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Bulletin

Gislo 34 Cerven 1981

31. schize hlavnfho vyboru Cs.spektroskopické spolenosti pfi
{SAV se konala dne 11.&ervna 1981 v Ndrodnim technickém muzeu v Praze 7.

Schiizi zahdjil a ¥{dil Dr. J. Kuba.

Z programu:

Dr. Rubefka pfednesl ndvrh pldnu odborné &innosti na rok 1982.
Plén byl rémcovd schvdlen; pfipomfnky prof.PlSka budou pfi realizaci vza-
ty v dvahu.

Doc.Ksandr pfednesl plén zahraninich stykf. V pfiStfm roce se
plédnuje uspofdddni 4.8s.konferencé atomové absorpni spektroskopii se za-
hrani&ni d€ast{, na kterou bude pozvdno 7 plendrnich pfedndSejicich ze za-
hrani&f, Krom® toho pldnuje Spolenost pozvédni 9 zahraniénich hostd.

Dr.Moldan podal zprdvu o plédnované dprav® obsahu i vyddvdni
Bulletinu.
Doporutuje se zafadit do Bulletinu ndsledujic{ rubriky:
zprdvy ze Spolefnosti /zaseddnf HV a VS/
zprévy ze sekci /pfedndsky ze schizi/
informace o mezindrodnich konferencich
preklady &lénkd o novych spektr.technikdch, pfedndsky a pod.
zprdvy z komis{
spoledenskd rubrika
obsah
Redak®ni rada se bude sklddat z ¢lend predsednictva.

Byl schvdlen rozpotet na rok 1982, ktery pfednesl Ing.Kosina.
Ing.Kosina také upozornil, Ze propldceni cestovnich et pro pfedndZe-
jfci /vyzvanych pfedndSek/ na schizich odbornych skupin musi byt pfedem
schvdleno predsednictvem.

Dr.Rubeska ozndmil, e vzhledem k soudasnym poZadavkim CSAV
se ukdzalo, ¥e neni dfelné vyznamné ménit strukturu Spolecnosti.



SEKCE OPTICKE ATOMOVE

SPEKTROSKOPIE

25.pracovni schize sekce se konala dne 4. &ervna 1981 v Domé
kultury ROH Poldi SONP na Kladné€ na téma: Ukoly eskoslovenské spektro-
skopie v obdobi 7.p&tiletky z hlediska XVI.sjezdu KSC.
Schizi pfipravil a ¥{dil Dr. Jan Mrdz.

Byly pfedneseny pfedndsky:
Jan M r & z , Vfzkumny dstav CKD, Praha: Ukoly Seskoslovenské
spektroskopie v obdobi 7.pétiletky z hlediska zdvérd XVI. sjezdu KSC.
resumé nedoddno.

Mikuld8 Ma t her ny , Katedra chémie Hutnfckej fakulty
VST, KoSice a H. Nic kel , Institut fiir Reaktorwerkstoffe, KFA -
Jiilich, BRD: PouZitie dvojplazmového obluku v emisnej atdmovej spektro-
chémii.

Dvojplazmovy cblikovy vyboj sa realizuje pouZitim dvoch samo—
statne pracujicich budiacich zdrojov jednosmerného pridu o napatfi 220 V
a intenzite 10 A. Nosnd elektrdda, ktord je anddou, je svisld a na fu
kolmo su orientované dve pomocné protielektrddy, ktoré sd katodicky za-
pojené /Obr. 1/. Elektrddy sa nachddzajd v grafitovej trubici. Polas
expozicie na tento systém elektrod sa pdsobi slabym magnetickym polom
o intenzite cca 103 T. V ddsledku nizkej intenzity magnetického pola
plazma eSte nerotuje, len sa rozSiruje. Toto roz&irenie plazmy, ako aj
"uzatvdraci efekt" grafitovej trubice zvySuje Sas zdrZiavania sa bude-
nych Castic v plazme.

