosti.
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Vyddvé Geskoslovenskd spektroskopickd spolednost pFi TSAV
ge sidlem ve Vizkumném dstavu CKD v Praze 9, Na Harfd 7 .
Za $SSS zodpovidd Dr.B.Moldan CSc.

Redakce M,VeSerkovd. Redakni uzdvérka &erven 1978.
Pouze pro wvnitini pot¥ebu.



