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Bulletin

f{slo 32 dervenec 1980

Dne 9.%ervna 1980 se konala V Ndrodnim technic=-
kém muzeu 29. schize hlavniho vyboru Cs.spektroskopické
spolednosti, pri (sav.

Schizi zahdjil Dr.Bedrich Moldan, CSc v 9.20 hod.
Z programu:
Ing.Tr3ka piednesl zprédvu o &innosti predsed-
nictva. Krom& bZiné agendy byla hlavnim bodem jednéni p¥i-
prava 6.&¢s.spektroskopické konference. Ing.Trdka oznémil,
Ze vedeni komisi pPevzal Ing.3l4r a vedeni 3kolské komise
Dr.Novotny.

Ve zprédvé o &innosti sekci bylo konstatovédno, Ze
v3echny plénované akce byly uspotddény (kromé& kurzu mole-
kulové spektroskopie organickych sloudenin, ktery byl pro
maly podet pfihlddek zruden).

Znovu bylo poukazovéno na nedostatedny servis
fy Zeiss. Doporuduje se, aby pPistrojovéd komise v této v&-
ci navézala kontakt s FMTIR.

: Ing.Tr3ka prfednesl ndvrh plédnu odboraé Einnosti
na rok 1981, ktery byl schvédlen.

Hlavni vybor schvAdlil pPedloZeny nédvrh rozpoétu
na rok 1981 a ndvrh kandiddtky na pPisdti volebni obdobi.

Doc.Papoudek informoval o zarfazeni hlavniho iko-
lu "Spektroskopie" do Stdtniho plénu vyzkumu pro 7.pé&ti=-
lety plédn., Na valné shroméZd&ni pfipravi doc.Papousek in-
formaci o dkolu a vyvoji spektroskopie v pF{iStim pétile-
tém pléanu. »
Schize byla ukonéena ve 12.15 hod.



SEKCE OPTICKE ATOMOVE

SPEKTROSKOPIE

Odbornéd skupina spektroskopie nevodivych materidld

Ve dnech 28,1. - 1.2.1980 se konal v Ko3ickych
Hamrech seminé¥ "Problémy zdékladnich nejvyznamn¥jdich
postupd stanoveni mikro a makrosloZek v nevodivych mate-
ridlech”.

Byly predneseny prednésky:

Eduard P 1l 8§k o a Jana'Kubov &, Geo-
logicky idstav PFUK, Bratislava: Ziskanie a hodnotenie

niektorych étatigtickich parametrov

Obsahom préce Jje vypracovany zjednodudeny postup
vypo¥tu najd6lezitej8ich parametrov rozptylovych diagramov
(r,w) s ohladom na moznosf vyuZitia v kazdom laboratoriu,
t.j. bez osobitnych nérokov na programovanie a bez potreby
kon3truovania rozptylovych diagramov zo vstupnych udajov
z velakrét opakovanych merani hodndt Yx a Yp.

Rozptylové diagramy je moZné kondtruovaf z roz-
dielov hodndt d Yy pre analytickd spektrdlnu &iaru a d Yy
pre spektrédlnu &iaru porovndvacieho prvku, ktoré ziskame
z paralelnych merani vykonanych na rdznych vzorkéch podob-
ného typu. KedZe v beznej praxi sa v laboratoriu visetky
vzorky snimkujd dvakrét, dostévame jednak velké mnoistvo
vstupnych ddajov a okrem toho tento postup charakterizuje
Sirs3iu koncentra®ni oblasf ne% v pripade klasického postu-
pu s jednou néhodne vybranou modelovou vzorkou. Teda pos-
tup lepdie zodpovedd prislusnym prevédzkovym podmienkém a
potrebné ddaje k 3tatistickému spracovaniu si nevyZaduju

nijakd osobitnd précu, kedZe si sufastou beinej prevédzko-
vej analytiky.

Vhodnost vypracoveného postupu sme overili vy-
pottom viacerych parametrov rozptylovych diagramov a po-
rovnanim tychto vysledkov s vysledkami pdvodného beZného
vypoftu. Tieto boli prakticky rovnaké. Vypo&ty boli vyko-
nané pre dva typy vzoriek (50 vzoriek Zdl a 50 vzoriek
bézickych hornin). Neboli zistené Ziadne signifikantné
rozdiely v presnosti v zévislosti od zloZenia matrix i ked'
parametre rozptylovych diagramov pre dany prvok sd v niek-
torych pripadoch znalne rozdielne pre oba typy matrix
(hodnoty koreladnych koeficientov a ortogondlnych regres-
nych koeficientov).

Ondrej Filo, I.Hollander, Ka-
tedra chémie, Katedra matematiky Vysokej Skoly technickej.
Ko3ice : PouZitie vypoltovei techniky pri adidnych meto-
dach v spektrograficke] analyze

Vychédza sa z logaritmovaného tvaru Lomakin-
Scheibeho rovnice s pouZitim porovnévacieho prvku. Stano-
vi sa AY u neznémej vzorky, dalej u tej istej vzorky po
dvoch znémych pridavkoch stanovovaného prvku. Ziskaji sa
ddaje pre riedenie systému rovnic

LAYy = A + B log Cy
AY¥] = A + B log (Cx + C3)
AY2 = A + B log (Cyx + C2)

AYyx, AY] a AYp moZno stanovit, Cy a Cp si znéme pridavky
a neznéme v troch rovniciach su kon3tanty A a B a koncen-
trdcia stanovovaného prvku vo vzorke Cy.

7Z daného systému rovnic nie Je moZné Cy expli-
citne vyjadrit’. PouZilo sa preto implicitné vyjadrenie

G
. Silm C2 M
(1 + Tx D
AXY =Xy
M =
AYZ = Yx

Uvedend zévislost sa d4 riedit numericky Newto-
rfovou iterdciou. Toto rieSenie je ov3em zna&ne zd%havé a
preto je ulelné pouZitie vypodtovej techniky. Pre navrhnu-
ty program si potrebné tieto vstupné ddaje: Cq , C2 , AYy ,
AYy] a AYp. Vystupné uddaje su Cy a sCx/cx.loﬁ - t.j. rela-
tivna chyba Cy.



Helena Pr ok opov &, Centrédlni laborato-
fe, Geoindustria n.p., Praha : Tolerance pro hrubou kvan-

titativn{ spektrdélni analyzu geochemickych vzorkd

Atomové emisni spektrografie (AES) pfedstavuje
co do objemu zpracovanych geochemickych vzorkd jeden z nej-
v&tSich provozl nejen v rdmci Centrdlnich laboratoii n.p.
Geoindustria, nybrz i celostsdtn&. V roce 1979 doséhl podet
zanalyzovanych vzorkd - na stardim vybaveni fy.Zeiss a s
spd 3kdlou-36.000 ¥kusd, t.j. asi 400 Q00 stanoveni.

Hlavni potiZ je v poZadovéni co nejniZdich sta-
novitelnych koncentraci, kde vadi nehomonegity ve vzorcich
a soulasné stanovovdni t&kavych i netXkavych prvkd, kde u
poslednich doch&zi k vice neZ Padovym chybém. Za tohoto
stavu je od leto3niho roku na vSechna stanoveni laboratofe
AES striktn&d politadov& uplatrfiovdn doplndk smdrnice &.9
z roku 1962 JUG, ktery dovoluje toleranci + 100 #% a =50 %

z vysledku. Uvedené meze se pouzivaji na v8echny prvky i
v3echny koncentrace.

U seriové zpracovanych vzorkd je moZno opakovat
pouze 5 # z celého souboru a to lx jako zékladni stanoveni
a 2x jako za3ifrovanocu vnit#ni kontrolu. PFi pedlivém sle-
dovéni hrubych chyb (vyprsknuti vzorku z kréteru elektrody,
nehomogenita a pod.) a za pPedpokladu lognormélniho rozdé-
leni chyb pFi analyze stopovych prvkd je moZno pouZit ke
stanoveni novych toleranénich mezi statisticky zpisob vy-
chézejici z variadniho rozp&ti, nap#. podle Deana a Dixona.
Byla pouZita zévislost logaritmu prim¥#rného varia&niho roz-
p&ti na aritmetickém prim&ru logaritmd zm&Penych koncentra-
ci, kterd byla nahraZena regresni pFimkou. Jako tolerandni
mez byl zvolen interval spolehlivosti - v pfipad® olova
pro pravdépodobnost 95 %. Vysledkem je tabulka uvéddjiei
obsah prvku a jemu odpovidajici maximélni moZny podil nej-
vy881i koncentrace k nejniZ8i, coZ odpovidd pfi poditafové
kontrole podilu zékladniho méfeni k prim&ru ze 2 kontrol-
nich m&¥eni, :

U nejnizdich stanovitelnych koncentraci byla pro-
vedena empirickd oprava na nehomogenitu vzorku, vychézejici
z pozorovéni zékladnich a kontrolnich m&¥eni v této koncen-
tradni oblasti.

Vysledkem by m&ly byt interni toleranéni meze pro
vS8echny prvky stanovované hrubou kvantitativni spektralni
analyzou. Tim by byly automaticky vylouleny t&Zko t&kavé
prvky, pro které je uZivany zplsob nevhodny (byly by stano-
vovény jednoduchym misenim s vhodnym pufrem samostatnd),
Postup byl vyzkou$en na p#ikladu olova a ov&fen na 720 pr{i-
padech zdkladnich a kontrolnich mé&¥eni. :

Provozni a spektrdlni analyza geochemickych vzorkd
by byla napfi8t& posuzovéna z hlediska redlnych kritérii,
vychéze jicich z uZivaného postupu, podtu opakovéni i vlast-
nosti prvkd, jak to definice toleran&nich mezi p¥edpoklad4.

| Eduard P 1 8 k o , Geologicky ustav PFUK, Bra=-
tislava, Jén M e d v e & , Geologicky ustav SAV,Bratislava:

Hodnotenie vplyvu chyby analytického postupu na rozloZenie
obsahov stopovych prvkov v geologickych materidloch

Pri geochemickom sledovani stopovych prvkov v
geologickych materidloch je ddleZité ich rozloZenie. K to-
mu je potrebné poznat priemernd hodnotu a rozptyl hodndt.
Tieto parametre sa vo viacerych précach vypolitavaju zo
vztahov platnych pre normélne rozloZenie.

Vychédzajic z viacerych publikovangch préc je moZ-
né rozloZenie stopovych prvkov v geologickych materidloch
lepdie opisat rozloZenim lognormélnym a teda vypoditat vys-
8ie uvedené parametre za pouzitia zékonitost{ pre lognor-
médlne rozloZenie. Okrem toho kaZdé z analyticky stanovenych
koncentrdcii v minerdle alebo hornine tvoriaca jednotka v
sledovanom sibore je tiei zataZend urfitou chybou merania,
ktori je taktieZ moZné s dostato¥nou mierou zhody opisat
logaritmicky normélnym rozloZenim. V literatuyre dosia?l pu-
blikované ddaje o rozloZeni stopovych prvkov zahrhujice
prislu3né parametre (stredné hodnoty, rozptyl a pod.) tak
reprezentuji vysledky zodpovedajuce konvolucii rozloZenia
vlastnych hodnot koncentrdécii sledovanych stopovych prvkov
& rozloZenia chyby pouZitej analytickej metddy. V préci sa
podéva postup umoZnujici zohTadnenie chyby analytického
pristupu a zistenia vlastného rozloenia obsahov stopovych
prvkov. Navrhnuty postup sa aplikoval na sledovenie rozlo-
Zenia vybranych stopovych prvkov v ultrabazickych horninéch
zo Spidsko-gemerského rudohoria sledovanych za pouzitia
spektrochemickej analyzy. Na zdklade ziskanych vysledkov sa
chyba spektrochemického stanovenia vyznamne neprejavuje na
hodnotéch ziskanych Statistickych parametrov opisujdicich
sledované rozloZenie.

Eduard P 1 8 k o , Geologicky istav PFUK, Bra-
tiglavae, Karol F 1 6 r i 4 n , Katedra chémie HF V§T,

KoSice : Porovnanie spofahlivosti rdznych spbsobov trans-
forméacie sfernenia

Po dvodnej fasti venovanej zékladnym otézkam fo-
tografickej fotometrie sa pre daldie sledovanie vybrali dva
najroz¥irenejdie transformainé postupy a to zovSeobecnepé,
P-transformécia podla Kaisera a l-transformdcia podla Toroka,
Zimmera a Réti. Pre oba transforma¥né postupy sa odvodili
koeficienty prenosu chyby stanovenia séernenia, strmosti a
transformadnej kondtanty na chybu zistenia hladanej trana-
formovanej veliliny. Zo zistenych teoretickych vztahov vy-
plyva, Ze oba sledované transforma&né postupy majd poskyto-
vat vysledky zataZené rovnakou chybou.

Na zéklade experimentdlne zistenych hodndt sa
stanovili prisludné transforma¥né kon¥tanty, priZom pre P
transforméciu sa pouZil novy vypoltovy postup zaloZeny na
vztahoch korelaéne-regresnej analyzy. Statistické ohodnote-
nie zhody ziskanych hodndt AY s filtrovou kon3tantou v ce-
lej oblasti sledovangych s¥erneni potvrdilo teoreticky pred-
poklad rovnakej presnosti oboch transformadnych postupov,



Eduard P 1 3 k o , Geologicky ustav PFUK ,
Bratislava: Problémy heterochromatickej fotometrie

V pripade merania s¥ernania pri odlahlych vlno-
vych dlZkach nie je potrebné intenzity vyhodnocovat z
dvoch osobitngch kalibra¥nych kriviek emulzie. Za udZelom
zaistenia zhody intenzitnych stupnic a tym vyuZitia ui
prv kondtruovanych analytickjch kalibra&nych priamok je
v takomto pripade potrebné pouZit urditu normalizadnd
podmienku. V praxi sa vyuiive postup zalofeny na kondtan-
tnom konven&ne zvolenom s&ernani, pri ktorom sa umiesti
priesedik danych kalibra&nych kriviek emulzie. Pri pre-
chode od jedného typu emulzie ku emulzii iného typu moZu
pri tomto sp8sobe vznikat systematické chyby. Z uvedenych
ddvodov sa navrhuje vyuZitie tabelovanych prechodovych
pravdepodobnosti pre vybrané &iary Zeleza za zdklad nor-
movania intenzitnej stupnice. Postup sa experimentédlne
overil a porovnal s postupom priese&ikov, prifom sa zis-
kxali pri novom postupe spolahlivejSie vysledky. VyuZitie
uvedeného postupu umoZnuje racionalizéciu spektrochemic-
kych metdd vyplyvajicu zo Setrenia merania viacerych giar
porovnévacieho prvku a z moZnosti dlhodobého pouZitia
analytickych kalibraénych kriviek.,

Natalia P 1 i e 8 ov 8 k & , Katedra chémie

HF VST, Ko3ice : Spektrografické sledovanie technolo-
gicky vyznamnych nevodivych materidlov na bdze MgQ

Bola pre3tudovand moZnost analytického stano-
venia vedPajsich a stopovych prvkov v slinutej magnézii
metddou emisnej atémovej spektrdlnej analyzy. Ako vedlaj-
3ie prvky sa stanovili Al, Cd, Fe, Si a ako stopové B, Cr,

M, % Boli pripravené tri sady kalibraénych vzoriek

a) syntetické vzorky zo spektrédlne &istych oxidov, obsa-
hujice aj stopové prvky;

b) syntetické vzorky zo spektrdlne &istych oxidov, ktoré
sa slinovali s cielom napodobit fézové zloZenie slinu-
tej magnézie z prirodnych surovin;

¢) prirodné vzorky.

Stddium vyparovacieho procesu umoZnil zvolif ako porovné-
vaci prvok Pd.

Sledoval sa vplyv spektrochemicky aktivnych
primesi na zjednotenie matrixefektu. Ako primesi sa pou-
%¥3i1i florid a uhliditan litny. Na zaklade vyhodnotenia
normovanych vztahovych kriviek sa dalo usddit, Ze florid
1itny poskytuje lepsie vysledky. Parametre kalibraénych
priamok nepotvrdili tento uzéver Jjednoznalne. Analyza kon-
krétnych vzoriek a overenie sprédvnosti vypracovane] metody
daji moznost jednozna&ne zvolit ako spektrochemickd prisa-
du florid litny, ktory zjednotil spektrochemické chovanie
vedTajsich a stopovych prvkov. Najviac pozoruhodnym je
tzn fakt, Ze florid 1itny kladne vplyvel na chovanie hli-
nika,
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3 %0fia Ry b drov &, Katedra chémie V3T,
Kodice: Termochemické reakcie v sistavdch na bédze MgQ

V prispevku bolo poukédzané na spdsoby, akymi
moZno studovet chemické reakcie prebiehajice v krateri
uhlikovej elektrody pri budeni oblikom jednosmerného
pmidu o intenzite 6 A,

! : Najvad&3ia pozornost bola venovand termodyna-
mickej analyze bindrnych sistav kysli&nik - grafit ako .
aj zmesi kysli¥nikov a grafitu. Diagramy AG vo funkcii
teploty ukézali, ktoré predpokladané chemické reakcie
splnaji termodynamickd podmienku samovolného priebehu.
Predpokladané reakcie boli overované rdntgen-struktu-
rdlnou analyzou zbytku nachédzajiceho sa v andde po roz-
nej dobe horenia oblika. Bola identifikované pritomnost
niektorych karbidov.

Na zéver boli porovnané vyparovacie krivky pre
horéik, kremik, vépnik a hlinik z bindrnych sistav kys-
lidnik - grafit a zo zmesi v3etkych kysliZnikov s gra=-
fitom podas 180 sekundového vyparovania. Rozdiely v
priebehu vyparovacich kriviek boli vysvetlené jak termo-
chemickymi reakciami v krdteri uhlikovej elektrddy, naj-
markantnejdie u kremika, tak aj rozdielnymi parametrami
oblikovej plazmy T, pe v d0sledku jej rozdielneho zlo-
Zenia.