V rémci vyskumov sa optimalizovala analytickd metoda pre sta-
novenie 19 kovovych prvkov /Ag,Ba,Bi,Cd,Co,Cr,Cu,In,Mn,Mo,Ni,Pb,Sb,Sn,Sr,
Ti,V,W,Zn/ v gravitaCnych prasSnych spadoch. As a Hg nebolo moZné touto
technikou ¢inne stanovovat. V prvom rade sa eliminoval matrixefekt a ako
naju¢innejs{ pridavok sa overil Stvorboritan dvojlftny. Pridavkom tohoto
pufru sa v Sirokom rozsahu koncentrdcii hlavnych kamponentov /CaO, FeOs,
MgO, SiOp/ uCinne odstrdnil rozdielny matrixefekt. Studiom vyparovacich
procesov sa urfila optimdlna expozi&nd doba, ktord v zdujme zvySenia dé-
kazuschopnosti sa urc¢ila ako dvakrdt opakovand expozicia. Pri expozfcii

sa pou¥ilo 5 sekundové predpdlenie a samotnd expozicia bola iba_25 sekind
dlh4. Tym sa dosiahli optimdlne hodnoty sernenia pozadia spektier. Hodno—
ty hranfc ddkazu sa nachddzali v rozpati od 50 ppm do 30 ppb a hod;noty re-
latfvnej presnosti stanovenia sa pohybovali od ¥ 16% do % 5%. Nevyhodou
tohoto typu budenia je viak skutoCnost, Ze hodnoty smernic a.r_zalytlc‘:kych ka-
libraénych priamck boli spravidla niZ#8ie ako 0,8, ba vyskytli sa aj hodnoty
okolo 0,5, &o nepriaznivo ovplyvnilo hodnoty relat{vnych presnosti stanove-
nia.
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Vitézslay Ret t , Ivan Hlav & ¢ e k , Poldi SONP, Ifladno:
PouZiti induk&nd vdzandho plazmatu pro analyzu strusek a Zdruvzdornych ma-
teridla.

Optickd emisni spektroskopie s induk&né vdzanym plazmovym zdrojem
je vhodn4 pro stanoveni oxidd Al, Ca, Cr, Fe, Mg, Mn, Si a Ti ve strusikéch
a jinych nekovovych materidlech s obsahem do 25% CaF,. Méfeni se provadela



na kvantametru 33000 LA, bez pofitaCe. Stérbiny se oteviraji sekventns.
Frekvence 27,12 MHz, &inny vykon 1250 W, hofdk Fasselliv, zml¥ovad pneuma-
ticky Meinhard bez peristaltické pumpy, integra&ni Sas 5 aZ 20 sek.

K rozkladu vzorkd se osv&dZilo taveni smési sody a boraxu a lou-
Zeni HCl. Ucpdvdn{zmlZovade alkalickymi solemi bylo odstrandno p¥idavkem
kyseliny fosfore¢né a zvlhovdnim nosného proudu argonu. V1iv pritoku nos-
ného plynu je znalny a je tfeba ho udrZovat konstantni. Upravou pozorovacich
vySek byl sniZen vliv kolfsdni pritoku nosného plynu na stanoven{ Mn a vliv
alkalickych soli na stanoveni Ca, Al a Cr. Referentni prvek-ruthenium- zlep-
§il reprodukovatelnost stanovenf Ca 6x, Ti a Cr 4x, Al 2x, Si a Mn 1,6 x.
Relativnf smérodatné odchylky p¥i vysokych obsazich jsou mensf neZ 1%, krams
Fe, u kterého &ini 2%. Matriéni interference jsou zanedbatelné diky velkému
zfedéni analyzovanych roztokl, 3 nalezené aditivn{ interference neovliviujf
podstatné meze stanovitelnosti, které se pohybujf od 0,01 do 0,1 %.

Védclay Ch 1l an , 8koda o.p., zdvod Hut&, Plzefi: Vliv charakte—
ru analytického vzorku na proces buzeni v elektrickém oblouku,

V p¥isp&vku byly formou piehledného referdtu charakterizovdny
vlivy povahy kovového analytického vzorku na procesy probfhajfci v plazmatu
vyboje pfi buzeni elektrickym obloukem.

Procesy probfhajfci ve vybojovém plazmatu lze rozdélit na t¥i sku-
piny:

1/ procesy pifmo ovliviujfci intenzitu z&¥eni plazmatu /napf. excitace a de-
excitace atand a iontd, ionizace a pod./

2/ procesy transportu materidlu plazmatem, které ovliviujf hodnotu a stabi-
litu koncentraci prvkd ve vyboji /napf. migrace, difize, konvence, prou-
déni vybojové atmosféry a pod./

3/ procesy probihajic{ pfi pfevodu materidlu z pevného stavu do plazmatu,
které v nejve&tsi mife ur¢uii sloZen{ plazmatu a zdrovedl jsou nejvice
ovliviiovdny povahou analytického vzorku.