Karol F1dri 4dn , Katedra chémie HF V3T,
Ko3ice, Karol Z i mm e r , Katedra anorganickej a ana-
lytickej chémie Univerzity L.Edtvdsa, Budapest : Spektro-
grafické h enie archeologickych ndlezov_sklenenyc
peral

Predmetom skumania boli dlomky sklenenych pe=-
rdl, objavené v hroboch pravdepodobne vandalského povodu
z ranného obdobia stahovania nérodov (III.-IV.st.). Cie-
Tom prédce bolo urlenie a kvantitativne stanovenie kovovych
prvkov, majuicich rozhodujici vyznam z hTadiska farebnosti
jednotlivych vzoriek.

Po orientadnych analyzach sa urfili pravdepo-
dobné hlavné komponenty (matrix) a vedlajSie a stopové
prvky, ktoré bolo nutné sledovat’ z hladiska zadanej ulohy.
Kvantitativny spektrograficky postup sa vypracoval za pou-
?itia metody kalibradnej priamky, prisludné kalibra&né
vzorky sa pripravili zo spektrédlne &istych oxidov, resp.
karbonétov prisludnych prvkov. Modelovy matrix pripravil
jednak na zdklade literdrnych ddajov, jednak na zéklade
analyz niekolkych vzoriek, uskuto€nenych termometrickou
rychloanalyzou na pristroji DITERMANAL. Modelové kali-
bradné vzorky a aj analyzované vzorky sa riedili s prisa-
dou LipCO3 + grafit, ako porovnévacie prvky sa pouZili Pd
a Ga ; sprédvnost volby tychto sa overila 3tdidiom vyparova-
cich procesov.

Spracovanie vysledkov spektrografickych analyz
vys8iepopisanym spbsobom umoZnilo definovanie prvkov, ma-



jicich vyrazny podiel na farebnosti 3tudovangch vzoriek
skiel: Cu - vo forme Cup0 - &ervené sfarbenie; vo forme
Cu0 - modré, alebo zelené sfarbenie. Mn - fialové sfar-
benie, Fe, Ti - &ierne sfarbenie. Fe, Mn - hnedé sfarbe-
nie. Zvlé#tnu dlohu hrd Sb, ktoré sa v danom obdobi pou-
%2ivalo ako vylu¥ny prostriedok na zakalovanie a opalizo-
vanie bielych skiel. Ostatné prvky, ktorych obsah bol
stanoveny vo vyraznej3ich koncentrécidch, ako napr. Pb,
Sn a &iastodne B, ako aj stopové prvky ako Ag, Cr, Co, Ni
a V nemaji v silade s literdrnymi ddajmi vyraznejs3i far-
biaci efekt a dostdvali sa v danom obdobi do skiel ako
sprievodné prvky, pochddzajice jednak.z pouZitych suro-
vin, a hlavne s najpravdepodobnejde]j farbiacej prisady,
ktorou boli trosky z metalurgickej vyroby.

Na zdklade vysledkov analyz je moZné v plnom
silade s literdrnymi ddajmi kon3tatovat, Ze v danom ob-
dobi sa prvky, hrajice udlohu pri farbeni skiel prakticky
obmedzili na Cu, Mn, Fe, Sb a &iastolne Ti, Pb a Sn.

Milan M & t 1, Geologicky prizkum, Rymafov:

PouZit{ dvojitého oblouku pro stanoveni geochemicky za-
Jjimavych prvkd

Jako indikdtory zrudn&ni mdZe slouZit Pada
prvkd, z nichZ n&které neni moZné rychlym a levnym zpl-
sobem stanovit v rozsahu geochemického vyskytu (nap?.:
Cd, Bi, Sb, spektrograficky ale ani Zn, Ag, As apod.).
Existuje fada metod, zamd¥enych na stanoveni 1 - 2 prvkd
i na urditou osnovu, vedle toho i ¥ada univerzélnich
metog. které se v3ak vesm®s vyznafuji nizkou dokazatel=-
nosti.

Idedlni pracovni model:

1. Najit metodu skupinového stanoveni s vysokou dokazatel-
nosti.

2. Nalézt kompromisni podminky.

3. Eliminovat vliv osnovy.

VyzkouSeli jsme z hlediska tohoto modelu metodu vypafo-
véni z kelimkové elektrody ve dvojitém oblouku.
Vysledky:

1. Metody je moZné pouZit v mezich \prav pro soufasné sta-
noveni stopovych mnozstvi Tl1, Pb, As, (Mo, W), Sb, Cd,
Ge,)Bi. Sn, Zn, Ag, In (po¥adi podle vypafrovacich kii-
vek).

2. Geochemicky mén¥& zajimavych prvki miZe byt vyuZito jako
vztainych (uplatnéno Tl, Ge, In). -

3. S vyjimkou Mo a W jsou meze detekce pod Urovni geoche-
mického pozadi.

4, Nelze eliminovat extrémni rozd{fly osnovy.

5. ProtoZe je moZné s dobrou presnosti stanovit ¥adu prvkd
vedle sebe, je stanoveni pom¥rn& levné.
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Pro praktické pouZiti k analyze geochemickych
vzorkd se vzorek misi s gratem, sirou a sodou, lisuje do
formy vélcovych tablet s kuZelovym zakonZenim a vertikal-
nim kandlkem, vkl4dé do kelimkové elektrody a exponuje ve
stejnosmérn. oblouku (~18A, 220 V) s predexpozici 20s.

Milan M 4 t 1 , Geologicky prézkum, Rymafov:
oblé $i{mého stanoveni mé t&kavych prv v rninéc

Piispsvek se zabyvé simulténnim stanovenim t&ch
prvkd, které mohou slouZit jako geochemické indikétory a
nestadi se za bd%nych podminek emisni spektrdlni analyzy
obloukem vypafit z elektrody b&hem prvych desitek sekund,
pPipadnd neni technicky moZné vypafit je ve dvojitém oblou-
ku v sulfidainim prostrfedi.

Anslyza neupravovaného pra3kového materidlu z vy-
vrtu grafitové elektrody je zédkladem tzv, gsemikvantitativni{
analyzy pro metalometrii n&kdy i kvalitativni enalyzy. Ty-
to jednoduché metody maji znadné nevyhody, které do znadné
miry odstranuje navrZeny postup soufasného stanoveni Ni,Co,
Cu, Be, Ba a podobnych prvkd v horninovych vzorcich pro li=-
togeochemickou prospekci., Vzorek + pPisada (C:Ca0O:NapCO3 =
10:5:2) v pomdru 1:3 se pichuje do grafitové elektrody 8
cylindrickym vyvrtem (6=45mm, h=1,5mm) a tenkou sté&nou, ex-
ponuje se st¥idavym obloukem p¥i 12A, Srovnévaci prvky: Pd
a Lu. ProtoZe je stanovovéno i Ba, byl nutny kompromis (zé-
ména Ba v pufru za Ca).

Vyhody uspoféadéni:

1. mdlky tenkostdnny vyvrt zajidfuje uUplné spdleni vzorku,

2. ptidavek Na* a CO3™ eliminuje do zna&né miry rozdily
v obsahu alkédlif a uhli#itand ve vzorcich,

3. uhlik je vodivé ¥edidlo a Ca jako stsbilizétor teploty
oblouku potladuji znadné nereprodukovatelnou frakéni
destilaci,

4. pou%iti dvou rozdilnych referentnich prvkd (Pd, Lu)
umoZfiuje soudasné stanoveni st¥edn® t&kavych i vysloven&
net&kavych prvkd.

Nevyhodou je men¥i dokazatelnost (esi polovi&ni
ve srovnéni s pfisadou C 1 : 1).

Juliena R i 8 o v 4 , Katedra analytickej chémie
CHTF SV3T, Bratislava, Vladimir St r e 8 k o , Geologicky
dstav PF UK, Bratislava : 3tuddium obsahov Mn a Zn v plodoch
a listoch ovocnych stromov

Etylénbisditiokarbaminan manganatozinodnaty (Di-
than M-45 a Novozir MN-80) sa pouZivéd eko fungicidny pro-
striedok na ochranu rastlin. Préca je ‘yenovand vypracovaniu
analytického postupu metodou AAS na Stidium zmeny obsahov
Mn & Zn v plodoch a listoch jabloni po oSetreni stromov me-
novahymi fungicidmi., Mn a Zn sa stanovili po predo3lej de-
hydratécii (80°C) a mineralizécii rastlinného materidlu
zmesou HpySO,+HNO3. Meranie obidvoch prvkov v ziskanych roz-
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tokoch bolo vykonané na atdmovom absorp@nom spektrometri
Perkin-Elmer model 372. Ako absorp&né prostredie bol pou-
Zity oxidadny plamen acetylén - vzduch. Sprévnost navrh-
nutého analytického postupu bola overenéd pridavkom 3tan-
dardnych roztokov mangénu a zinku do vzorky pred minera-

lizdciou. Dosiahnuté presnost stanovenia, vyjadrené rela=- '

tivnymi 3tandardnymi odchylkami, pre sledované prvky bola
nasledovné: v listoch - Mn 7,1 %, Zn 7,3 %; v plodech Mn-
8,9 %, Zn-10,6 %.

Milan M 4 t 1 , Geologicky prizkum, Rymaifov:
MoZnosti kontaminace pfi uUpravé vzorkd

Sddleni se zabyvd prvnimi vysledky pfi hledéant
zdrojd kontaminaci vzork® hornin strojnimi souddstkami.
V dvahu pfichézeji souldsti riznych typd drtidd, mlynd
(v zd43ad® bud z achétu, oceli &i slinutych karbidd) a
prosévacich za¥izeni (ocel, bronz &i organické polymery).
Kvantitativn® je moZné kontaminaci posoudit bud pFimo
(pouZitim zkuSebnich materidld a jejich analyzou v jedno=-
tlivych stupnich procesu) nebo nepfimo (sledovénim udbytku
hmoty souldstek na urdité mnoZstvi zpracovanych vzorkld).
Dodatednd revize vysledkd kontaminovanych vzor-
k% neni obecn® proveditelnd, jedinou dobrou cestou Je
sprévné volba zafizeni pro zpracovéni vzorki.

Alena 3 pa&kov 4, UstPedni ustav geo-
logicky, Praha: ZkuSenosti z pobytu v laboratofiich SOM
Baghdad

V prednddce byla popséna organizace préce a za-
%len&ni laboratofi ve State Organisation for Minerals,
zejména pak spektrélni laboratore. Bylo zmin&no jeji p¥i-
strojové vybaveni (vesm&s Jarrell-Ash) i pouZivaend meto=-
dika pro spektiralni skupinové stanoveni stopovych prvkd
v pldéch a vépencich, kde bylo stanovovéno cca 25 prvkl.
Pufradni pfim&si byl pradkovy grafit, referendnimi prvky
europium (pro Ba a Srg a palladium (pro ostatni prvky).
PFi svém pobytu v Baghdadu autorka provedla zékladni ové-
fovaci pokusy pro stanoveni stopovych prvkd v naft& pomo-
ci rotadni grafitové elektrody.

V druhé Z4sti predndsky byly predvedeny zéAb&ry
obecn® ilustrujici prostredi Iréku i nejbliZdich dal8ich
zemi.

Jiti T om a n , Geologicky .prizkum, n.p.

Ostrava, zévod Brno: Instrumentace pro atomovou emisni
spektrometrii (AES) nevodivych materidld. Poznémky k sou-
casnemu stavu

Jako disledek intenzivniho vyvoje novych budi-
cich zdrojh pro spektrochemickou analyzu (plazmovych vy-

bojd, stabilizovanych obloukd ap.) lze pozorovat v posled-
nich letech op&t zvy3eny zdjem o AES. Tento se projevuje
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zvl., v oblasti analyz nevodivych materiéld rdznorodého
sloZeni (geochemie, agrochemie, studium zne&isfovéni pro-
stfedi atd.), kde rostou poZadavky na polet a kvalitu pro-
vdd¥nych stanoveni a poZadavky na multielementérni analyzu.

N&kterym specifickym vlastnostem novych budicich
zdrojd (stabilité, prostorové nehomogenit&, dynamického
rozsahu) v3ak nejsou prizpdsobeny ostatni &dsti instrumen-
tace: u vlastnich zdrojd odb&r vzorku a jeho pfevod do bu-
diciho prostfedi a ddle prenos a zpracovéni zéifeni.

V &4sti instrumentace pro zpracovéni zéreni se
jako diisledek rostoucich nédrokd na analytické stanoveni
projevuje stédle &ast&ji snaha aplikovat i pro analyzu ne-
vodivych a ridznorodych materidld fotoelektrické spektrédlni
pfistroje.

! Rozdily mezi instrumentaci, zvl. vlastnimi spek-
trometry, pouZzivanymi pro iely kontrolnich analyz a spek-
trometry upravenymi s ohledem na specifické vlastnosti
poufivanych budicich zdrojd jsou demonstrovédny na omezeni
vliivu rozptylu z4¥eni velmi i1ntenzivnich &ar Mg a Ca v ICP
vyboji vhodnou sestavou a ipravami spektrometru. Mezi tyto
Upravy patfi i pouZiti nov& vyvinutych interferenénich fil-
trd s reflexi v dzké spektrdlni oblasti rudivych &ar a
pouziti selektivnich (rezonan&nich) ahsorp®nich cel.

Vedle sniZeni rozptylu sv&tla ve spektrometru
jsou pro analyzu nevodivych materidld prom&nného sloZeni
poZadovédny moznosti korekce na vliv promé&nného redlného
pozadi ve spektru a neodstranitelného podilu rozptylu z8-
feni, Je poukézéno na rozdilné moZnosti korekce na pozadi
p¥imym mé¥enim rdznymi technikami s ohledem na charakter
fumu a omezeni, kteréd odtud plynou pro pouZ?iti programova-
telnych monochrométori.

Zévé8rem jsou uvedeny ndkteré moZnosti, které mo-
hou poskytnout nové detek&ni systémy zaloZené na princi-
pech tglevizni techniky a integrovanych polovodidovych de-
tektord.

Marta Divékyovad, Viskumny a vyvojovy
dstav sklérsky, Trendin: Informativny prehlad vyuZitia

emisného kvantometra fy ARL 33 000 LA s ICP pri analyzach
skla a sklarskych surovin

Pristroj je konZtruoveny na kvapalné vzorky, nos-
nym plynom je argon, vzorka sa privadza formou aerosolu cez
peristaltickd pumpilku. Pristroj bol dodany s generdtorom
s pevne nastavenym vykonom 1,25kW, poditafom PDP 11/08
(16 pam&t) a terminalom Teletype ARL 500 (vlastny vyrobok
fyARLg. Zadédvanie vstupnych dd4t sa robi jednak cez terminal,
jednak cez programovi kartu. Pristroj mé& vystup aj cez DVM,
aj cez minitladiaren. Je postaveny na 24 prvkov. Pre stano-
venie Na a X si zabudované svetlovody. Signél od plazmy je
nimi vedeny cez interferendné filtre priamo k fotondsobilu.

Analyzovany materidl je sklo, sklérske suroviny,
3iaromaterid&l a rézne odpadné suroviny, ktoré mdZu néjst
uplatnenie v skldrskom priemysle. Referentné materidly su
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vlastné Ztandardy, alebo sa na kalibréciu pouZivaji syn-
tetické roztoky. Priprava vzoriek sa robi troma spdsobmi:
1) odkurovanie so zmesou kyselin HF a HClO4 resp. HpSO4,
2) tavenie s LizB407,

3) tavenie s Na,COj. -

Chyba stanovenia jednotlivych kysli®nikov ckrem SiOp,Na20
a K20 vyhovuje poZiadavkém.

Dosial je nevyrieSeny problém analyzy olovnatého skla,
ktorého pribliZné zloZenie je 56% SiOp, 30% PbO, T#%
NasC a 7 % KpO.

Erika K rakovs k4, Katedra chémie HF

V3T Ko#ice: Stidium moZnost{ vyuZitia rota¥ného disku pri
budenf oblikom striedavého pridu

Jednou z moZnosti kontinudlneho privodu vzorky
do plazmy pri emisnej roztokovej spektrédlnej analyze je
metoda rotadénej elektrody. V spojeni s budenim oblukom
striedavého pridu sa javi ako eventuelne vhodné pre spek-
trdlnu analyzu roztokov. 4

Sledovali sa 2 typy rotaénych elektrod SU 472 a
SU 401, pridom sa analyzoval modelovy roztok 9 prvkov,
ktoré boli vyberané na zéklade rozboru po mineralizdcii
atmosferického aerosolu membrénovych filtrov.

, Pracovalo sa s prediskrenymi a neprediskrenymi
elektrodami bez a za pridavku 0,5 M sodika. Vyparovacie
krivky potvrdili vhodnost Pd ako porovnévacieho prvku a
umoZnili stanovit expozilny &as.

Pomer intenzity spektrélnej &iary k intenzite
pozadia potvrdil vhodnost pouZitia Na len pre olovo, u Zn
a Co do8lo dokonca k zhordeniu tohoto pomeru. Takisto pou-
2itie elektrdd Su 472 déva ni%3iu hodnotu pomeru intenzity
spektrdlnej &iary k intenzite pozadia.

Ov8em pri porovnani parametra s AY - prvotného
z hladiska analytika, pre dve rovnaké analytické a porov-
nédvacie &iary o niefo lepdie vysledky poskytuju prediskre-
né elektrddy bez ohladu na to, o ktory typ elektrod ide.