V1iv struktury se uplatfiuje pfedevsim ve fdzi prevodu materidlu do
plazmatu, nebot rlzné struktury majf rdznou schopnost odapfovat se, rfiznou
tepelnou a elektrickou vodivost a rdzné koeficienty difdze. Tim dochdz{ k
frakCnim vypafovdni jednotlivwych f4z{, pfednostnfmu soustfedovdn{ vyboji
na nékterych fdzich a k rtznym diftiznim tokim v riznych strukturdch.

Podstatné men3{ a snadnéji eliminovatelny je vliv fyzikdlniho sta-
vu vzorku /napf. vliv hmotnosti, tvaru, teploty, tepelné a elektrické vodi-
vosti vzorku, kvality analyzovaného povrchu a pod./.

Stanislav T i ¢ h ¥ , Vyzkumny dstav CKD, Praha: P¥ispévek k
aplikaci argon-vodikové sm&si v automatické spektrametrii, p¥i analyze sli-
tin zeleza.

PYednd8ka byla vénovdna feseni problému rudivého vlivu kysliku a
Jjeho eliminace pouZitim sm&si argon + vadik. Je proveden termodynamicky roz-
bor reakef prvkd pfftawnych v plazmatu s kyslfkem a je zhodnocen mechanizmis
vzniku a plsobeni oxidatnich reakcf na protielektrod®. Ddle byl proveden vy—
klad experimentdlnfch vysledkl pfi nasazeni smési argon + vodik k eliminaci
rusivého vlivu kyslfku pfi autamatické spektrametrické analyze.

Eduard P 1 8 k o , Geologicky ustav Prirodovedeckej fakulty UK,
Bratislava: VyuZitie chemickych reakcii v plazme.

Pracovnici v cblasti spektrochemickej analyzy wvyuZivajd plazm_l _
elektrickych vybojov na atamizdciu a budenie spekira vzoriek pre anél‘yi;lcké
dely. PredndSka mala za dlohu informovat o dalsich ménosi;iachyyuzﬂ;a
plazmy, najmi v oblasti syntézy nie beZngch zldCenin. Po‘hlstorlckcm uvodcj_
o plazmovam stave sa diskutovali vlastnosti nizkotlakove] a vysokcgtlakozej
plazmy. Ukdzalo sa na moZnost vyuZitia reakcif v plazme genercv_'aneho‘aticmo—
vého vodika, dusfka, halogénov i inych prvkov. Hodnotil sa vznik radllfalov
v plazme, ako aj vznik zlufenin tvoriacich zdklad fauny a flory a to i s
ohladom na medzihviezdny priestor. Zdveran sa poukdzalo na problépy , ktoré
treba vyrie$it pre ZirZie vyuZitie plazmy pre syntézy v technologickam re-
radle, najmd z hladiska ich energetickej bilancie.

Odbornd skupina automatické spektrometrie v hutnictvi
Odbornd skupina spektroskopie kovd
Odbornd skupina laserové mikroanalyzy

usporddaly dne 3.Zervna 1981 spolefnou pracovni schizi v rdmci
zaseddni sekce optické atomové spektroskopie. ‘ M
Schiizi pfipravili a ¥{dili: Ing. Karel Kubon, Ing. Vladimfra Jdnosikovd,

Ing. Old¥iZka Stankovd

Byly pfedneseny predndSky:

Otakar Bélohld&dvek, Poldi “O7  Xladno: Technologie
spektrometrickych metod v Poldi SONP.

souhrn nedoddn '

MiluSe Ve seld , VUkovi Panenské BfeZany: PouZit{ spek-
trdlnf analyzy pro kontrolu vyroby antimonu vysoké Eistoty.

Pro kontrolu vysoké &istoty byla pouZivdna jak metoda pfimé
spektrdlni analyzy, tak i metoda spektrochemickd. P¥imou spe}(:trélni ana-
1¥zou byly v antimonu urfovédny Cu a Ag s mezi stanovitelnosti 0,1 ppm a
Ni, Fe, Pb a Bi s mez{ stanovitelnosti 0,3 ppm. Srovndvaci vzorky ve tva-
ru ty&inky byly pfipraveny z antimonu /Cistoty min 6N/, do ktgrého.byly
nalegovdny jednotlivé prvky tak, Ze nejprve byly pfipraveny pre:dsllt'lny,

s obsahem 0,1% stanov. prvkd, které se ddle redily vysoce Cistym antimo-
nem na poZadované koncentrace. .