Ladislav K o1l 1l e r , Katedra chémie HF V3T,

Ko&ice: Roztokovd spektrdlna asnalyza s priamym vprasSovanim
vzorky

Spodsob uvédzania kvapalnych vzoriek do plazmy je
jednym z najd8lezitej3ich problémov roztokovej spektrdlnej
analyzy. V préci sa sledovali moZnosti enalytického vyuZi-
tia kontinuélneho priameho vpradovania roztokov do plazmy
cez spodnd prevrtand uhlikovi elektrodu. Na budenie vzoriek
sa pouzil obluk striedavého pridu a spektréd sa registrovali
pomocou mriefkového spektrografu na fotograficku dosku.
Sledovali sa spektrdlne &iary Al, Cr, Cu, Hg, In a Pd. Sta-
novil sa optimdlny prietok vzduchu pre pneumaticky rozpra-
Zoval a mnoZstvo rozpréSeného roztoku za Zasovi jednotku.
Studoval sa vplyv vzdialenosti elektrod, intenzity budia-
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ceho pruidu, velkosti otvoru medzizobrazovacej clony a kon-
centrédcie rdoznych pridavnych prvkov (Cs, K, Na, Li, Ca, Mg,
Zn) na intenzitu spektrédlnych Ziar sledovanych prvkov.
Preverila sa moZnost vyuzitia argdénu na rozpradovanie roz-
;okov namiesto vzduchu, ale neziskali sa uspokojivé vysled-
ya

f Na zgdklade vysledkov optimalizédcie sa vypracovala
analytickd metoda. Stanovili sa parametre analytickych ka-
libradnych priamok a hodnoty hranice ddkazu jednotlivych
prvkov pre vzorky s pridavkom Li o koncentrécii 0,5 mgl 1-1
a pre vzorky s pridavkom Na o koncentrédcii 0,5 mol 17+,
Vplyv pridavku Na a pridavku Li na vykonnost analytickej
metody nie je signifikantne rozdielny. Vypracovand metoda sa
porovnala s metddou kapildrnych elektrdd. Ziskané hodnoty
relativnej presnosti stanovenia sd sice menej vyhodné, ale
hodnoty hranic dbkazu st vyrazne vyhodnejSie ako v pripade
metédy kapildrnych elektrdd. j

Anton L avrin, OVT VST, Kodice: Metddy a

programové prostriedky pre spracovanie gxgerimentzlgxch
merani ;

Spracovanie experimentdlnych merani na prostried-
koch vypodtovej techniky je v konednom dosledku zévislé na
programovom vybaveni pouZitej vypodtovej techniky.

Vypracovanie programovych prostriedkov na spraco=-
vanie experimentov je podmienené zédkladnym cielom experi-
mentu: Vypracovanie matematického modelu skdmaného objektu.
Programy musia z hTadiska uZiivatela predstavovat uceleny,
dostatoZne v3eobecny systém, ktory je:
poZitelny pre 8iroky okruh problémov
otvoreny pre nové programové segmenty
Jednoduchy &o do obsluhy
flexibilny pre rdzne spracovatelské postupy
vybaveny grafickymi vystupmi
konverza&ny a pod.
prispevku sa popisuji zédkladne principy a pri-
stupy vy88ie spominaného progremového vybavenia pre experi-
mentdlne meranie.

Postupne je rozobrany prechod od OFF LINE k ON
LINE spracovaniu. Diskutuji sa problémy “zrozumitelnosti®
komunikécie medzi vyskumnymi pracovnikmi a programdtormi.

Metodicky sa postup spracovania experimentu roz-
deluje do 3. etép: I. etapa - plédnovanie experimentu

II. etapa - predspracovanie exp.merani
III. etapa - vlastné spracovanie -
gtruktira matematického
modelu a odhad jeho para-
1 metrov

V zdvere sa diskutovali jednotlivé komponenty
programového systému so zameranim predovietkym na 1I. eta-
pu spracovania experimentov. Pri tom sa vychéddzalo z pred-
pokladu, Ze experimentélne merania predstavujii hodnoty né-
hodnych procesov.

T I T I R |
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Ivan S 1 o ta , Anton Lavrin , UVT V3T,
KoZice: Prostriedky vypoltovej techniky .

Narastajica zloZitost problémov vyskumu a vyvo-
ja, potreba aplikécie matematickych metdod a analyzy dat
v redlnom &ase ziskanych meranim, esko aj odstrénenie po-
malej rutinne) rudnej préce si stdle viscej vyZaduje vy-
uzivanie prostriedkov vypoltovej techniky. Jej sulasny
stupen rozvoja tento trend podporuje.

V siasnosti edte najbeZnejsi spdscob pouZitia
vypodtového systému je dévkové spracovévanie ddt, ktoré
sa ziskaji meranim na skimanom objekte. Meranie sa vykond
s manudlnym zéznamom a néslednou manudlnou pripravou dit
na spracovanie, aslebo sa pouZiva meracia uUstredna. Priebeh
experimentov na objekte je riadeny manudlne.

Doplnenie politaZového systému o jednotku styku
80 skdmanym objektom umoZnuje sutomatizovat snimanie a
zhromaZdovenie meranych hodndt, ich priebeZné spracovéva-
nie a automatizovat riadenie priebehu experimentov a tr-
vale monitorovat skimany objekt.

V prednesenom prispevku boli popisané jednotli=-
vé komponenty takého poditadového systému, krdtko charsek-
terizované vztahy medzi nimi a strudne vysvetlend proble-
matika prenosu dé4t medzi skumanym objektom e poditalovym
systémom.

Jén G 41, Anton Lavrin, OVl V3T,
Ko8ice: Tvorba matematickich modelov

Prispevok informuje o tvorbe a pouziti asnaly-
tickych matematickych modelov javov z oblasti prirodoved-
nych a technickych disciplin.

V prvej Casti je uvedeny v3eobecny postup mode=-
lovania pozostévajici zo zostavenia modelu, ktoré spodiva
vo formalizovanom opise modelovanych javov, z tvorby al-
goritmu modelu a overenia modelu. V popise zostavovania
modelu je napisany postup zostavovania matematickych rov-
nic (bilan®né rovnice, stavové rovnice, fonomenologické
rovnice), vyznam a druhy zjednodudujlicich predpokladov a
priklad zlozitej3ieho objektu vyskumu s rozpisom elemen-
t4rnych procesov. Strufne je venovand pozornost algoritmu
a overovaniu modelu.

Pal8ia Zast referdtu je venovand dlohe samoZin-
ného po&itada a moZnostiam, ktoré z jeho pouZitia vyply-
vajd.

3 Nakoniec su spomenuté daldie prostriedky pou-
¥{vané pri matematickom modelovani (metody numerickej ma-
tematiky, dekompozi&né modely, simuladné jazyky) a uvede-
né priklady.
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Odbornéd skupina atomové absorpdni a plamenové spektro-
skopie

&

6. pracovni seminéf se konal ve dnech 4.-8.
kv&tna 1980 ve Valticich. Semin&# byl uspor4dén ve spo-
luprédci se zdvodni pobodkou CVTS p#*i UJEP Brno. Semins#
m&l z &d4sti charakter S8koleni. Hlavni prednédky m&ly
charskter pfehlednych (souhrnnych) referdtd k urdité
problematice; na né pak navazovaly krat3i referdty apli-
ka¥niho charakteru, tykajici se té%e nebo podobné pro-
blematiky. V rémci seminé®e prob¥hla panelovéd diskuze na
téma "Raciondlni vyuZiti AAS pri ¥edeni analytickych pro-
blémd ve vyzkumu a vyrob&" a setkéni s pPedstaviteli n.p.
Elektrokarbon TopolZany spojené s velmi Zzivou a podnét=-
nou besedou a diskuzi k problematice vyvoje a vyroby tu=-
zemskych grafitovych atomizdtord pro AAS

Byly predneseny p#ednddky:

Josef Mu s i1l , UUG Praha: Soulasny stav a
trendy vyvoje AAS

Rozbor poltu a tématiky publikaci za posledni
1éta ukazuje, Ze bylo dosaZeno ustéilené publikadni akti-
vity. V posledni dob& roste polet praci v&novanych ICP;

v rdamci vlastni AAS pat#i k nejfrekventovandj3im techni-
ka generovédni hydridd, kdefto podil praci v&novanych ETA
pro3el patrn& jiZ maximem. :

Na poli pristrojové techniky je vyvoj v posled-
nich dvou létech charekterizovdn masovym uplatninim mi-
kroprocesort; lze olekdvat pokradovéni tohoto trendu smd-
rem k pfistrojim s mikrocomputerem. V oblasti Zeemanovské
AAS se objevuji aplikace modulovaného magnetického pole.
Vicekandlové AAS - pokud je vibec perspektivni - bude
zfe jm& vyZadovat zcela novy pFistup pokud jde o optiku
(napf. "echelle polychrométor") i zpracovdni signdlu. -

V pfistrojové technice pro ETA se objevuji daldi typy
kovovych atomizdtord, ddle pokraduje vyvoj impregna&nich
technik u grafitovych kyvet a roz8iruji se aplikace ani-
sotropniho grafitu ("pyrografitu"). Je patrné snaha o-
vlddnout funkci vstupu zvy3enim rychlosti ohfevu. - Na
poli pristrojové techniky pro ICP stojime u néstupu 3.ge-
nerace pristrojt, charakterizovanych Fe3enim korekce na
pozadi cestou programovatelnych monochromdtord a zavedeni
lokdlniho scanu v okoli analytické &é&ry.

V oblasti teorie se rozvijeji metody vypo&tu
sloZeni plynné fdze v atomizAtorech, déle se studuje di-
stribuce atomd v plameni a p¥i studiu mechanismd ETA se
zalind pouZivat poznatkd a postupd DTA. Vyznemné je teo-
retické studium 3umu a pPesnosti vysledkd v AAS.

V oblasti analytickych aplikaci se rychle roz-
viji technika generovdni hydridd a ETA. Vedle tradiniho
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vyuZiti AAS se zalind metoda uplatriovat v roli detektoru
po chromatografickém d¥leni., Pribyvé4 také stanoveni jed-
notlivych forem vyskytu prvku (speciation). V poslednich
létech je AAS velmi rychle akceptovéna v oblasti analy-
tické normalizace, ziejm& diky moZnosti nezédvislé kali-
brace bez pouZiti referennich materidld.

Ivan Nov o tny , Katedra analytické chemie
PF UJEP, Brno: Mechaniz atomizace v ameni a

Mez stanovitelnosti je principidln& niZsi u
bezplamenové atomizace i kdyZ se daji najit pfipady, kdy
tomu tak neni. Tematem piedndsky je shrnuti pFednosti a
nedostatkd obou zpdsobl atomizace na zdklad& rozboru a
srovndni procesd atomizace. Srovnévédni je presentovéno na
souboru teoretickych a experimentédlnich dat, v zdv&ru jsou
rozebrény pochody p¥i plamenové a bezplamenovém stanoveni
ceru. Jednim ze 2z4vErd je, Ze plamenovd technika je stédle
dileZitou analytickou metodou a na bezplamenovou atomizaci
v grafitové kyvet& nelze hledét s pfehnanym optimizmem.

Srovndvéni je rozd#leno podle procesu tvorby
volnych atomi:

1) vlastnosti atomizdtoru: rozddleni teplot a distribuce
84stic jako funkce &asu a prostoru, vliv pritokové ry-
chlosti na distribuci &4stic, rovnovédZnost a nerovno-
véZnost pochodd

2) fyzik4lni procesy: difuse stdnami, difuse do plamene,
stfedni rychlost a stfedni volné dréha, mechanismy vy-
sufeni, vypa¥eni a kondenzace ¥éstic, vliv velikosti
&4stic na rychlost vypafovédni, stfedni doba Zivota vol-
ngc@ atomi v atomiza®nim mediu, interference p#i vypato-
véani

3) chemické procesy:

a) vliv atomizadniho media: promZnlivé koncentrace
uhliku a rdznych radikdld v zdvislosti na Eage,vliv
inertniho plynu sloZeni produktd hofeni plamene v
zdvislosti na teplot®& a pom&ru okyslidovadla k pa-
livu, disociadni rovnovéhy

b) vliv komponent matrice: sloufeniny s grafitem, in-
termetalické sloudeniny, slouleniny s kyslikem a ha-
logenidy.

Vdclay S ychra , Robert H1l av 4 & ,
V3CHT Praha: Problematika stanoveni ndkterych nekovd me-
todami atomové !molgkulové absorpini a emisni spektro-
metrie .

Prehledny referét vénovany moZnostem vyuziti ato-
mové absorp®ni spektrometrie (AAS), atomové emisni spektro-
metrie (s excitac{ v plasmovych zdrojich - ICP, MIP), mole-
kulové emisni spektrometrie (vietnd metody MECA) a moleku-

lové absorpini spektrometrie (vzorek v plynné fézi) pro
stanoveni nekovld. Jednotlivé metody byly hodnoceny zejména
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z hlediska pot¥ebnych dprav b&Zné komerini instrumentace
pro AAS, specifinosti a pracnosti.

4 V prvni &d4sti referdtu byla v&novéna pozornost
nepfimym stanovenim nekovd AAS. Ve druhé %&sti byly pak
podrobn# diskutovény moZnosti primého stanoveni nekovd
Jak ve vakuové oblasti spektra (na hlavnich rezonan&nich
gardch), tak i v normdlni uv-oblasti (ev. viditelné obla=-
sti) spektra s poufitim nerezonandnich pfechodd z metasta-
bilnich stavi atomu. Hlavni pozornost byla v&novéna stano-
veni fosforu, siry, jodu a vzécnych plyni. V zévEru refe-
rdtu byla diskutovédna perspektiva Jednotlivych metod z
hlediska jejich uplatn&ni v analytické praxi.

Jitina Ko re & k ov & , UUG Praha: Faktory
ovliviujici zdérné vyuzit{ ETA

Zdérné vyuZiti ETA miZe byt ovlivn¥no mnoha
faktory, jako napf. technikou sprédvného pipetovéni, zapo-
Jenim automatizace, &istotou pouZivanych chemikélii. Mezi
nejzévainé j3i vd3ak pat¥i rusivé vlivy, které z hlediska
analytika, mé-1li vypracovat metodu stanoveni stopovych
mnoZstvi ndkterého prvku, mohou siln¥ ovlivnit sprévnost,
pfesnost a citlivost stanoveni.

Zdkladem termického zpracovédni vzorku je sprév-
néd volba teplotniho programu, ktery je tieba urlovat vidy
v prfitomnosti matrice. P¥ipadné rudivé vlivy ve fézi ter-
mického rozkladu i Usp&3nost zésahu p#i jejich eliminaci
lze pozorovat p¥i prom&fovéani tzv. krivky rozkladu.

Ve fdzi vypatovéni, které je popséno funkei
vatupu analytu do plynné fdzi, se vliv interferentu miZe
projevit zm&nou frekvendniho faktoru, co% zpravidla vede
k teplotnimu posunu mexima m&Feného signdlu, nebo zm¥nou
aktiva®ni energie, coZ se projevi zm&nou teploty objeven{
signdlu analytu.

PFi sledovéni ruSivych vlivd v plynné fézi jsou
nejzévaznd j8i disociadni interference. Jejich velikost je
déna pevnosti vazeb prisludnych sloufenin analytu a inter-
ferentu nejlast&ji s C1,S5,0. K odstrandni lze uZit pridav-
ku prvku, ktery se vypafuje soulasn& s analytem, av3ak
tvori pevn¥jdi vazbu s rulivou sloZkou ne snalyt. Rovn&Z
vhodné dprava povrchu grafitové kyvety miZe sniZit n&kte-
ré ru8ivé vlivy a navic v mnoha pfipadech zlepdit repro-
dukovatelnost m&feni a zvy3it citlivost stanoveni.

Ke zvy8eni citlivosti stanoveni dochédzi u n&k-
terych prvkd zvySenim rychlosti ohfevu kyvety, napi. za-
pojenim kapacitniho zdroje.

Bohumil D o & e k¥ a 1, VUCCH, n.p. Lachema,
Brno: Problematika stanoveni rtuti AAS
V prednddce byl souhrnn& uveden pfehled metodik

stanoveni Hg AAS s udénim jejich vhodnosti pouZiti vzhle-
dem k typu analyzovanych materidls a moZnym interferencim.
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Pro zna&nou toxicitu Hg a jejich sloulenin je v soulasné
dob& vyznamné pfedev3im stanoveni stopovych mnoZstvich
rtuti (na drovni koncentraci ppb i niﬁéi{ hlavné v sou-
vislosti se Zivotnim prostfedim, jehe ochranou a kontro-
lou. Metoda AAS je Jjednou 2z nejuZivandj8ich analytickych
metod stanoveni Hg pro svou selektivitu, citlivost, rela-
tivni jednoduchost a rychlost provedeni analyzy a popf.
pPistrojovou nenédro¥nost. Ve stopové analyze se uZivé bez-
plemenové techniky. Tzv. metoda studené pary Je zaloZensa
na vyzna¥né tdkavosti elementdrni Hg, b&iné laboratorni
teploty. Podle zplsobu pPfipravy par stomd Hg je moZné roz~-
délit metodiky do t#i skupin. Do prvé skupiny pat#{ tech-
niky, p¥i nichZ se m&¥{ plynné vzorky (Hg ve formé& par ne-
bo ve form¥ t&kavych sloudenin) bud p¥fimo nebo po predb&z-
né \dpravd, Do druhé skupiny se Fadi techniky vyuzivajici
X uvolndni termického rozkladu bud v inertni (pyrolyza)
nebo oxidadni atmosfé¥e (spalovéni). Pfi tZchto technikéch
se uplatnuji interference v plynné fézi rozkladnymi zplo-
dinami (zv143t& pFi analyze organickych pop#. sulfidickych
materidlti). Interference se eliminuji bug pouzitim kompen-
zdtord nebo separadnich postiupl (amalgedéni a jiné sorpéni
techniky). Do této skupiny je moZné pFiradit i techniku
uzivajicf ETA (pyrolyzér je zdroven m&rnou kyvetou)., UZi-
t{ ETA je v3ak komplikovéno nestabilitou nékterych slcule-
nin Hg a tedy ztrétami b&hem termického zpracovéni (viet-
n& odpafovéni roztoku). Potledeni ztrdt je v mnoha piipa-
dech dosaZeno modifikaeci matrice roztoku., Tfeti skupinu
tvo#i techniky uvoliujici Hg z roztokl redukci s provzdu-
Snovdnim. Tento zplisob byvé v3ak Zasto spojen se sloZitou
a obtiZ¥nou p¥ipravou roztokd vzorkd pfed vlastni analyzou.
Vyb&r kombinace prost¥edi a reduk&niho &inidla umoZnuje
stanoveni organicky a anorganicky véazané rtuti.