7 doddvaného antimonu byly rovn&Zz pfipraveny elektrody ve tvaru tyCinky

o priméru 7 mm. Vzorek byl zapojen jako katoda v p'feru‘s';ovanémlobl?uku ]
stejnom&rného proudu o intenzité 10 A. Protielektrodou byl grafitovy uhlik
SU 202. Porovndvacim prvkem pro vSechny sledované prvky byl Sb /285:;,8 ma. /.

P¥i spektrochemické metodé byl antimon odstranén ve formé bro-
midu a stopové prvky nakoncentrovdny na uhlikovy prdSek /50mg/ cbsahujici
chlorid sodny. Mez stanovitelnosti pfi navdZce 1 g antimonu byla pro mé
a st¥fbro 0,01 ppm, pro vizmut, mangan, olovo 0,1 ppm, pro nikl a horcik




0,2 ppm a pro Zelezo a hlinik 0,3 ppm. Spektra byla snimdna na m¥iZkovém
spektrografu PGS - 2.

Ddle byl kriticky hodnocen zdroj a velikost chyb vznikajfcich p¥i
nabohacovacich metoddch, protoZe majf podstatny vliv na hodnotu slepého po—
kusu, ktery je rozhodujici veliinou urfujfci citlivost analyzy.

Vladimira Jdno8fkovd,6 Vitkovice - V§zkumé ustavy,
Ostrava: Laserové zdroje s ¥izenym a neffzenym refimem buzeni p¥i analyze
hutnich materidld.

Byla provedena charakteristika laserovych budicich zdrojd pro
spektrdlni analyzu z hlediska hustoty vykonu svazku paprskd laseru pro ne—
¥{zeny a ¥fzeny re¥im impulzd /108w am =2 a¥ 1012W amr2/.

Proces ohfevu po dopadu laserového svazku i proces odpafovdni a
vzniku plazmového oblaku zdficich atan® je pro oba zminéné reZimy buzenf
prodrobné studovdn. Byl poddn pFehled a sezndmeni se zdvéry n&kterych autord
/Ready, Klocke, Strasheim, Scott, Allemand, Petuch, Jankovski/.

Vznik a charakter spektra je zdvisly krom& ¥izen{ reZimu laseru
na jednostupriovém nebo dvojstuphiovém systému zdroje /pouze primdrni buzenf
laserovym svazkem, nebo se sekunddrnfm elektrickym vybojem pomocnych elek-
trod/, na geometrickém uspofdddni zdroje, okolni atmosféfe atd. Rozhodujic{
hodnoticf kritérium je mez dikazu ¢ strukturni rozliovaci schopnost. /Obec-
n& je abs. mez dikazu 10~12 a% 10™ 4g a rozliSovaci schopnost 10 aZ 200 am/.
Byly uvedeny specifické vlastnosti zdroje, které je mo¥no vyuZft p¥i praktic-
kych aplikacich /lokalita vyboje, odstranéni vlivu "t¥etfch prvki"/.

Byla uvedena charakteristika metod pro ¥izeny a ne¥izeny reZim la-
seru v jednostuphiovém nebo dvojstuphiovém usporddéni zdroje pro mikroanalyzu
hutnich materidld pomoci mikroanalyzdtoru IMA-1.

Karel Ku b o n , VWzkumny a zkuebnf stav NHKG, Ostrava: Infor-
mace o souCasném stavu a vyhledech v p¥istrojové technice.

souhrn nedoddn.

Odbornd skupina spektroskopie nevodivych materigld

It VI. semindf o emisni spektrochemii na téma: Specidln{ analytické
problémy spektrochemie nevodivych materidld se konal ve dnech 26.-30. ledna
1981 v Sarpanci.

Byly pfedneseny predndsky:

Karol F 16 r i 4 n , Katedra chémie HF VET, Kofice: Mo¥nosti mo-
dernizdcie denzitometrickej techniky.

Ani v siCasnej dobe nepoklesol vyznam spektrografickych metdd, le-
bo v niektorych oblastiach ani najmodernejSie spektrometre nemdzu superif s
vysokouvpriestorovou a intenzitnou informanou kapacitou fotografickej emul-
zie. SiCasnd aplikdcia vypottovej techniky a vyvoj modernych polo- alebo
Uplne automatizovanych denzitometrov odkryli nové mo¥nosti Zirieho vyuFitia

siboru informdcif, zachytenych na fotografickej emulzii a viedli k prehod-
noteniu poziadaviek kladenych na zariadenia, sldZiace k vyhodnocovaniu fo-
tograficky registrovanych spektier.