V souvislosti s analyzou roztokd se uZivéd i
riznych separafnich a nabohacovacich postupd (redukce s
provzdudnenim, amalgamace, extrakce, koprecipitace sorpce
na m&ni&ich iontd).

PFi vybdru vhodné techniky je tfeba brat v dva=-
hu druh analyzovaného vzorku vzhledem k moZnym interfe=-
rencim. Pritom je t¥eba v konkrétnich pFipadech ovErit
vhodnost a sprévnost zvolené techniky.

Ji*f T oman , Geologicky prizkum n.p.0Ostra-
va, zAvod Brno: Buzeni spekter v induk&né vézaném plazma-
tu (ICP) a moZnostl analytického vyuZiti

Uvodem je podén strudny piehled vyvoje induk&n&
védzaného radiofrekvendniho vyboje od pofdtelnich praci ve
40.letech k soudasnym analytickym aplikacim.

' V dal3i &dsti jsou strulné& probrény zékladni o-
tdzky vzniku induk¥né& védzaného plazmatu analytického tva-
ru, jeho stabilizace, pfikonu energie ze.zdroji v.f. a

vnéSeni vzorkd jak kapalnych a plynnych, tak pevnych.
Jednotlivé zdény vyboje uplatriujici se na rozd&leni spek-

19

trdlnich intenzit jsou ukézédny nézorn& na fotografiich ICP
vyboje za riznych podminek zavdddni vzorkd. Specifické
vlastnosti ICP vyboje jsou vysv&tlovdny zplsoby zavdd&ni

a transportu vzorku vybojem a excita¥nim mechanismem, ve
kterém se vyznamn& uplatnujf{ metastabilni stavy argonu.
Jsou uvedeny n¥které rozdily mezi rdznym usporddénim tokd
a druhy pouZitych plynd (Ar/Ar a Ar/N2 plazma) a jejich
specifické vlastnosti pPfi praktické analyze. Pro Ar/Ar
plazma jsou uvedeny experimentélni vysledky, které ukazuji
vliv hlavnich pracovnich parametrd: pFfikonu, pritoku nos-
ného a plazmového plynu a zplsobu pPenosu zéfeni do spek-
trdlni sparatury na analytické vlastnosti systému: spek-
trdlni intenzity a matrix efekty.

V &4sti vénované instrumentaci jsou strulné po-
psény typy pouZivanych zdrojd v.f. energie. Zvl43tni po-
zornost je v&novédna zplsoblm vnddeni vzorkd do vyboje,
zvl. rozmlZovani roztokd a transportu argonsolu jako nej-
slab3imu &lénku soulasné instrumentace.

Optimalizované ICP spektrometry umofnuji ziské-
vat velkd mnoZstvi m&Feni, jejichZ dal3i zpracovéni umoZ-
nuje technika hromadného zpracovéni dat, zpravidla malé a
stPedni po¥itale, které plni i kontrolni a #idici funkce
ve spojeni se spektrometrem, zdrojem s vzorkovacim zafi-
zenim mohou poskytnout systém vysokého stupn® automatiza-
ce goqcové analytické cperace a pfenosu dat k dal3imu zpra-
covéni.

Na praktickych p¥ikladech radiadnich interferen-
ci jsou ukdzény moZnosti a omezen{ vypoletni techniky pro
korekci analytickych vysledkd. Ukdzdny jesou také moZnosti
a problémy spektroskopického monitorovéni stability ana-
lytického systému a pouZiti vnit#niho standardu.

Zden®k S 1 o v & k, VUCCH n.p. Lachema, Brno:
Analyza pevnych vzorkd pomoci AAS

V prednd3ce je podén p¥ehled moZnosti pfimé ana-
1y2y pevnych vzorkd metodami AAS, zejména pii vyuZiti ETA.
B&hem prakticky kaZdého rozboru pifi atomové absorpdéni
spektrofotometrii prochdzi analyt stadiem pevné faze, tak-
e neni pochyb o proveditelnosti pFimych stanoveni obsahu
nedistot v pevnych vzorcich. Rozhodujici je forma, v niZ
se vzorek nachdzi (chem. sloZeni matrice, zrné&ni, homoge-
nita) a zptsob ddvkovédni do atomizétoru.

Plamenové atomizétory nejsou pro analyzu pevnych
l14tek obecn¥ vhodné. Aby b&hem krdtkého pobytu &Eéstic v
plameni do3lo k U&inné atomizaci, je nezbytné, aby jejich
velikost byla ¥&dové& okolo 1 ,sum, coZ klade velké néroky
na pPipravu vzorku. Osv&d&ilo se dédvkovéni jemnych suspen-
zi nasdvénim do obvyklych zmlZovadl za prib&Zného michéni.
Tak¥ka nepifekonatelné problémy jsou spojeny s kalibraci

(vliv matrice a velikosti &4stic ). . | J
Sov&tsti autori (Lvov, Beljajev, Kackov aj.) se
podrobn& zabyvali stanovenim stopovych nefistot v pevnych
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vzorcich v uzaviPenych grafitovych nddobkéch s difuzi vol-
nych atomd rozZhavenymi sté&nami. Popsané postupy se vyzna-
uji vysokou citlivosti (zpracovédvaji se navdiky 10-100 mg
vzorku), vyhovujici reprodukovatelnosti (¥ 10 - 20 %) a
Jsou podle autort prosty vlivu matrice pFfi vyhodnocovéni
ploch absorpdnich signédld (konstantni stFedni doba pobytu
volnych atomd v m&rném prostoru v disledku zpoZdéni féze
m&Feni absorpce difundovanymi atomy oproti fézi ndrdstu
teploty pfi zahf{véni grafitové nadobky). B.V. Lvov pova-
Zuje tyto metody za perspektivni pro pfimé rozbory pevnych
vzorkl. Nevyhodou je ponZkud pracnd priprava nédobek s na-
védZenym vzorkem, .

Z praktického hlediska je ddleZité ovéFit vhod-
nost b&Znych komer®nich zatizeni pro ETA pro analyzu pev-
nych vzorkl. Vliastnimi pokusy (HGA-74) byla ov&Fena moZ-
nost ddvkovédni jemnych suspenzi selektivnich sorbentd a
&istych chemikdlii (A1503). V prvém p¥iped® je snadné p¥i-
prava identickych standardnich vzorkd.

i Vcelku lze p#fmou analyzu pevnych vzorkd metoda-
mi AAS doporuit v pripadech, kdy pfiprava roztoku vzorku
Je obtiZné a zdlouhav4.

j Ji*i{ D& d1ina, Fyziologicky uystav GSAV,
Praha: UplatnZni metod generovéni hydridd & jinych t&ka-
v¥ch slouéenin v AAS

Metody generovéni hydridd se v AAS pouZivé pro
stanoveni As, Se, Sb, Te, Bi, Sn, Pb a Ge. Generovéni a
atomizace hydridd jsou dva zcela nezévislé kroky. Proto
lze kombinovat jakykoliv zplsob generovéni s jakymkoliv
zplsobem atomizace.

Metody generovéni jsou bud kontinudlni, nebo pi-
kové. Kontinudlni metody jsou zaloZené na kontinudlnim
pFfivodu vzorku i reduk&niho &inidla do reak&ni nddoby. Tok
hydridu do atomizétoru je proto konstantni a tvar signédlu
je stejny jako u klasickych metod zmlZovédni do plamene.

U pikovych metod je tok hydridu &Zasov® zdvisly. Lze pou-
%2it bud prdb¥Zného usporédéni, kdy vznikajici hydrid od-
chédzi okamZit® k atomizaci, nebo kolekce hydridu pod tla-
kem &i vymrazovédnim. Vyhodou kontinuélnich metod je efek-
tivni eliminace kontaminace reduk&niho ¥inidla a moZnost
Uplné automatizace. Pikové metody jsou pracn¥j3i, néchyl-
n&jd{ k rudivym vliivim, ale jejich néroky na aparaturu
Jsou podstatn® akromnéjsi.

K atomizaci se pouzivéd difusnich plamend, vyh¥i-
-vanych kyvet (kFemennych &i grafitovych) a studeného Hy/03
plamene vedeného v nevyhtivané kfemenné kyvetd. Nevjhoﬁy
difusnich plament, tj. absorpce (zv143t& v oblasti pod
200 nm) a velké zreddni sloZkami plamene, se neprojevuji
ve vyhfivanych kyvetdch, které jsou ale nédchylnéjsi k ru-
S3ivym vliivim, protoZe k atomizaci u nich dochdzi na snad-
no zranitelném povrchu. T¥eti zplsob atomizace - Hy/0
plamen v nevyhfivené kyvet& - zachovédvd pfednosti a p%i-
tom eliminuje nevyhody atomizace ve vyh¥*ivanych kyvetdch.
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Mechanizmy ani eliminace interferenci nejsou
doposud uspokojivE& prozkoumény, Krom& spektrédlnich in-
terferenci, které nejsou u metod generovéni hydridl pro-
blémem, pfichdzeji v Uvahu interference v kapalné fézi
{tj. zm&ny v rychlosti a Wéinnosti konverse analytu na
hydrid) a v plynné fézi (tj. ztréty plynného hydridu na
cesté k atomizaci, sniZeni i¥innosti atomizace a konden-
zace volnych atomd analytu v optické cesté& spektrofoto-
metru). Interferencim v kapalné f4zi lze do znaéné miry
pFedejit volbou vhodné metody generovédni - nejvyhodn#jsi
Jsou kontinudlni metody - a volbou vhodného prostPedi k
redukci. K interferencim v plynné fézi je nejmén& citli-
vd atomizace ve studeném H/0p plameni v nevyhfivené ky-
veté,

Metody generovéni hydridd jsou ménd ndchylné
k rudivym vliivim a maji lepdi meze postfehu neZ klasické
metody stanoveni v ETA. Pro tyto vyhody lze olekdvat, Ze
metody ddvkovéni enalytu v plynné fdzi budou aplikovény
i na prvky, které netvori t&kavé hydridy. Pro tyto dlely
Jjsou perspektivni t&kavé cheldty, které nalézaji vyuZiti
pro stanoveni mnohe kovovych prvkd plynovou chromatogra-
fif.

Frantisek B e k , Stavebni geologie, Praha:

PouZiti ETA pro stanoveni n&kterfch kovld ve sréikovych
yodéch & pramenech '

Byla v&novédna pozornost moZnostem p¥imého sta-
noveni prvkd obsaZenych ve voddch v rozmezi koncentraci
ppb, jejicht stanoveni jednak predpisuje USN 830611 -
pitnéd voda, jednak jsou ddleZité z hlediska geochemické
prospekce. Bylo ukézéno na v{hody {odpadd pPevadédni vzor-
ku do roztoku a nabohacovéni) i nevyhody (riznorodost a

.8lo%itost matrice vzorku, vyskyt koloidd a komplexd) pi¥{i-

mého stanoveni pomoci ETA a posouzeny obecné zdsady te-
pelného zpracovéni vzorku vody.

Hlavni pozornost bylae v&novéne metodikédm stano-
ven{ V, As, Cu, Al, Fe, Mn. Byly uvedeny optimédlni pro-
gramy teplotniho zpracovéni vzorkt, meze postfehu a hlav-
ni rudivé vliivy z hlediska prim&rného chemického sloZeni
povrchovych i podzemnich vod. V pfipad® vanadu bylo pou-
kdzéno na vliv tvorby karbidu na grafitové podloice a do-
poruden pyrolyticky grafit. P¥i stanoveni arsenu se uké-
zal hlavnim problémem ru3ivy vliv sirand, ktery lze ¥és-
teén¥& eliminovat pPidavkem lanthanu. Metodika stanoveni
m3di nardéZf{ pfedev3im na problém Zistoty chemikdlidi.

U hlinfku je nejv&tdim problémem otédzka odb&ru vzorku,
nebof se vyskytuje pFevéin¥ v koloidni form¥. Nejvice
rudivych vliivl zdkladn{ matrice - pFedevdim oxidickych
aniontd a alkelickych zemin - bylo nalezeno v ptlgadé
stanoveni Zeleza a manganu, ob& metodiky budou jedtd pied-
m&tem dalsiho studia.
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; Vliedimir St r e 8 k o , Geologicky ustav PFUK
Bratislava, Ivan M i 2 u d a , Katedra geochémie PFUK,

Bratislgva: R¥chle stanovenie Sb v ggolggicgicg materid-
loch atomovou absorpnou spektrometriou

Pri vaZ8ine analytickych metdd pouZivangch na
stanovenie antimonu sa stretdvame s viacerymi problémemi.
Zv148t pracovné postupy stanovenia nizkych koncentrécii
antimonu nedosahuji vZdy poZadovand spolahlivost. Jednou
z pridin méZe byt poufity pracovny postup rozkladu vzorky
pri ktorom nastédva strata antimonu za vzniku Yahkoprcha-
vych, alebo taZkorozpustnych zld&enin.

. PredloZend préca sa zacberd stanovenim antimonu
bez rozkladu vzorky. VyuZiva sa prchavost Sbdj v podobe
ktorého sa antimon oddeli po zahriati pevnej vzorky. Ko-
nedné stanovenie sa vykondé za pouZitia atdmovej absorpénej
spektrometrie plamenovym spbsobom atomizdcie a to bud
priemo, alebo po extrak&nom nabohateni.

Uvedeny pracovny postup eliminuje rudivé vplyvy
doprevéddzajicich prvkov a siéasne umoZnuje jednoduché a
rychle nakoncentrovanie antimonu do men¥isho objemu. Me-
toda bola aplikovang na grafitické bridlice, v ktorgch sa
koncentrécia antimonu pohybovala od 0,5 - 1000 g t™~.

Milan F a r a , Vyzkumny dstav energeticky,
Praha: N&které problé *i stsnoveni Zelezs ve velmi

Zistych vodach

S pouZitim prekoncentrace na chelatadnim ione-
xu Spheron-Oxin (Lachema, n.p.) byly stanovovény iontové
formy Zeleza v paro-vodnim okruhu vysokotlakych energe-
tickgch zarizeni., Soulasnd byly stanovovény i suspendova-
né formy Zeleza po jejich zachyceni na membrénovém ultra-

filtru Synpor 6. Ziskané vysledky byly porovnény z hledis-

ka zpldsobu odb&ru vzorkd a bylo prokézéno, e usporfdddni
vzorkovaci trasy (délka vzorkovaciho potrubi, pritokové

* rychlost, zpfisob ultrafiltrace) m4 podstatny vliv na
sprévnost vysledkd. Zelezo v eludtu po prekoncentraci
(koncentra&n{ faktor 80-100) se stanovovalo bezplamenovou
technikou na grafitové kyvet& Varian CRA-63, Zelezo v sus=-
pendované form& se po autokldvovém rozkladu ultrafiltru
stanovovalo plamenovou technikou v plameni acetylén/vzduch
na p¥istroji Varian AA-1250A.

Jaroslav J ar o8 , Vojt&ch Rad il ,
Ustav jadernych paliv, Praha: PouZit{ dithiokarbamidang

pro stanoveni vybranych nelistot v zirkoniu atomovou ab-
sorpcni spektrometrii

Byla ové&fena pouZitelnost amonné soli kyseliny
pyrolidindithiokarbamidanové, sodné soli kyseliny 5-fe-
nylpyrazolin-l-dithiokarbamidanové, draselné soli kyseli-
ny diethanoldithiokarbamidanové a diethyldithiokarbami-
danu diethylamonia pro .stanoveni vybranych ne&istot v
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zirkoniovych materidlech.

Ze sledovangch dithiokarbamidand se doséhlo
ne jlepdich vysledkd pri poufit{ diethyldithiokarbamidenu
diethylamonia a APDC. PouZitelnost obou derivatd je prak-
ticky totoZnéd, ale vzhledem k dostupnosti Je.vyhodnégé1
pouzivat diethyldithiokerbamidan diethylamonia (DDCD).
Toto &inidlo 1ze jednoduchym zpdsobem p¥ipravit a vgcho-
zi 14tky jsou snadno dostupné na tuzemském trhu.

Byla sledovéna extrahovatelnost kobaltu, manga-
nu, mddi, niklu, olova a Zeleza z prostPedi kyseliny
fluoroborité a citronové. Uvedené prvky byly zvoleny pro-
to, Ze stabilita jejich chelétd se 1i¥i, takZe lze pred-
pokléddat, Ze za stejnych podminek bude moZné stanovovat
i dal3d{ prvky.

Velkd pozornost byla vinovéna stanoveni manga-
nu, Vliv na dplnost extrakce i stdlost cheldtu mé koncen-
trace &inidla a obasah vody v orgenické fézi. Vhodnou vol-
bou podminek bylo dosaZeno podstatného zvyseni stélosti
cheldtu manganu ve srovnéni s literdrnimi ddaji. Mezi 30.
a 300. minutou je cheldt ipln& stély.

Byla vypracovand jednoduché e rychlé metoda pro
stanoveni kobaltu, manganu, m&di, niklu a olova v zgrko-
niovych materiélech atomovou absorpéni spektrometrii, za-
lo%end na extrakci chelétd prvkt s diethyldithiokarbami-
danem diethylamonia z prostiedi o pH 4. Jako organickéd
féze byla pouZita sm¥s octanu butylnatého s cyklohexanem
v pom¥ru (2+3). V této sm¥si bylo pripraveno &inidlo, kte-
ré je stdlé miniméln¥ 1 tyden. Varia®ni koeficienty prvkd
stanovovanych v rozmeti 10 - 50 ppm se pohybuji v rozmezi
0097 e 3-87 %.

Josef Komérek , Vit Mahr , Lumir
Sommer , Katedra analytické chemie UJEP, Brno: Vliv
organickych komplexotvornych &inidel na AAS né&k

v

Komplexotvornd &inidla mohou p#i plamenové AAS
ovlivnit stupen atomizace prvkd v zévislosti na mechanis-
mu atomizace a vlivu doprovodnych prvkd. Prakticky vyznem
pou#iti organickgch &inidel spolivé ve zvy3eni stupné ato-
mizace analytu, které mé za ndsledek zvyﬁeni citlivosti
stanoveni AAS, a v potlafeni rulivého vlivu doprovodnych
prvkd, tedy zvyd3eni selektivity. i ;

7 anorganickych ligandd je uveden vliv fluoridd
na atomizaeci Zr, Ti, Hf, Ta. Organjcké tinidla jsou sle-
dovéna podle vazby donorovy etom ligandu - kov. Je uveden
vliv amind na atomizaci Ag, Co, Fe, Ni, Cr, Cu, 2Zr, Ti,
Hf, 8-hydroxychinolinu a EDTA na Mg, Ca, cyklopentadienu
na Zr, Ti, Mo, dithiolu na Mo, alifatickych karbonovych
kyselin na atomizaci Al, Be, Ti. V1liv aromatickych sulfo-
novanych sloufenin, pfedevidim kyseliny 5-sulfosalieylové,
na atomizaci prvkd v plameni NpO-CpH2 je sledovén v zé-
vislosti na t&kavosti oxidu, kovu a karbidu stanovovaného
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prvku. PPfedpoklédané tvorba kovu nebo karbidu v kondenzo=-
vané fézi vlivem uhlfiku aromatické slouleniny zvysi cit-
livost stanoveni prvkd s t&kavym kovem, karbidem (Be, Al),
avdak sniZi u prvkd s mélo t¥kavym kovem, karbidem (Ta,U).
Tvorba mélo t&kavého karbidu nebo kovu pfi atomizaei Ti
a Mo v pfitomnosti malé koncentrace sulfonovanych aroma-
tickych sloudenin vede rovn&% k poklesu absorbance. P¥i
vy831 koncentraci sulfonované aromatické sloufeniny e v
pritomnosti Na a K dochdzi v plameni k tvorb& NapSQ; ,
K2S04, jejichZ schopnost oxidace kovu, karbidu v konden-
zované fdzi zvy3i koncentraci oxidu, a tim i kovu v plyn-
né fézi.
L V zdvéru je diskutovédn vliv organickych &inidel
na potlaeni rudivych vlivd doprovodnyech prvkd. Je uveden
vliv 8-hydroxychinolinu p#i stanoveni Ca, Mg, Ba, Be, Cr,
Fe, EDTA p¥*i Mg, Ca, Cu, Mn, Ni a kyseliny 5-sulfosalicy-
lové p¥i stanoveni Mg, Ca, Cr, A1, Fe, Ti, Mo.

Dana X 01l ihovéd, Helena Z édkov &,
Dagmer K o s t k an ov 4 , VECHT Praha: Stanoveni ot&-
rovych kovd v mazacich olejich metodou AA

Sledovéni koncentrace ot&rovych kovd v olejich
z mazanych &4sti motoru poskytuje Fadu ddleZitych ddajd
0 stavu motoru a poméhd pfedchézet pocruchdém. V poslednich
letech je k tomuto ud&elu vyuZivédna AAS s plamenovou i
elektrotermickou atomizaci,

V predklédané préci bylo sledovéno stanoveni Fe,
Cu, Al, Cr a Ni ve vzorcich automobilovych olejd jednak
fed&nych lakovym benzinem a ddle v kyselych extraktech
pouZitych olejd. Srovnévaci roztoky pro konstrukei kali-
brainich kiivek pfi stanoveni v lakovém benzinu byly pPi-
praveny z olejovych standardd Conostan, k vyhodnoceni by-
la vyuZita jak technika pFidavkd, tak technika kalibran{
k¥ivky modelované olejem. Srovnévaci roztoky pro stanove-
ni v kyselych extraktech byly pPipraveny z &istych kovi,
p¥ip. soli. VSechny ziskané vysledky byly porovnévény s
hodnotami obsahu jednotlivych kovld, méfenych po minerali-
zaci vzorkd.

Stanoveni Zeleza, chromu a hliniku bylo prove-
deno v plameni acetylén-kysli®nik dusny, koncentrace m&di
a niklu byla m8fena v plameni acetylén-vzduch. Porovnénim
vysledkd s hodnotami po mineralizaci bylo zji3t%no, Ze
pouze u Zeleza a niklu by bylo moZné vyuZit kyselinovou
extrakci, ostatni elementy se extrahuji neidplnd. MFenim .
olejovych vzorkd 10x zrFedénych lakovym benzinem byly zis-
kény vysledky, které se nelidily od hodnot po mineraliza-
ci o vice neZ 10% rel. Pro rychlé stanoveni ot&rovych ko-
vl 1lze tuto techniku pln& doporudit k m&feni obsahu m¥di
a niklu od 0,7 pg/g, chromu od 1 ug/g, Zeleza od 2 ug/g
a hliniku od 6 ug/g nefed¥ného olejového vzorku.
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Robert H1lavédd, Nada Dudov 4, VSCHT

’

Praha, Petr PUs chel, VﬁHU Most: primé stanoveni
fosforu metodou AAS

f Neustéle rostouci vyznam chemie fosforu a jeho
sloudenin souvisejiei s rozvojem ndkterych odvétvi pri-
myslu se odré%i ve vzristajicich nédrocich na moznost sta=-
noveni tohoto prvku metodou AAS. V&t3ina dnes publikova=-
nych praci vyuzZivd bud neprimé stanoveni nebo stanoveni
fosforu na nerezonandnim dubletu 213,53 a 213,62 nm.

Byla studovéna moZnost stanoveni fosforu a to
jak v plemeni acytylén-kyslinik dusny (na p*{stroji Va-
rian AA-775) tak ve wolframovém ETA (na piistroji Varian
AA-6). Zdrojem primérniho zéFeni byls bezelektrodovéd vy-
bo jka. .

V plameni kyslidnik dusny-acytylén bylo prove=-
deno stanoveni fosforu ve vzorcich primyslovych hnojiv.
Bylo dosaZencv velmi dobré shody s vysledky ziskanymi vé4i-
kov& podle CSN. Charakteristickd koncentrace vypoltend z
kalibradni kPivky &inila 140 ug P/ml. a relativn{ sm&ro-
datnd odchylka stanoveni 1,5%.

PFi préci s ETA se ukézelo velmi vyhodné opoz-
dit tvorbu volnych atomd fosforu a2 do doby, kdy je
vliastni atomizdtor velmi blizko nebo zcela v izotermic-
kych podminkdch. Toto "zpoZdéni" je moZné reslizovat bud
pridavkem &inidla, se kterym fosfor tvori termostabilni
sloudeninu nebo vloZenim dals8i podloZky do atomizétoru
(tzv. Lvoviv platform). Jako nejvyhodndj8i se ukdzala
kombinace obou zptisobd, tj. atomizace vzorku v pfito-
mnosti 1% obj. La (LaNO3) v atomizdtoru s podloZkou. Za
t&chto podminek byla zmgfena mez postiehu pro pfipad zé-
znamu ne zapisovaéi (Perkin-Elmer, model 56) - 6 ag/l¥ a
pro pfipad zdznamu analytického signédlu na osciloskopu
(Tesla - OPD - 280U) - 4,5 ug/ls.

Bohumi} Z i tnansky, Ceskoslovensky
metrologicky iustav, Bratislava: Automatizdécia procesu
AAS plameriom, pou?itim sutomatického menifa vzoriek AMV-1

V snahe udetrif devizové prostriedky na zakipe-
nie automatického menida vzoriek pre plamenovd AAS sme
vypracovali a zrealizovali zlepSovaci ndvrh pre dostavbu
ASD-53 tak, aby jeho velmi dobré mechanika - karisel a
systém koncovych spinadov bol vyuZity, aby sme vytvorili
funkéne novy automaticky meni& vzoriek AMV-1, ktory by
plnil v8etky potrebné operécie pre automatizovanie proce-
su plamenovej AAS. Dostavba sa uskutodnila zbudovanim sa-
mostatného napédjacieho zdroja a logického ovlddacieho pa=~
nelu, ktory sme vytvorili z domécich elektrotechnickych
sidiastok v cene asi 700 K&s. ADS-53 dostavbou nie jJe
vObec pozmeneny. AMV-1 spolu s AAS-375 a kalkuldtorom HP-
9815A a 2000 krokovou vnitornou pamdtou a magnetopésko-
vou perifériou, ako aj vhodne vytvorenym programom je
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schopny pracovat automaticky podla algoritmu: zmeraj po-
zadie, zmeraj absorbancie referen¥njch vzoriek, néjdi pa-
rametre kalibra%nej funkcie, zmeraj a skoriguj absorban-
cie neznémych vzoriek a vypi3 po kaidej ihned vysledok v
% alebo dand koncentréciu. Pre kalibréciu moZno poufit

2 a% n vzoriek pri podte analyzovanych 24-n.

Petr Maglia, n.p. METAZ, zévod METALIS,
Nejdek u K. Vard:VyuZiti AAS p¥i vyrob& a provozni kon-
trole slitin 4

Témé¥ Péddové vy33i cena emisniho spektrofoto-
metru s kvantometrem vedla ke snaze o vyu?it{ atomového
absorpéniho spektrofotometru k provozni kontrole chemic-
kého slozeni slitin ve slévérn¥. Neinov&jsi vyvoj AA
spektrometrd tuto néhradu v mnoha smérech umoznuje: pro-
voz spektrofotometru je ¥izen vestavinym mikropolitalem,
takZe se omezuje ovlivné&ni vysledkd strfidénim pracovnikd,
které je nutné p¥i t¥ismEnném provozu; podminky provéd&ni
rutinnich rozbord je moZno pfedem nahrét na magnetickou
xartu, takfe sePizeni pPfistroje k provedeni rozboru zvo-
leného typu slitiny miZe spolehlivé provést zadkoleny
pracovnik bez podrobné znalosti podminek analyzy jedno-
tlivych prvkt; prestaveni podminek p¥i zm#né analyzova-
ného prvku probihéd asutomaticky vEetnd zmé&ny lampy a kon-
centraci standardd, co% spolu s dvoupaprskovym uspofédé-
nim umoZniuje rychlé provedeni kompletniho rozboru jednoho
vzorku, jak je obvyklym poZadavkem slévarenského provozu.
Z hlediska rychlosti provedeni kompletniho rozboru vzorku
je vyuziti plemenné AAS prakticky omezeno dobou pievedeni
vzorku do roztoku. !

Pro zajist¥ni technologicky opodstatn&ného po-
%adavku kompletniho rozboru, tj. stanoveni Si, Mg, Cu,
Mn, 7n a Fe v Al-slitinéch, do jedné hodiny po odebréni
vzorku, byl uveden do provozu AA spektrofotometr firmy
Perkin-Elmer Model 5000. Tento p¥istroj umoZnuje i hodno-
ceni spolehlivosti mdFeni. Vypolet primdru a stfedni kva-
dratické odchylky probihé podle zvoleného programu prak-
ticky bez &asovych nérok(. Presnost mé¥eni je déna maxi-
mélni pFipustnou odchyikou, sprévnost vysledkd se hodnoti
rozdilem skute®né a namdfené koncentrace daného prvku v
nezévisle pripraveném srovnévacim roztoku pro dany typ sli-
tin, PPipustnéd hodnota tohoto rozdilu se voli tak, aby pPfi
pripustném rozptylu vysledkd byle zajist¥na sprévnost vy-
sledku s 90%ni spolehlivesti (p¥i pouZiti t-testu pro arit-
metické primery).

Zdendk F ormédnek , Petr P dschel,

VOHU, Most: Analyticky vyznesm pPesné regulace teploty ETA
a Jjeii praktické provedeni

B&sn& pouzivané tyristorové nebo triakové Fize-
ni proudu v ETA zna%n& kolisd, proto regulace neni dosta-
te&n& pPesnd.

27

1 Podstatného zlep3eni se doséhne zp&tnymi vazba-
mi - v periodédch suleni a %7ihéni nap&fovou, spodivajieci v
tom, Ze nap&ti na atomizétoru se snimd oddélovacim trang-
formédtorem, usmérni a odedte od Fidiciho nap&tfi. Timto
ipﬁsobem se snizi koliséni naepdjeciho proudu asi na dese-

inu.

4 Pro periodu atomizace je vhodné zp&tnd vazba,
flgenéisyétlem, vyzalfovanym atomizétorem. Proud fotonky,
snimajici sv&tlo, je zesilenim preveden na odpovidajici
nap&ti, to Je komparétorem porovnévéno s normélovym a p¥i
prekrofeni kompardtor sniZuje napéjeni ETA. Citlivost kom-
parétoru je nutno redukovat zpdtnou vazbou tak, aby ryche
lost odezvy byla nejvy&3{, ale aby nedcZlo ke kmitdni.
Bylo dosaienz ryc?losti vzestupu teploty kovového atomizé-
toru az 3,10%K.s™ .,

Pri mé&feni teploty kovového ETA optickym pyro-
metrem dochézi k chybém, zplsobenym odchylkou vlasstinosti
go§£ od absolutné Zerného t&lesa. Pro wolfram plati ta-

ulka i

teplota naméiensd (K) 800 1000 1600 2000 2400 2800

_teplota skutednd (K) 835 1040 1685 2145 2640 3240

korekce (K) +35 + 40 + 85 +145 +240 +440

Rovn&Z méreni proudu atomizdtorem bZinymi m&Fficimi pi¥i-
stroji je zatiZeno chybou, rostouci s klesajicim dhlem
otevPeni triaku, Chyba neni mald - pii Ghlu otevieni 0,4
Je korek®ni faktor 1,57.

Ji*i DoleZZal ,Mlo¥d He jtmédnek,

V5CHT Praha: Problematika stanoveni siry plamenovou spek-
troskopii

: Pro stenoveni siry je k dispozici nedostatek
jednoduchych spektroskopickych metod. Proto byla pozor-
nost obrécena na metodu molekulové emisni spektrometrie,
kde se vyuZiva emise molekul Sp v chladném vodikovém pla-
meni. Emisni spektrum t&chto molekul tvo¥i phsovy systém

. 8 nejintenzivn& j8im pdsem u 384 nm. Mechanismus emise lze

popsat chemiluminiscen®ni reakci:
g 4y g =ilen’ o5

Intenzita emise je zdvislé zhruba na &tverci koncentrace
giry. Tento fakt je nutno uvéZit zejména p¥i vyhodnocové-
ni pfechodnych signéld (integrace) & p¥i hodnoceni repro-
dukovatelnosti m3feni.

Byly zkoumdny ndsledujici zpisoby uvédini vzor-
ku do difuzniho plamene Ar-H, (m&feno na pristroji Verian-
Techtron 1000 s potFfebnymi svépomoci zhotovenymi adaptéry):
A/ PHimé zmlZovéni roztoku do plamene. Byly sledovény zé-

kladni analytické formy siry ve form¥ HySO4,/NH4/2S03 a
/NH4/2S. Meze stanovitelnosti byly 0,2 ppm S pro sul%id,
0,3 ppm S pro sifiditan a 6 ppm S pro kyselinu sirovou.
Interference pfi praktickych vzorcich (kationové) lze



B/

c/
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eliminovat iontom&nifem. Prakticky bylo ov&Fovéno sta-
noveni sirand v pitnych a minerdluich vodéch.
Vypuzovéni plynnych slouZenin /S0 a HoS/ z okyselené-
ho roztoku a jejich uvédini do plamene. Technika je
velmi citlivé (meze stanovitelnosti kolem 0,01 ppm S)
a umoZfiuje selektivni stanoveni t&chto slouenin netd-
kavych. Prakticky byla aplikovéna na stanoveni obsahu
oxidu sifiéitého v konc. kyselin® sirové a sulfanu v
minerdlni vod&.

Technika MECA. Sledovény byly HzSU, a /NH4/3503. Meze
stanovitelnosti se pohybuji kolem % ppm S. gyla potvr-
zena moZnost simulténniho stanoveni sifi%itanu a siranu
vedle sebe jednim m¥¥enim na zékladd Zasového rozlide-
ni pifisluinych emisnich pikd. Reprodukovatelnost se
pohybuje kolem 10#%. Aplikovéno na stanoveni sirani ve
vodach, ;
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SEKCE MOLEKULOVE

SPEKTROSKOPIE

Odbornéd skupina vibraZni spektroskopie

Ve spolupréci s katedrami chemie pfirodovédecké
fakulty Karlovy university byl uspof&dén ve dnech 11.-14.
Unora 1980 "Kurz m&feni vibradnich spekter" pro technicko-
inZenyrské kédry, v n&mZ bylo cilem seznémit frekventanty
se sprévnymi experimentdlnimi postupy této metodiky. Kurz
vedl B. Strauch s kolektivem spolupracovniki.

CtyPdenni kurz pro 15 u¥astnikd se konal v budo-
vE kateder chemie PPirodov&decké fakulty Karlovy universi-
ty v Praze na Albertov&. Kurz sestdval z dopolednich pred-
né3ek, odpoledne ulastnici ve tfech pracovnich skupinéch
vZdy absolvovali cca 3-4 hod. cviZeni u p¥istrojd.