Pri konvendnych mikrofotometroch je samotné meranie pomalé, vy-
Cerpdvajice a mnoZstvo spracovatelnych informdcii je znane obmezené. Tie-
to zariadenia umoZiujd spolahlivé meranie hodnbt s&erneni v rozmedz{ O aZ
2,0 ; tdto pomerne dzka meracia oblasf tie? zhorZuje u&innost vyuFitia in-
formdcif. U modernych mikrodenzitometroch sa Wfinnosf vyuZitia informdcii
zvy$ila automatizovanim merania za pouZitia riadenia pofita¢om alebo mikro-
procesorom. Z tejto skupiny zariadeni je moZné uviest rad pristrojov ko—
mercne vyrdbanych i modernizované automatické zariadenia vyvinuté vagZinou
na bdze Standardného mikrofotometra. USelnejfie je vSak zavddzanie poloauto-
matickych zariadenf s rozSfrenym meracim rozsahom a digitdlnym vystupom me-
ranych hodndt.

Zariadenia tohto typu boli vysledkom modernizdcif konvenéného
rychlofotometra G-II v poslednych rokoch, napriklad nahradenim galvancmetra
digitdlnym voltmetrom, spojenym so zariadenim pre zber ddt /hlavne v NDR/,
rychlofotometer G-II v spojeni s dialnopisom T-100, resp. minikalkulaZkou
/MLR/. Z komer&ne vyrdbanych pristrojov patri do tejto skupiny novovyvinuty
model MD-100 firmy C.Zeiss-Jena.

Vietky uvedené zariadenia jednoznafne zvy3uji presnost a sprdvnost
spektrografického vyhodnocovania a v rdmci poloautomatickej prevddzky zvy-
Sujd rychlost samotného vyhodnocovania. Vhodne uskutonenymi dpravami sd u
vSetkych tychto typov v znadnej miere zniZené oba druhy systematickych chyb
Ahyba linearity, chyba zapri&inend rozptylenym svetlom/ a roz&ireny rozsah
merateInfch s€erneni zabezpefuje zvySenie mmoZstva informdcif ziskateInych
pri spektrografickom vyhodnocovani.

Mikuld§ Ma t herny , Katedra chémie HF VST, KoSice: TaZisko-
vé body optimalizdcie spektrochemickych analytickych metdd.

zdkladnym faZiskovym bodom optimalizdcie je urSenie presnych a
systematickych chyb, prostych intenzitnych hodndt, &o je vZdy podmienené den—
zitometrickou technikou a operdciou transformicie hodndt zfernani na hodnoty
intenzitné, resp. na ich dekadické logaritmy, tzv. hodnoty Y a to rovnako pre
hodnoty analytickych signdlov, tak aj pre hodnoty intenzit pozadia. Vieryhod-
nost dal8ich procedir podmiefiuje zvldEf vyrazne procedira korekcie intenzit
analytickych signdlov na intenzitu pozadia, ktord je nevyhnutou operdciou
hlavne pri stopovej analyze. Tretim prvkom optimalizdcie je vyrieSenie elimi-
nédcie matrixefektov v tesnej sdvislosti s urdenim optimdlneho pomeru korigo-—
vanych analytickych signdlov k 3umu. T&to procedira sa musi rie%if u termic-
kych budeni v zdvislosti na prvkovo Specifickych vyparovacich vlastnostiach
budenych matrixov. V silade s predbeZnym ndvrhom na vyber dvojic analytickych
spektrdlnych &iar a hlavne porovndvacieho prvku, je nutné tito volbu uZ za
zohTadnenia vysledkov optimalizicie vyparovania a elimindcie matrixefektov
experimentdlne a vypoftovo preverif. T&to proceddra vyuZivd komplexnd kore-
la¢no regresmi analyzu a jej zndzornenie je vo tvare rozptylovych elyps.
NajzdvaZnej&im bodom dal%ej Casti optimaliza®nych procedir je analytickd ka-
librdcia, ktord sa kond{ komplexnym Statistickym hodnotenim a v pripade 1i-
nedrnych analytickych funkcif i vypottom hodnbt hranice dfkazu a garanénej
hranice.