Program pifednéddek:

M. Horék - IC spektra a jejich popis, stupnice a je-
Jjich kelibrace, zdroje chyb
- Spektrdlni informace a interpretace ve vi-
i braZnich spektrech
V. 34ra - Technika mé&¥eni IC spekter, p¥iprava vzorkd
- Specidlni techniky v IC spektroskopii

B. Strauch - Ramanova spektra, jejich vztah k I{ spek-
trdm
- Technika mé&Feni Remanovych spekter
- Literatura vibradni spektroskopie, graficks
a tabeldrni presentace spektra, nepravé
pdsy ve spektrech

S. Hilgard - M&Feni IC spekter plynd
J. Silha - Metody reflexni spektroskopie

F. Hanousek - Separace spektrdlnich pdsd a problémy kvan-
titativni spektroskopie
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V praktickych cvifenich, jei vedli Hanousek, Hilgard, Séra,
§ilha, Sourkové a Strauch, bylo néplni:

1. I8 spektra - kalibrace vlno&tovéd a fotometrické, mdfeni
kapalin a plynfi, problematika m&Feni mikromnoZstvi

2. 18 spektra tuhych létek - problémy pripravy vzorku, ta-
blety emulse, Christiansendv efekt, spektroskopie s vi-
cenésobnym zeslabenym cdrazem

3. Ramanova spektra v kapslindch, Stokesovsky a anti-Sto-
kesovsky proces, polarisa¥ni méfeni, isotopovy rozdtép
pzi vys85im rozlideni, spektra tuhyeh polykrystalickych
latek.

V zévdru kurzu probshla anketa se zémErem zjistit
okruh zéjmu a pracovni oblasti W¥astnikd a anonymni hodno-
ceni kurzu. Dosud usporadané kurzy byly hodnoceny velmi
kladn&, vyznadovaly se dobrou aktivitou a organizaci, pFes-
toZe slozeni, z4jmy a poZadavky ulastnikd byly rozmanité.

Z prob&hlych anket vyplynul zdjem usporfédat kur-
zy interpretace vibradnich spekter na hlubdi teoretické u-
rovni, problémy kvantitativni analyzy & numerické zpracové-
ni dat, V tomto smyslu hodléme daldi etapu vibran&-spekiro-
skopického 3koleni realizovat.

»

Odborné skupina spektroskopie pevného stavu

17. pracovni schiize se konela dne 23.4.1980 ve
Fyzikélnim dstavu.CSAV v Praze.
Schi¥zi pPipravila a ¥idila Dr. Milena Z&v&tova, CSc.

Byla prednesena piredndfka:

J. Pasgstrnék , Fyzikdlni ustav CSAV, Pra-
ha: Spektroskopie balistickych fonond

I. Na rozdil od ostatnich spektroskopickych me-
tod spektroskopie balistickych fonond - kvazildstic -
studuje generaci, 3ifeni a detekci skustickych fonond v re-
2imu jejich balistického Jifeni. Tento reZim miZe byt dosa-
Zen v pomérn& dokonalych krystalech p¥i nizkych teplotéch.
Generdtor, detektor i dispersni element - studovany krystal
- musi byt prostifedim, v n&mZ se fonony mohou volné &irit.

Predpoklady rozvoje fononové spektroskopie byly
vytvo¥eny hlavnd rozvojem fyziky supravodivych materidld a
fyzikdlni akustiky.

II. Popis kmitajiciho systému atomd pomoci fono-
nd vyZaduje spln&ni kritérii na jejich Zivotni dobu a "roz-
mazéni” v prostoru a v energetické 3kédle. Balisticky reiim
vy%aduje navic splndni kritéria pro st¥edni volnou dréhu.
Rychlosti 3iFeni balistickych fonond jsou dény grupovymi
rychlostmi.
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IITI. Jako zdroj balistickych fonond se pouZiva-
ji nlavn& nahfivatelé (s pomdrné Firokym spektirem fononid)

a supravodivé vrstvy neb diody. DdleZité jsou piipady,kdy
zdrojem fonont je samotny studovany proces.

Za detektor fonon® sloufi supravodivé bolometry
neb diody; rozpracovévé se i optické detekce.

K rozlileni fonond podle energie slouZi doba
priletu fononovéhe pulsu vzorkem.

IV. Dosud hlavnimi studovanymi problémy jsou pro-
cesy relaxace nerovnoviéinych stavd v polovediich (ns pr.
horkych nosigd), procesy jejich zdchytu a nezaifivé pFecho-
dy. Studuji se také 3tEpeni primEsovych urovni viivem de-
formace a8 magnetického pole a vlastni 8i¥ky Cer. Déle pro-
cesy Gtlumu fonond na prim¥sich vietnd vyb&rovych pravidel
elektron-fononové interakce. Metodiky s vyuZitim supravo-
di¥8 rozviji pPedev3im V, Narayanamurti se spolupracovniky,
optické metody na dielektrickych krystalech A.A.Kaplanski]
se spolupracovniky.

18. pracovni schize se konala dne 21.5.1980 ve
Fyzikélnim dstavu {SAV v Praze.
Schizi pripravila a #idila Dr. NMilena Zév&tovéa, CSc.

Byla pPednesena prednéska:

S. Pavlov ,6 Fyzikédln® technicky istav AV,
Leningrad, SSSR: ModuleZni spektroskopie sklovitych polo-

vodi&d

Semin&f® byl volnym pokradovénim pFednddek doc.
LukeSe a dr. Schmidta, které se konaly v roce 1978 (12,
pracovni schize). Dr. Pavlov ukézal, Ze experimentélnich
metod modula®ni spektroskopie lze s vyhodou pouiit na
sklovité polovodide, kde metody m&¥eni propustnosti a re-
flektivity dévaji spektra bez jakékoliv jemné struktury.
Naproti tomu nap#. elektroreflexe nebo elektiroabsorpce
jsou schopny dét mnohem bohat3i informaci. Ve Fyzikélné
technickém dstavu v Leningradu jsou modula&ni metody pou-
%{vény zejména ke studiu elektronove struktury chalkogen-
nich skel.

Odborné skupina megnetické resonan&ni spektroskopie

16. pracovni schize se konala dne 6.kv&tna 1980

v n.p. Lachema Brno. ;
Schiizi pripravili a #idili Doc.Dr.Ing. Jaro Komenda, CSc.
a Dr. Miroslav Holik, CSc.

Byly predneseny predné3ky:
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_Miroslav H o 1l { k¥ , VUOCCH-Lachema, Brno: Ana-
yza sm&si optickych antipodd pomoci NMR spektroskopie

JestliZe zreaguje sm&s enanciomerd Ep a Eg s
vhodnou opticky aktivni 14tkou Ap na diastereomery E AR a
ESAﬁ, pak tyto diastereomery ddvaji obecn& 0dlisné NﬁR
spektra a to jak v &dsti pFisludejici pivodnim enanciome-
rdm E, tak i v Z4sti pochdzejici z enanciomeru A. Pro sta-
noveni optické &istoty alkohold a nebo amind lze s vyhodou
pouZit NMR spektra Jjejich estert ne?o amidd s kyselinou
(R)-0-methylmandlovou. Tato dd4v4 v LH NMR dva vyrazné sin-
glety, tj. OCHj a CH a navic p¥itomnost vysoce magneticky
anisotropni fenylové skupiny v molekule zvy3uje pravd&po-
dobnost, Ze neekvivalence chemickych posuni bude dostated-
né velikd k tomu, aby bylo mozmo provést integraci signdld
pfisludejicich odpovidajicim diastereomerdm. Pouzi je-1i se
trifluormethylderivatu téti kyseliny, pak lze vyuZit ke
stanoveni optické &istoty “9F NMR spekter, kde rozdily
chemic¢kych posund byvaji n&kolikandsobn® v&t3{ nei v pro-
tonovych spektrech. Dal3i pouZivané kyseliny Jjsou napf.
/-/~menthoxyoctové a 1R,4R-kafr-10-sulfonové. Derivéty
enenciomerdy s kyselinou /R/-trifluor=- « -methoxy- & -fenyl-
propionovou se ukézaly byt vhodné rovn2% k urfeni abso-
lutni konfigurace enanciomernich alkohold a amind. /

Ke stanoveni optické &istoty lze také pouzit NMR
spektra diastereomernich komplexd, které vznikaj{ po pii-
déni vhodné pomocné cpticky aktivni sloudeniny Br ke sm¥si
enanciomert ER a Eg. Tyto diastereomerni komplexy dévaji
NMR spektra odliénz pouze v Gésti prisludejici pfivodns
enenciomerim E. ProtoZe komplexy rychle vznikaji a znovu
se rozpadaji, je vysledny chemicky posun dén koncentraZn#
zévislym prim&rem mezi chemickym posunem v %istém enencio-
meru a chemickym posunem v komplexu.,

Tibor L i pta j, Radek P a 10w &d ki,
CHTF SVST, Bratislava: 13C NMR v kventitativnej analyze

,_ Predné¥ka obsahovala informédciu o vyuziti 13¢
NMR metody v kvantitativnej analyze pri riedeni dloh v
aplikaZnom vyskume. Uviedli sa vysledky a metdda stanove-
nia syntetickych esterovych olejfg a produktu fermentacie
n-alkénov. V oboch pripedoch sa 13C NMR metdda vyuzila
pri optimalizacie vyroby tychto produktov.

Milan H & j e k , Viadimir Sk 1 e n & #¥,
Laboratof syntetickych paliv V3CHT, Praha, *Ustav pfistro-

Jjové techniky CSAV, Brno: VyuZiti NMR spektroskopie p¥i
analyze petrochemickych surovin a produkty

v pfefnééci Jsou diskutovény moZnosti kvantita-
tivnich m&%eni I1H a 13C NMR spekter t&Zkych ropnych podi-

1¢%. Na prikladu m&Feni relativnich integrélnich intenzit
protond Hgp, H. , H. a Hy ve vzorku asfaltu jsou ukézény
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vlivy podminek m&Feni na jejich repro@u{gvatelnost. Po-
dobnym zpﬁsofem Je_diskutovédno pouZziti -2C NMR. V obou
ptipadech - “H a 13C NMR kvantitativni analyze t&chto
vzorkt lze olekdvat chyby kolem 10% relativnich.

Danica Do sko&ilov &, UMCE (SAV,Pra-

haiBKvantitativni urieni mikrostruktury kopolymerd z *H
a

C _NMR spektra

Mikrostrukturu kopolymerd je moZno urdit pro-
strfednictvim kvantitativniho stanoveni rdznych typd se-
kvenci a statistickym zpracovénim analytickych dat. NMR
spektroskopie je prakticky jedinou metodou umoZnujici
takovéto stanoveni. P#i kvantitativni NMR analyze kopo-
lymerd je t¥eba zvl43tZ& dbét na vhodny vyb&r rozpoudtéd-
la, aby se predeSlo vymizeni néktergch NMR 31gnélq vyso-
kého rozlideni v dlsledku nedostatedné segmentdrni po-
hyblivosti odpovidajici slofky systému. Pro sianoveni
prostého sloZeni jsou nejvhodn&js3i CW-metody 1H NMR spek-
igoskopie. del3i sekvence byvaji mnohem 1lépe roz%léeny v

C NMR spektrech. Komplikace kvantitativni analyzy vy-
plyvajici z pouZiti pulsnich metod ne jsou pfl urdovani
polymernich sekvenci pFiliS vé¥né. Prekticky postup ur-
deni mikrostruktury byl demonstrovén na piFiklad& serie
kopolymerd styrenakrylonitril.

Ji*r{ Karhan, Zbynk Ksandr ,h Ji-
Fina V1koy#4X, Vira Spatnéd,6 Katedra analy-
tické chemie VSCHT, Praha, ¥Laboratof syntetickych peliv
VSCHT, Praha: VyuZiti hexafluoracetonu_ ro _kvantitativ
stanoveni alkohold 19F NMR spektroskopii :

Prednd3ka se zabyvala vysledky analytického
studia kvantitativniho stanoveni alkohold v sm&si. Na
modelovych sm&sich vybranych alkohold - butanold byly o-
vE&fovény metody kalibra&ni kiivky, metody standardniho
pfidavku a metody vnit¥niho standardu. Byl'sledovén vliv
jednotlivych analytickych operaci, jako pfiprava vzorkd,
obor koncentraci a vliv parametrd NMR spektrometru, Efe-
dev8im reprodukovatelnost elek;ronické integrace. NeJlep-
81 vysledky poskytla metode vnitfniho standardu, kdy pro-
m&rné smdrodatnéd odchylka pro l-butanocl ve sm&si v oboru
koncentraci 0,032 - 0,74 M &inila 0,061, Primdrné chyba
stanoveni &inila pak 6,0 rel.s. Faktorovd analjza rozpty-
lu zhodnotila vysledky z hlediska v¥}vu koncentrace, pqé-
tu méFeni a podtu integraci. Bylo zji3t3no, Ze nejvétsi
mé&rou se uplatniuje vliiv velikosti koncentrace. i

Ziskané poznatky byly pouZity pro stanoveni
primérnich alkohold v destiladnim zbytku po oxosynthéze
butyrsldehydd, kde bylo nalezeno od 1,4 do 1,7 hm.%.
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! Jifina V1 kov & , Milan H 4 je k , Luddk
Vodi¢&ka,6 Laborato® syntetickych paliv, V3CHT,Praha:

Kvantitetivni typovéd snalyza sm&si kyslikatych aloudenin
metodou +H NMR spektroskopie

V pfedné8ce je proveden teoreticky rozbor pro-
blémd spojenych s *H NMR kvantitativni typovou enalyzou
sm&si alifatickych kyslikatych sloudenin (alkoholy, alde-
hydy., estery, ethery, acetéty, karboxylové kyseliny). Byl
studovédn vliv experimentélnich podminek na reprodukovatel-
nost a sprdvnost stanoveni jednotlivych typd sloudenin ve
smésich. Prim&rn& nalezend chyba stanoveni se pohybovala
kolem 10 % relativnich pro koncentrace sloZek ve sm&si
vy88i neZ 0,05 mol/1l. Déle byly v prednéSce ukdzdiny moZ-
nosti aplikace NMR spektroskopie prfi analyze alozeni desti-
la&nich zbytkd z oxosyntézy.

Jaro K omend a , Katedra teoretické a fy-
zikélni chemie PF UJEP, Brno: Kvantitativni analyza ESR

apektroskopii

_ Podobné& jesko v Jjinych odv&tvich spektroskopie i
intenzita ESR spekter zd4visi na podtu sabsorbujicich gés-
tic. Sestava ESR spektirometrd neni vhodnd k m&Feni abso-
lutnich intenzit, Jjsou moZnéd srovnévaci méfeni vidi vzor-
ku se znémou koncentraci &i zndmym absolutnim mnoZstvim
spind. Vyhodnoceni intenzity absorbce vyZaduje dvoji in-
tegraci ESR spektra, vysledky Jsou ovlivn&ny tverem ab-
gsorb®nich 1inii, &t¥penim a rozsahem spektra a na druhé
stran® stabilitou a reprodukovatelnosti udajd ESR spektro-
metru. Vyhodnoceni na zédklad® m&feni vydek derivovanych
dar lze povaZovat jen za semikvantitativni odhad., V refe-
rédtu byly probrény faktory ovliivnujici tvar a 3irku Zé&ry

e moZnosti vyhodnoceni koncentrace spind na zéklad® srov-
néni spektra se spektrem stendardu o jiné strukturte.

17. pracovni schize se konala ve dnech 28.-30.
kv&tna 1980 v Pezinské Babe.
Schtzi pPipravili a ¥{dili Ing. Andrej Stasko, CSc a Doc.
Dr.Ing. Jaro Komenda, CSc.

Byly predneseny prednésky:

K. Vacek, Ustav jaderného vyzkumu, ReZ:
Spektroskopie EPR a reaktivni, krdtce 2ijici volné radi-

kdly

V. Cerny , Katedra anorg. chemie, V3CHT,
Pardubice: Tvar EPR spekter néhodné& orientovanych magne-
tickych center symetrie C3y

J. Tino,V.Klimo, MM. Neste
k i n , Ustav colymérov SAV, Bratislava: Jednoduchy
sob vvypodtu spinovych hustdt z REF vlinovea funkcie

&
5
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S. Biskunpi?&,b Katedra fyzikédlnej chémie

SV3T, Bratislava: Teoretické Studium teplotnych zévislos-

ti niektorych parametrov EPR spektier
J. K1 1ima , Ustav fyzikdlni chemie a elek-

trochemie J.Heyrovského, Praha: VyuZiti BSR v elektroche-

mii

L. Omelka, Ustav chemickej fyziky SV3T,
Bratislava: Volné radikaly komplexované na kovoch
K. Mach , Ustav fyzikéln{ chemie'a elektro-

chemie J.Heyravského, Praha: EPR cyklopentadienylovych
komplex titenu TIT

J.Bid e v, d. Labs ky , Ustay makromo
lekulérni chemie {SAV, Praha: gtudium kopolymeru na bézi
PVMA pomoci navézené spinové znadky

V. Hynek , K. Vacek, Ustav jaderného
vyzkumu, ReZ: Vyuziti EPR p*i radiednim roubovéni poly=-
esterovych visaken

PLolisiH ook a M. Ve 8%k ovd ; Ustav
anorg. chémie ({SAV, Praha: Studium interakce katalyzdtoru

" autooxidadnich reakei g inhibitory

Sy U e R RS T R T SR A * 8 B T U - T T
v 4 , Ustav polymérov SAV, Bratislava: ESR &tddium volnych
radikdlov vytvorenych mechanickou deStrukciou poly-N-vinyl-
karbazolu

PNt - VR R Yo R NI - - W S 0 (S~ VR < W 9
¥édn, M. Hricovini ,6 Katedra fyzikdlnej chémie
SV3T, Bratislava: Vznik a 3truktira §1.2g-thiaazedingo-
vych radikdlov -

P ten g e g i AL I e grd - T 0 el -
k a , Ustav chemickej fyziky SV3T, Bratislava: 3pinové
distribicis bisfenolickych radiksdlov
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SEKCE SPECIALNICH

SPEKTROSKOPICKYCH METOD

Odborné skupina rentgenové spektrometrie

Ve spoluprdci s Made in publicity, fy. Tracor
a OKR Dilni prdzkum a bezpednost, Paskov bylo uspoP&déno
ve dnech 6.-8. kv&tna 1980 v Ostrav& symposium: Energe-
ticky dispersni rtg. spektrdlni analyza.