Eduard P 1 § k o , Geologicky dstav PFUK, Bratislava: Problémy
spektrochémie rozptylenych prvkov.

Na zdklade hodnotenia stability atdmového jadra a elektronového
obalu sa podédva vztah medzi geochemickymi a spektrochemickymi vlastnostami
prvkov. Diskutujd sa ddvody vedice ku pomerne nedobrej ddkazuschopnosti tzv.
rozptylenych prvkov spektrochemickymi metodami leZiace ako v zloZitosti ich
spektier, tak i v nizkej prchavosti uvedenych prvkov. Tvorba chemicky a ter-
micky odolnych zldCenin tychto prvkov vedie ku ich nizkej migra®nej schop-
nosti a tym k rozptyleném charakteru ich vyskytu v prirode, na rozdiel od
prvkov tvoriacich vyznamné loZiskové aglamericie i napriek tomu, ¥e ich cel-
kovy vyskyt charakterizovany klarkovymi obsahmi je v mnohych pripadoch zna®-
ne niZ3{ neZ pri prvkov rozptylenych.

V dalfej Casti predndSky sa podrobne diskutoval vplyv spektroche-
mickych prisad, typu budenia, chemickej Upravy vzorky, vyberu porovndvacieho
prvku a analytickych spektrdlnych &iar na parametre spektrochemického sta-
novenia na priklade B, W, Y, Sc, Nb, Ta, Zr, Hf a lantanoidov, ktoré tvoria
typickych predstavitelov rozptylenych prvkov.

Milon HE¥ £ bal, Ustav pro vizkum rud, Praha: Stanoveni niobu,
tantalu a skandia ve wolframitovych koncentrdtech.

Pro souCasné spektrochemické stanovenf nicbu, tantalu a skania
v produktech Upravy a zpracovdni cinowolframovych rud byla na zdkladd stu-
dia priibéhu vypafovdni wolframitovych koncentrith z krdteru qrafitové elek-
trody zvolena jako spektrochemickd pffsada sm&s fluoridu sodného a kysli&ni-
kq ciniditého a jako vnitini standard lutecium. Za t&chto podminek bylo mo¥-
né stanovit aZ 0,004% Nb, 0,008% Ta a 0,001% Sc pfi relativni sm&rodatné od-
chylce kolem 0,14 pro Nb a Ta a 0,08 pro Sc /vypodteno pro cbsahy F4du 0,1%
Mo a Ta a 0,01% Sc/. Sprdvnost postupu byla ovéfena porovndnim jeho vysledkd
§ Wdaji neutronové aktivadni analyzy, atomové absorpénf spektrametrie a
spektrofotametrického stanoveni.

‘ Jana Kubowv d, Eduard P 1 § k o , Geologicky stav PFUK, Bra-
tislava: Spektrochemické stanovenie stopovych prvkov v minerdlnych vodéch.

Spektrochemicky nemoZno s dostatofnou presnostou stanovit stopové
prvky bez predchddzajdceho nakoncentrovania, pretoZe vaddinou ide o koncen-
trécie, ktoré leZia pod ddkazuschopnosfou ich priameho stanovenia. Preto sme
pracovali so suchymi odparkami ziskanymi z 1 litra vody bez akejkolvek upra-
vy. Vzorky sme mieSali s uhlfkovym prdZkom v pamere 1 : 1. Stanovovali sme
prvky: B, Mn, Al, Sn, V, (u, Ag, Co, Ni, Ti, Cr, Ba, Sr. Pri kaZdej fotametro-
vanej spektrdlnej ¢iare sa meralo i pozadie a pri vyhodnocovanf hodndt Y sa
robila korekcia na pozadie.

Co sa tyka ziskanych vysledkov, sd to hodnoty ppb, teda koncentrd—
cie, ktoré sa-v beZnej spektrochemickej praxi nestanovuii. Zhoda vysledkov
ziskanych rOznymi analytickymi metSdami je v rdmei 1 desatinného poriadku a
z ich vzdjomného porovnania vidief dostato®md spolahlivost spektrochemicked
metody pre rieSenie daného problému.

Erika Kr akov s k d , Katedra chémie [-IE"VST, Ko$ice: Vplyv
roznych budiacich parametrov na reprodukovatelnost metddy rota®ného disku.