Program symposia byl rozd&len do dvou zéklad-
nich &dsti: a% predndskové
b) prédce s pr¥istrojem.

Vysokou odborncu droven prednddkové Zdsti za-
jistil predev&im prof.Dr. Donald Leyden, Denver Univer-
sity, USA, ktery dvodem pfednesl p¥ednddky z fyziky rtg.
zéFeni a jeho interakce s hmotou a déle se v&noval vy-
luZn& rtg. spektrdlni analyze na principu energeticko -
dispersnim (kvalitativni a kvantitativni analyza, mani-
pulace s vypo&tovymi daty, korek&ni metody).

Aparaturnim otézkém - jak v pPednéddkové Zédsti
tak predevd3im v demonstracich na p¥istroji TN 2000/440
fy Tracor instalovaném v OKR Paskov - se vé&novali ing.
J. Pinxter,vedouci aplikaci Tracor Europa a Dr. Bill
Steward, Feditel marketingu USC (United Scientific Cor-
poration). i
V zévéru programu byly predneseny referéty ze
dvou pracovi3f CSSR, které jsou vybaveny rtg.spektrogra-
fy fy Tracor. Prednéfejici ing. A. Vidmar (VU kovt, Pa-
nenské BreZany) a ing. K. Welder OKR Dilni prdzkum a bez-

pefnost Paskov referovali o svych zku3enostech s praci na

t&chto pfistrojich ve svych laboratofi.

Symposium m&lo vysokou odbornou Uroven a setka-

lo se s mimoFédnym zdjmem u Wlagtnikd.
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Odborné skupina spektroskopie povrchd

2. pracovni schiize se konala dne 6.kv&tna 1980
v Nérodnim technickém muzeu v Praze.
Schizi pfipravil a $idil Dr.Dusan 3%fulik, CSc.

Byly predneseny prednésky:
Karel Bi & ov s ky , Vi CKD, Praha: Qbecné

poZedavky na referendni materiély, Jejich vyrobu a cha -
rakterizaci
Resumé nedodéno)

Dusan 35 f ul { k , Ustfedni vyzlumny Ustav
SKODA, Plzen: Kvantifikace metod povrchové snalyzy z
hlediska referen&nich materidl§ a standardnich postupd

PouZiti metod povrchové analyzy (AES-Augerove
elektronovéd spektroskopie pro chemickou analyzu, SIMS -
hmotovéd spektrometrie sekunddrnich iontd, spektroskopie
nizkoenergetickych -~ ISS a vysokcenergetickych odraZenych
iontd - RBS) je v sou¥asné dob& vyznamnym pPinosem pro
studium chemické a fyzikdlni struktury povrchu pevnych 1l&-
tek. V&tSina informaci, které ziskdme pri anslyze povrchi,
Je v3ak nejéast&ji na kvalitativni, v nejlep8im piipads
semikvantitativni ¥rovni. Kvantitativni vyhodnoceni spek-
ter, hloubkovych koncentradnich profild i koncentra®nich
map by v3ak nékolikandésobn& zvy3ilo informadni hodnotu
povrchové analyzy. Vzhledem k tomu, Ze kvantifikace vysled-
k% povrchové analyzy naréii na znadné problémy v oblasti
fyzikélni teorie i vlastnim experimentu, které komplikuji
primé vyhodnoceni spekter, ukazuje se v sou¥asné dob& z
praktického hlediska optimélni pouZiti dob¥e definovanych
referenénich materidld. PPiprava a charskterizace refe-
rendnich materidld pro povrchovou analyzu je velmi obtiZ-
néd vzhledem k tomu, Ze vypracované postupy musi zajidfo-
vat definovanost chemického sloZeni ve trfech rozmdrech na
submikronové drovni. Pro charakterizaci materidld je tieba
vyuZzivat experimentdlné ndronych absclutnich metod nebo
rozséhlého souboru relativniho mé&feni s vyuZitim rdznych
analytickych metod.

Snahy o standardizaci analytickych materigly,
postup® i v oblasti nomenklace jsou zatim na samém podédtku
a dobfe koordinovansd spoluprédce v oblasti piipravy refe-
renénich materidld pro povrchovou analyzu miZe byt v bu-
doucnu vyznamnym stimulujicim faktorem pro dal3i rozvoj
povrchové analyzy.

M, Setv 4k , Fakulta jadernd a fyzikéln¥
inZenyrské CVUT, Praha: MoZnosti iontové implantace pri

ptipravé definovanych vzorkd pro povrchovou analyzu

.~ Iontové implantace je moderni technologie oboha-
covéni pevnych ldtek Zddanymi prim&semi, kterd na3la masové
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vyuziti v pfipravé polovodidovych materidld a ve stroji-
renstvi pfi dpravZ povrchovych vrstev kovovych materiéld
za Ufelem zlep3eni mechanickych vlestnosti a odolnosti
proti korozi. Jednou z prednosti této technologie je, Ze
Je moZno implantovat libovolny prvek s isotopickou &isto-
tou do libovolné podloZky s prfesnosti ddvkovéni a plosnou
homogenitou kolem jednoho procenta. Hloubkovy profil je
pribliZn& gaussovsky s maximem koncentrace v hloubkéch n&-
kolik desetin mikrometru. Kombinaci energii implantovanych
prvkl a doby expozice je moZno vytvofit libovolny tvar
hloubkového rozloZeni p¥im&si, tedy i profil s konstantni
hustotou v urditém rozmezi hloubek. Tato metoda p¥ipravy
vzorkd s definovanou koncentraci pfim&si je vhodné pro a-
nalytické metody zaloZené na bombardovéni ionty s vysokou
energii, JjejichZ dob&h v pevné létce je podstatn® v&t3i nei
Je hloubka implantovené vrstvy, jekymi jsou metody pruzné-
ho i nepruZného rozptylu iontd s energi Féddu MeV a metody
PIXE. Vzhledem k tomu, Ze tyto metody Jjsou nedestruktivni,
je moZno tentyZ vzorek m&#Fit rdznymi metodami a na ritznych
zafizenich a vysledky srovnévat.

Pri pouZiti iontové implantace pro pPipravu vzor-
k% s definovanou koncentraci pfim&si na povrchu je metoda
zatiZena v&t31 chybou. PFi implantaci do v&tdich hloubek,
kde brzdsni iontu je zpisobené prevdiné interekcemi s elek-
trony pevné 1létky, umime s dostatednou presnosti stanovit
st¥edni dolet i jeho standarndni odchylku, kterd je rovnéz
pod povrchem. PFi implantaci nizkymi energiemi tak, aby
st¥fedni dolet byl blizko povrchu, prevlddaji pruzné sréazky
8 jédry atom® pevné l4tky a standardni odchylka od stied-
niho doletu mé velky rozptyl, prepofet koncentrace na po-
vrch pevné létky je zatiZen chybou aZ desitky procent. Na-
vic v tomto p¥ipad® komplikuje situaci i souldasné odpreso-
véni povrchu pevné 1léatky.

L. Eckertov 4,6 Matematicko-fyzikédlni
fakulta Karlovy university, Praha: MoZnost pfipravy defi-
novanych tenkych vrstev pro uUdely standardd.

Vyuziti tenkych vrstev jako standardd pro metody
povrchové analyzy se nabizi z ndkolika hledisek: moZnost
pripravy vzorkd o definované tlousfce, pPip. vicevrstvovych
struktur nebo vrstev s promé&nnou tloudfkou pro hloubkovou
profilovou.analyzu, moZnost p¥ipravy bindrnich, terndrnich
atd. systémd s odstupnovanou koncentraci jedné nebo vice
sloZek, obecn& pak moZnost pfipravy kompaktniho vzorku na
podloZce libovolného tvaru podle poZadavkd prisludnéapara-
tury.

! ‘Vlastnosti tenkych vrstev ovS8em siln& zdviseji
na metodd a na konkrétnich podminkéch pFipravy. Pokud se
maji uzivat jekc standardy, je tedy nutno jednak vliv jed-
notlivych faktord dokonale znét, jednak podminky velmi pFres-
né dodrZet. Vzhledem k omezenému fasu referdtu je z fady
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metod pro pfipravu tenkych vrstev zde uvazovéno pouze va-
kuové naparovéni a katodové napradovéni a metody z nich
odvozené. Metody chemické (napr. chemickéd depozice z plyn-
né fdze) a elektrochemické (napi. galvanické nanéSeni, a-
nodické oxidace a pod.) uvazovény nejsou, i kdyZ n&které

z nich by principielnd téZ mohly pPrichédzet pro dany uZel

v dvahu,

Zékladnimi parametry, které musi byt v tomto pPi-
pad& dobfe definovény, jsou predeviim chemické slozeni
vrstvy & jeji tlou3fka. Na z8klad¥ rozboru fyzikélnich pro=-
cest pri vakuovém napsfovéni a katodovém napradovéni je
ukédzén vliv jednotlivych parametrft) u napafovén. zejména
tlaku zbytkovych plynd, kvality a teploty podloZky a rych-
losti napafovéni, u katodového naprasovéni opdt vlastnosti
podlozky a parametrld vyboje (na skutedné slozeni vznikaji-
ci vrstvy). Zvlastni pozornost je v&novéna modernim modifi-
kacim obou metod, epitaxi mdlekulovym svazkem a iontovému
plétovéni.

Co se tyZe tloudfky vrstvy, jsou uvedeny rizné
definice této veliliny, které jsou z4vislé na metodd, kte-
rou se tloudfka m&%{ (véhovd tlousfka, optické tlouétka,
kapacitni tlou3tka). Jsou uvedeny hranice, od nichZ je moz-
no danou vratvu povazovat za souvislou a faktory, které tu-
to minimdlni pouZitelnou (pro dany ddel) tlousdfku ovliviu-
Ji. U v&tsich tlou3t¥k je pak diskutovéna nerovnost povrchu
Jeji rozdily pfi rdznych podminkéch pfipravy a jeji moZny
vliv na kvalitu standardu.

i Jgroslqv Fiala, Ustrednd vyzkumny ustav
5X0DA, Plzen: Qbjemové charskteristika heterogennich pre-

paratd ,

Pro spravnou, presnou a smysluplnou interpretaci
povrchové (plodné) analyzy daného prepardtu je nezbytné
chépat jeji vysledky v kontextu objemové (prostorové) struk-
tury zkoumaného vzorku, a to zejména jde-li o preparét he-
terogenni. Cim men3i jsou analyzované Z4stice zkoumaného po-
lyfézového agregdtu, tim vyraznéji se budou uplatrniovat po-

-vrchové meziddsticové efekty a tim spife se bude projevovat

konednd (a riznd) hloubka ptsobnosti té které metody povrcho-
vé analyzy. Pritom zdleii nejen na velikosti analyzovanych
mikrooblasti, ale i na jejich tvaru, orientaci a vzéjemném
usporadéni, (objemovém) chemickém sloZeni a krystalové
strukture.

; V prvni &dsti referdtu jsou rozebirdny teoretické
principy, analytické postupy a praktickd omezeni jako% i
experimentdlni usporédéni atereologického stanovovéni geo-
metrickych parameird prostorové dispozice heterogennich
preparéatd.

Druh4 %4st referdtu je vdnovéna Kosselov& difrak-
&ni metodé analyzy krystalové struktury mikroobjemd diver-
gentnim svazkem charakteristického rtg zéreni buzeného dz-
kym elektronovym paprskem. Krystalovéd struktura (fdzové slo-
zeni) jednotlivych oblasti heterogennich preparétd vyraznd
ovlivnuje jejich povrchové vlastnosti.
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Odbornéd skupina lok4lni elektronové mik:oanaljzy

23. pracovni schize se konala dne 10. &ervna
1980 v Ustfednim dUstavu geologickém v Praze.
Schizi pfipravil a #idil Dr. Petr JakeS a Ing. Véclav
Huldinsky, CSc.

Byly pY¥edneseny predndsky:

Zdendk K o t r b a , Ustfedni dstav geolo-

‘gicky, Preha: Vliv sutomatizovaného provozu rentgenové-
ho mikroanalyzdtoru na prdb&h chemické analyzy

Politad, ktery je sou¥dsti rentgenového mikro-
analyzdtoru, ovlivnuje vyznamnym zplsobem pribéh analyz =
Jjak jejich rychlost, tak i spolehlivost. Tak napiiklad
stanoveni 9 prvkd tfemi spektrometry (coZ je obvyklé vy~
baveni mikroasnalyzdtoru) trvéd cca 3 minuty. Vypodet i s
natidt&nim vysledkd trvéd 6 - 20 sec. Po skondeni mé&feni
Jsou k dispozici i okamZit& vysledky analyz. Vzhledem k
rychlosti analyz klesd i jejich cena.,

izeni podita¥em mé& podstatny vliv na spolehli-
vost analyz. Nejvyznalnd j8im p¥inosem je, Ze dostédvéme
vysledky b&hem analyzy a vzhledem k nim miZeme m&nit a
udrzovat pracovni podminky. PPfedchdzejici analyza urdité-
ho bodu miZe ovlivnit nédsledujici analyzu.

Standardizace je pfesnéd. Pik se hledd po kro-
cich a z hodnot kolem maxima se interpolaci vypoditd ma-
ximum, které je reprodukovatelné. ProtoZe analyza je tak
rychld, %e ji v podstat® nezdrZuje n&kolik kontrolnich
enalyz, zafazuji se do cyklu analyzy znamych standardl.
Méme tak moZnost opravit standardizaci jednotlivych prv-
k% a zdroven ziskat pfehled o pridb&hu sprédvnosti analyz.

Program zajisftuje najizd%ni na hodnoty spektro-
metrd a koordindt vzorkd disledn& vidy z Jjedné strany,

a tim se vyluduje ptisobeni mdniciho se mrtvého chodu.
Vyrovnédvéd se matematicky "drift” p¥istroje, coZ je pokles
proudu na vzorku vlivem stérnuti Zhaviciho vldkna. Hod-
noty proudu se digitalizuji a koriguji nam&fenou intensi-
tu pikd.

B&hem analyzy se méfi vS8echny prvky najednou,

v jednom bod&, coZ u ruind Pizenych apardtd je prakticky
obtiZné. Ziskavéme tim zaruden& analyzu z jednoho mista.

Polital spolité smirodatnou odchylku kazZzdého
stanoveni, kterou vytiskne k vysledkidm analyz; tisknou se
i atomovéd procenta.

: roven mikroanalyzy se posunula tak, Ze Je
srovnatelnd s klasickymi metodami.
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Petr J a k e 8 , Ustfedni Ustav geologicky,

Praha: Automatizovany rtg mikroanalyzétor a pouziti jeho
vysledkd v geologii

: Analyzy miner4ld se silikétovou matrici se sta-
1y nedilnou soudédsti petrologickych dvah, okrajovou pod-
minkou geologickych hypotéz a i vydatnym pomocnikem pros-
pek&nich praci na rudni i nerudni loZiska. Distribuce prv-
k& (nap#. Mg, Fe, Ca a Cr) mezi koexistujici minerdly v
hornin& spolehlivé& uréuje podminky teplotné& tlakové rovno-
védhy, ze které hornina krystalovala.
Z 4dajd o tlaku, teplotd a parcidlnim tlaku té&-
kavych létek lze usuzovat na asociaci s loZisky uZitkovych
surovin, Tak nap¥iklad obsahy Cr, ale i Fe/Mg pom&r v py-
roxenech a olivinech jsou indikdtorem Cr pfifadn& Ni zrud-
néni v bézickych a ultrabdzickych hornindch, obsahy Zn ve
spinelech & koexistujicich minerdlech indikuji moZné &i
nenadé jné mista na vyskyt Zn rud atd. Z distribuce Fe/Mg
v uzavienindch peridotitd v kimberlitech a bazaltech lze
uréit zda hornina krystalovala v poli stability diamantu
i grafitu a tak usuzovat na diamantonosnost vyskytu.
PoZzadavky na rtg mikroanalyzédtor pouzity v tom-
to typu prospek®nich praci, na n&% navazuji finan&n& né-
kladné prdce vyhleddvaci, je krom& moZnosti vytvofit vel-
ké mnoZstvi uddajd (stovky aZ tisice analyz) té%Z spolehli=-
vost a pfesnost analytickych dat. Ob& podminky spliuje
automatizovany, politadem Fizeny rtg mikroanalyzdtor, na
pf. ARL-SEMQ, uZiveny v nadi laboratofi. Zdkladni ddaje
0 typu vystupu, korekdnich, standardiza®nich proceduréich
i mezich reprodukovatelnosti nastaveni pikd i analytickych
vysledkd jsou uvedeny jinde. Pro zajimavost uvéddim, Ze
v stabilizovaném, tJj. nepfetrzitém reZimu (analyzdtor "je-
de" 24 hodin denn&), kdy se provadi nap#iklad analyza mi-
nerdly silikédtové matice (s deviti prvky: Si, Ti, Al, Fe,
Mn, Mg, Ca, Na, K), 1lze b&hem jedné hodiny analyzovat 15-
20 bodd. Vystupem jsou ti8t&né, korigované koncentrace
prvkd v oblasti jednotlivych bodd.
Sprédvnost analyz vypracovanych v laboratofi rent-
genové mikroanalyzy v UUG je ovéRovéna kontrolnimi analy-
zami zahranidnich standardd s pouZ2itim vlastnich standar-
dy (U¥G). Uvedeny jsou vysledky ze z&*{ 1979 (analyzoval
autor).
¥oncentrace n&kterych NaSe kontrolni Typ
slozek pouZivanych analyzy zahra- minerdlu
standardd v zahrani&i niénich standardd;

0 3 m&Ffeni zjists-

né _koncentrace

- ———— - - - e e e, e e e e, - . e, G E .- —-————- -

Si0p 62,78 62,99 oligoklas
Al503 23,02 22,53 oligoklas
FeQ 11,39 10,53 olivin
MnO 40,78 40,44 rhodonit
MgO 47.45 47,40 olivin

Ccao 4,37 4,62 oligoklas
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Radim R y b k a , Ust¥edni stav geologicky,
rt

Praha: Programové vybaveni pro asutomatické ovlddéni rtg
mikroanalyzétoru :

V soulasné dob& vyrdb2né rtg mikroanalyzdtory
pouzivaji minipoZitaZe PDP-11 nebo LSI-11, které umoZnuji
okamZité zpracovéni (p¥epolet, korigovéni) nam&fenych dat
a zédroven automatické provdddni v&t3iny pracovnich ikond
operdtora mikroanalyzédtoru.

Postup jednotlivych automaticky provédsnych
dkond je dén programem, ktery je predem sestaven a pred
vliestnim m&fenim uloZen do opera¥ni pam&ti minipoZitaZe.
Vyrobei rtg mikroanalyzétord tyto programy sami sestavuji
a uZivateli spolu s mikrosnalyzdtorem doddvaji celou ¥adu
t&chto programi pro jednotlivé typy a moZnosti mikroanalyz.

Tyto programy jsou napsény v systémovych jazy-
cich, jeZ jsou zpravidla tvofeny jazykem BASIC a fadou in-
strukei (psanych v jazyce BASIC) pro automatické nastavové-
ni spektrometri, X, Y, Z koordinét vzorku, ovlddéni elek-
tronového svazku, &teni intenzit rtg zéfeni atd. KaZdy vy-
robce =i takto pro svidj typ mikroanalyzédtoru vytvodri sys-
témovy software (pro pristroj JEOL Super Probe 733 - systé-
movy jazyk JASCAL, pro pfistroj ARL SEMQ systémovy jazyk
BLISS, pro pristroj CAMEBAX software systém CIMSES a CLASS)

Al Je nutno podotknout, Ze tento software se nesmi
zam&novat se software vytvofenym vyrobci minipo¥itadd (loa-
der, editor debugger, asembler, diagnostické programy atd.)

ProtoZe tyto systémové jazyky jsou odvozeny od
snadno pochopitelného a zvlddnutelného komunikadniho jazyku
BASIC, miZe operétor algoritmdm progremi a jejich vypist
porozumdt, a tytc programy upravovat. Nap#. je moZno mZnit
délku ¢asového intervalu mé&feni intenzit rtg zéPfeni, upra-
vovat polohu spektrometrd pro mdfeni pozadi, ovliviovat
rychlost nebo presnost vyhleddvédni pikd rtg Sar, Z4stednd
zasahovat do korek&nich vypoltd, zavdd&t dalsi smydky nebo
Sekaci doby pro kontrolu urditych parametrd pfistroje atd.

Je moZno v8ak i kombinaci p¥islulnych instrukei
pro ovlédéni elektronového svazku nastaveni pozice spektro-
metrd a prepardtu sestavovat i vlastni #idieci programy (on
line) nebo programy v jazyce BASIC, jeZ nemusi mit Zd4dnou
souvislost 8 rtg mikroanalyzou.
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Odborné skupina instrumentdlnich radioanalytickych metod

Dne 12. dervna 1980 se konal v Ustavu jaderného
vyzkumu v ReZi semind¥, jehoZ pofadatelem byla odborné
skupina radiochemie CVTS UJV spolu s odbornou skupinou in-
strumentélnich radicanelytickych metod €SSS pri CSAV a od-
borngu skupinou jaderné chemie Cs. spolednosti chemické
pri CSAV.

Seminé# pripravil a ¥idil Ing. Jan Kudera, CSc. a Ing. M.
Vobecky.

Na programu seminéfe byly p¥ednésky Prof. Dr.
J.J.M. de Goeije z Interuniversity Reactor Institute v

Delftu.
Prednd3el na tato témata:

Priprava krétkodcbych radionuklidd pro lékarské Ulely

Moderni trendy v neutronové aktivadni analyze biologickych
materidld

Stopovéd analyza metodou PIXE.
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ZPRAVY

DuSan P apoud ek, Ustav fyzikdlni che-
mie a elektrochemie J. Heyrovského, CSAV, Praha: Spektro=-

skopie ve statnim plénu zdkladniho vyzkumu v pEtiletce
1981 - 1985 /

Dne 26. Cervna 1980 byly provedeny vstupni opo-
nentury hlavnich dkold stétniho plénu zdkladniho vyzkumu
(ddle jen SPZV) stZiejniho sm&ru IV-2 "Fyzikd4ln& chemické
zédkonitosti a metody" pro obdobi p&tiletky 1981 - 1985.
Jednim z vysledkd$ této oponentury bylo zarazeni nového
hlavniho dkolu SPZV, ktery je oznalen jako IV-2-2 "Spektro-
skopie”,

U%elem tohoto &lénku je informovat &leny (s.
spektroskopické spolefnosti o ddvodech, které vedly k tomu,
Ze poprvé byla spektroskopie zafazena do SPZV jako samo-
statny hlavni dkol, jak byly vyty&eny hlavni cile tohoto
vyzkumného programu a jakd je struktura hlavniho idkolu.

Uvodem nejdfive stru¥né informace o struktufe
SPZV obecné& a o zpisobu gzafazeni spektroskopie v hierar-
chii SPZV. Jednotlivé plénovaci a kontrolni irovn& SPZV
lze charakterizovat smé&rem od vy38i drovn& k niZii touto
posloupnosti:

Iv Program,
IV-X St&%ejni smér,
IV=X=-Y Hlavni idkol,

IV-X-Y/7 D{i1¥{ ukol.

Cislo IV konkretn® znali program "Nové chemické procesy,
jejieh kontrola a technika". KaZdy program se &leni na
stéZejni sméry; nap¥. IV-2 znali stéiejni sm&r "Fyzik&ln&
chemické zékonitosti a metody". St¥Zejni smdry se dédle
&leni na hlavni dkoly; z vySe uvedeného tedy vyplyvé, Ze
spektroskopie byla zarazena jako samostatny hlavni kol
st&%ejniho sm&ru IV-2, ktery je souddsti programu IV,
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V ddvodové zprévé k zafazeni tohoto hlavaniho
dkolu, kterd byla prfednesena na vstupni oponentufe, byla
ne jd¥ive uvedena nésledujici struénd charakteristika po-
staveni spektroskopie v zékladnim i aplikovaném vyzikumu:
Spektroskopie patfi k progresivnim oborim, s mimorédnd
rychlym rozvojem v oblasti teorie a zejména v oblasti
pristrojové techniky, ktery pronikav¥ obohacuje nade zé-
kladni pozndni atomové a molekuldrni struktury hmoty,
pfiné8{ Zasto unikétni poznatky o procesech probihajicich
v pFirod® a je jedinou metodou, kterd tyto poznatky umoz-
nuje ziskat o objektech, které nejsou pristupné (nebo jen
extrémné obtiZn&) pfimému studiu (nap#. atmosféry planet, -
mezihvézdny prostor). Spektroskopie idedlné& spojuje po-
kro€ilé kvantov& mechanické a kvantovd chemické teoretické
pPristupy moderni fyziky s exaktnim studiem energetickych
vlastnosti a struktury molekul a atomd; v poslednich le-
tech byl tento vyvoj vyrazn® zrychlen objevem a vyuZivé-
nim stimulované emise elektromagnetického vinéni (lasery
a masery).

V tomto smyslu spektroskopie zasahuje v zdklad-
nim vyzkumu do mnoha obord chemie, fyziky, chemické fyzi-
ky, astro-fyziky, biofyziky a biologie, prilemZz lze pred-
vidat, Ze tento mezioborovj charskter spektroskopie se
bude v daldim vyvoJji uplatnovat jedt& vyrazn&ji.

Mezi vyznadné rysy spektiroskopie patfi i jeji
rozsédhlé aplikadni moZnosti, které jsou v podstaté dvoji-
ho druhu: 1) je vyuZivéna jako metoda k Pedeni jingch d-
kolt zdkladniho vyzkumu, napi. pii studiu struktury che-
mickych sloulenin, k PeSeni otdzek chemisorpce a hetero-
genni katalyzy na zaklad&® analyzy povrchovych vrstev pev-
né fdze 2).je pouZivdna jako analytickdé metoda pPi i-
dentifikaci ldtek a v kvantitativnich analyzédch p?i dosa-
hovéani vysokych citlivosti. Tato vysokd citlivost a se-
lektivnost spektroskopickych metod i nékteré jiné moZnosti,
nap¥. schopnost monitorovat stopové mnozstvi ldtek na dlou-
hych optickych drahéch ukazuji na vyzna&né aplikace techno-
logického charakteru naprf. pri kontrole a #izeni technolo-
gickyeh procesd, pPi sledovéni znedi&téni atmosféry.

Jako spolelensky cil hlavniho ukolu "Spektro-
skopie" bylo vyty&eno zdokonaleni moderni spektrdln& ana-
lytické metody pro vyuZiti v Fad& v&dnich obord k urfovéni
struktury sloudenin a elementérniho sloZeni materidly,
véetn¥ povrchovych vrstev a ziskéni idajd o energetickych
hladinéch molekul pro zjisténi iidasti a pfem&n riznych fo-
rem energie p¥i chemickych d&jich.

Vddecké cile Jjsou obsaZeny ve formulaci t¥{ dil-
#ich dkold tohoto hlavniho dkolu. Dil&i dkol IV-2-2/1
"Multifotonovd excitace a relaxace vysoce vzbuzenych mole=-
kul" (odpov&dny Fe3itel doc.RNDr. D. Papoudek, DrSc.) je
soust¥ed&n v Ustavu fyzik&lni chemie a elektrochemie J.Hey-
rovského, -CSAV, M4 siln& interdisciplindrni charakter, ne=-
bot k Fedeni- problému laserové excitace molekul na vysoké
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vibragn&-rota&ni hladiny a jejfho vyuZiti k iniciaci no-
vych typd chemickych reakci sdruZuje kvantovou teorii a
experiment vibra&n&-rotadni spektroskopie vysokého roz-
lideni, techniku infrafervenych lasert a studium fotofy-
zikdlnich problémd chemické resktivity. 4
Nejrozséhlej&i je v tomto hlavnim dkolu d{l&i
dkol IV-2-2/2 "Rozvoj spektroskopickych metod pro objas-
novéni struktury & pro kvantitativni analyzu léatek" (od-
povédny Feditel celého dil&iho dkolu je doc.Ing.Dr. Z.
Ksandr, CSc). Na FeZeni tohoto itkolu se budou podilet
&tyPi pracovidt® ministerstva Z3kolstvi a jedno pracovis-
t¥% §sAV. C{ilem je pPispdt k poznéni obecnych vztahd mezi
spektrdlnimi vlastnostimi a strukturou létek a zdokonalit
potfebné spektroskopické techniky. Dile{ kol sestévéd z
peti %dstdi di1&{ch udkold, které maji svoje odpov&dné Fe-
Sitele (ddle jsou uvad3ni v zavorkéch)., Jsou to 1) Vy-
pracovédni metod NMR experimentu, analyzy a interpretace
NMR spekter, které by umoZnovaly ziskéni konstituZnich
a stereostrukturnich informaci zvl4asté& pfi préci se sub-
mikrogramovymi kvanty (Ustav organické chemie & biochemie
CSAV; Dr.Z. Samek, CSc). 2) Rozvoj novych metod Fourie-
rovy NMR spektroskopie pfi FedSeni struktury molekul (Cen-
trdlne laboratorium NMR spektroskopie, Chemickotechnolo-
gickd fakulta Slovenskej vysokej Skoly technickej, Bra-
tislava; Ing.I. Golej, CSc). 3g Vypracovéni metod mole-
kuldrni spektroskopie (infraervené a NMR) pro p¥esn&j3i
kvalitativni a kventitativni interpretaci spekter; pozné-
ni procesd a uUdinnosti automatizace spekter (Katedra ana-
lytické chemie, odd&leni instrumentdlni enalyzy V3CHT
Praha; doc.Ing.Dr. Z. Ksandr, CSc; doc.Ing.Dr.M.Hejtmének
CSe). 4) Xvantitativni studium degradace polymerd spek-
troskopickymi metodami (Katedra koksérenstvi a plynéren-
stvi, VSCHT Praha; Ing.J. Kubét, CSec). 5) Spektrosko-
pické metody enalyzy organickych sloudenin na zéklad® po-
zndvédni vlastnosti barevnych produktd reakeci (Farmaceu-
tickd fakulta UK, Hradec Krdlové; Dr.D. Svobodovd, CSc).
6) Studium mezimolekulovych interakci v kapalné fézi
metodami infradervené, NMR a elektronické spektroskopie
(Katedra analytické a organické chemie, Prirodovédeck4
fakulta UP, Olomouc; Ing.V. Bekédrek,CSc). _
Tretim dil&im dkolem je IV-2=-2/3 "Nové spektro-
skopické techniky a metody" (odpov&dny Fe3itel Dr.Z.Bastl
CSc). Tento dil&i dkol sestéva ze ti#i ¥dsti dil&ich iko-
18: 1) VyuZiti m8Peni polarizalnich spekter pfi analyze
absorpnich a luminiscen&nich spekter a poznéni charakte-
ru elektronicky excitovanych stavl molekul & mechanizmd
jejich deaktivace s cilem poznéni vztahd mezi elektronic-
kou strukturou a spektrdlnimi vlastnostmi létek, které
maji vztah k chemii barviv (Vyzkumny dstav organickych
syntéz, Pardubice; Ing.M. Neprad, CSc). 2) Poznéni ne~
stabilnich meziproduktd chemickych reakci metodami rychlé
spektroskopie (gstav fyzikdlni chemie a elektrochemie
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J. Heyrovského, CSAV, Praha; Ing.A. Fojtik, CSec).

3) VyuZiti spektroskopie fotoelektrond (ESCA) k FeSeni
problémikatalyzy chemie koordina®nich sloudenin, geoche-
mie i k pfiprav® novych materidld (Ustav fyzikélni che-
mie a elektrochemie J.Heyrovského, CSAV, Praha; Dr. Z.
Bastl, CSe).

Koordina&nim pracovistém celého hlavniho iukolu
ge Ustav fyzikdlni chemie a elektrochemie J.Heyrovského,

SAV, funkei koordindtora hlavniho ukolu byl povdFfen doc.
RNDr.D. Papoudek, DrSc.

Pies zna®nou rozséhlost tohotc hlavniho ikolu
je zfejmé, Ze se na n&m nepodileji v3echna praccvi3ti,
kterd v CSSR pouzivaji a rozvijeji spektroskopické metody.
V Pad® pPipadl totiZ pFisludnéd pracovisdtd dodla k nézoru,
Ze bude udelné&jdi spektroskopicky vyzkum povaZovat za sou-
&4st PeSeni dil&ich dkold, které byly zarfazeny do jinych
hlavnich dkold SPZV,

"V této souvislosti je v3ak moZnc upozornit,
Ze pokud v prib&hu reSeni vyzkumnych ikold v piist{ pdti-
letce by se ukédzalo uUdelnym ndktery z kold za&lenit pod
hlavn{ dkol IV-2-2 “"Spektroskopie®, napi. jako novou &dst
dil&iho udkolu nebo soudést stdvajicich, lze o to poZédat
prostfednictvim koordindtora radu stdZejniho smdru IV-2
(jejimz p¥edsedou je prof.Dr.Ing.J. Pick, Dr3c.).

Zarazeni spektroskopie jako nového hlavniho
dkolu SPZV je nepochybn® vyznamnym meznikem v historii
&s. spektroskopie. Hlavni vybor Cs. spektroskopické spo-
lednosti nyni zvaZuje vhodnou formu W2asti spoleénosti
na jeho rozvijeni. V kazdém p¥ipadd jsou vitény podndty
a pPipominky &lend spolednosti k zamd¥eni tohoto iukolu a
jeho daldimu rozvoji.
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Technical Media Abstracts vyddvé novy &asopis,
ktery se nazyvé& "INTERNATIONAL X-RAY EMISSION SPECTRO~
METRY (XRF, EPMA and PIXE abstracts)". Je to ¢asopis vy-
chdzejici &tvrtletn&d, ktery sdruZuje abstrakta z publi-
kaci zabyvajicich serentgenovou fluorescendni analyzou,
rentgenovou lokélni mikroanalyzou ( a ostatnimi pracov-
nimi moZnostmi elektronové mikrosondy) a dalsimi zpilisoby
generace rentgenového zéPeni (particle induced X-ray
emission). V &asopise jsou rozd¥lena abstrakta podle té-
met popisujicich teorii spektrometrie, experimentélni
techniku, aplikace pro biologické a geologické vé&dy,
archeologii i pr®myslovd odvetvi (metalurgie, keramika,
petrochemie). Na konci kaZdého &isla je uveden seznam
autord, seznam stanovovanych prvkd a index klidovych slov.
Abstrakta jsou pséna v angli¥tin& a pPeklédaji se asi
z 19 jazykd (vetnd slovendtiny a Zedtiny). Je sledovéno
asi 600 dasopist. Zéjemci o &asopis mohou bliZ3i infor-
mace ziskat na adrese: Dr. C. D, Bailey, Technical Media
Abstracts, 31 the Riverains, London SW1l 3UN. V zdjmu ;
rychlého uvedeni nadich praci do &asopisu by bylo vhodné,
aby auto®i publikujici na téma XRF, EPMA nebo PIXE v &es-
kych nebo slovenskych Sasopisech posilali neproglené
separdty svych praci na adresu: Zden&k Kotrba, Ustfedni
istav geologicky, Melantrichova 5, 110 00 Praha 1.

Vyddvd Ueskoslovenskd spektroskopickd spolednost p¥i Esav
se sidlem ve Vyzkumném uUstavu CKD v Praze 9, Na Harfd 7
Za USSS zodpovidd Dr.B.Moldan, CSc
Redakce M.VeCerkové. Redakdni uzdvErka srpen 1980
Pouze pro vnitfni potFebu.