V préci boli podrobne sledované vplyvy rdznych budiacich podmie-
nok na reprodukovatelnost metody rotadného disku pri roztokove] emisnej
spektrdlnej analyze. Sledovalo sa 17 typov budiacich podmienok, ktoré se
menili v rdmci moZnosti generdtora UBI-I. Z matrixu 10 prvkov boli vybrané
Styri, pri ktorych sa sledovala intenzita spektrdlnej €iary, pomer inten-
zity spektrdlnej €iary a intenzity pozadia, ako aj hodnoty relatfvnych Stan-
dardnych odchylok. Na zdklade ziskanych poznatkov boli vybrané také spdsoby
budenia, ktorymi sa dosiahli optimdlne hodnoty. Tymito typmi budenia sa da-
lej sledoval vplyv podtu otddok, mnoZstvo pouZitého roztoku, rdzny elektrdo-
dovy materidl a tvar elektrdd a pridavok alkalického prvku na vySSie uvede-
né parametre.

Frika Kr a k ov s k 4§ , Katedra chémie HF V3T, KoSice: Sledo-
vanie vyparovania v zdvislosti od budiacich podmienck pri metdde rota&ného
disku.

Boli vybrané optimflne typy budenia generdtorom UBI-I z hladiska
stopovej analyzy. Pracovalo sa metodou pohybujicej kazety, prifom jeden
krok sa snimal 20 sekuind a cely sledovany Cas trval 240 sekuind. Z vyparova-
cich kriviek je zrejmé, Ze intenzita sledovanych spektrdlnych ¢iar u vagsi-
ny prvkov narastd do cca 90 aZ 100 sekund. Po tomto Sase bud sa udrZuje na
rovnakej drovni, alebo klesd v zdvislosti od toho, o ktory prvok sa jednd a
tieZ v zdvislosti od druhu budenia a mnoZstva pouZitého roztoku. Z tohoto
hfadiska nejrovnomernej$ie odparovanie zaistuje poufitie jednosmerného pre-
rusovaného obluka pri anodickej polarite kotudca, alebo pouZitie iskry super-
ponovanej na striedavy obldk. V druhom pripade sa v3ak dosahujd /s vynimkou
Al/ vyrazne niZSie hodnoty intenzit sledovanych spektrdlnych &iar,

Ladislav Ko 1l 1l e r , Katedra chémie HF V8T, KoSice: Zavddzanie
ultrazvukom pripraveného aerosolu do plazmy cez spodmi elektrddu.

Jednoduchy, rychly a reprodukovateIny privod roztoku do plazmy
je najdbleZitej¥im problémom roztokovej spektrdlnej analyzy. Osobny ultra-
zvukovy inhaldtor TUR USI-3 /NDR/ s upravenou celou pre rychlu vymenu vzo—
riek sa vyuZfval pre pripravu aerosolu pomocou ultrazvukovych vIn o frekven-
cii 2,5 MHz. Rerosol o priemere vad8iny dastic 1,5 — 2 am sa zavddza cez
spodnd prevrtand uhlikowi elektrodu do oblikovej plazmy. Stanovili sa opti-
mélne pristrojové parametre generdtora ultrazvukovych vIn. Sledovali sa pod-
mienky rozpraSovania roztoku a stanovila sa optimdlna hodnota rychlosti pri-
vodu roztoku do plazmy /0,46 ml min~1/, ktord sa dosiahla pri prietoku vzdu-
chu 1 1 min~!. S vyuZitfm genrdtora UBI-1 sa preverili rézne spdsoby budenia.
NajintenzfwvnejSie spektrdlne Ciary poskytoval oblik jednosmerného prudu s
katodickou polarizdciou spodnej elektrddy. Spektrd sa registrovali pomocou
mrie¥kového spektrografu PGS-2. Metéda vykazovala pre sledované prvky hra-
nice dbkazu okolo hodnoty mug m1~1 pri relativnej presnosti stanovenia v
priemere ckolo hodnoty + 20%.
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Ladislav Ko 11 e r , Katedra chémie HF VT, KoSice: Vplyv kon-
centrdcie Na a Li na vykonnost roztokovej spektrdlnej analyzy.

Pri metode, ktord vyuZila ultrazvuk na pripravu aerosolu, ktory
sa zavddzal do plazmy obluka jednosmerného pridu cez spodmi elektrédu sa
systematicky sledoval vplyv koncentrdcie dusiCnanov, Cs, K, Na, Li, Ca, Mg
a Zn na intenzitu spektrdlnych ¢iar sledovanych prvkov /In, Al, Cr, Cu, Pd
a Hg/. NajvyraznejSi vplyv na intenzitu spektrdlnych €iar sa pozoroval v pri-
pade Na a Li., Intenzita spektrdlnych &iar sa vyrazne zvySovala s narastanim
koncentrdcie Na a Li s vynimkou spektrdlnej &iary Hg. Hodnoty relativnej
Presnosti stanovenia bez pridavku sa pohybovali okolo * 20%, s pridavkom Li
okolo  15% a s pridavkom Na ckolo ¥ 5%. Pri nezmenenych pracovnych podmien-
kach optimdlny pridavck Na / 1 mol.17l/ poskytol o 1 a¥ 2 poriadky vyhod-
nejSie hodnoty hranice dfkazu a su¥asne zapri®inil dosiahnutie vyrazne vy-
hodnejZfch hodnGt relatfvnej presnosti stanovenia.

L. Blahuot,Ivn BHrite, Bl Feriansd ik,
Geologicky prieskum, n.p., SpiSskd Novd Ves: Indukéne viazand plazma ako bu—
diaci zdroj. !

V referdte bol podrobne vysvetleny zdkladny princip vzniku induk&ne
viazanej plazmy a bolo opisané jej emisné spektrum. Okrem toho boli v referd-
te uvedené pracoviskd, ktoré vyuZivajd spektrometre s IC-plazmou na sériovd
analyzu vzoriek a pracoviskd na ktorych sa vykondva viac menej zdkladny vys-
kum zamerany na cbecnejSie dfely v suivislosti s vyu¥itfm ICP pre analyzu
vzoriek. Boli diskutované vyhody a nevyhody IC-plazmy pri stanoveni prvkov.

Elid%8 Ferian¢ik, Iuboslav Blahut , Ivan 13 0 10 o
Geologicky prieskum n.p., SpiSskd Novd Ves: Sufasny stav v rozvoji technfk
pre privod roztokov do plamefia a indukéne viazanej plazmy.

Podrobnej$ie sd sledované rozpraSovate pre privod roztokov do ICP.
Je uvedend charakteristika niektorych rozprafovadov v emisnych spektrometroch
s ICP. Pozornost je zamerand na rozpraSovade umo¥fujdce privod roztokov s re-

lativne vysckym obsahom solf. /A% do koncentrdcie 20% hmotn./. Sd uvedené ana-

lytické charakteristiky rozpraSovafov zaloZenych na Babingtonovem principe v
porovnani s koncentrickymi a uhlovymi rozprafova®mi. Si opfsané aj niektord
iné principy, ktoré sa dnes javia ako perspektfvne pre privod roztokov alebo
pre priamy privod pdr pevnych vzoriek do plazmy.

Ondrej Filo, Ivan Hol1l dnde r , Katedra chémie HF VT,
Katedra matematiky SF VST, KoSice: Adi¢né metody v spektrografickej analyze.

Pri adi€nych metcdach sa jednd o rieSenie systém troch rovnic:

AYX=A+B]_OgCX
L‘,Y1=A+B10g/CX+C1/
0 Y2=A+Blog/CX+C2/

_ _Po vyrieSeni vypoftu Cx z experimentdlne stanovenych udajov 4 Yy,
A4Y; a 4Yp ako aj zndmych koncentrangch pridavkov C; a Cp moZno beZnymi
metodami vypotitat kon$tanty A a B. Tieto moZno pouZit na zostrojenie analy-
tickej kalibra¢nej priamky.

. PouZitim viacerych pridavkov moZno vzdjomym kombinovanim dvojic
Cy a Cp ziskat viac vystupnych hodnot Cg, A a B. Napr. pouZitie Siestich pri-

davkov umoZnuje 15 kombindcif Cy, C; a Ca a teda 15 vysledkov Cx, A a B. Vypo-

Cet priemernych hodndt potom umoZni ziskat presnejsie vysledky.
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Natalie P 1l ie $ovskd4d,6 Katedra chémie HF VST, KoSice:
Spektrochemické 3tudium matrixov na bdze cementu.

Modelovd vzorka obsahujica 70% CaO, 5% AlyO4, 3% Fep0O3, 2% MgO
bola pripravend zo spektrdlne &istych chemikdlif a na zdklade predoslych
skdsenosti s podobnymi spektrochemickymi matrixami zmieSand v pomere 1
diel vzorky s 2 dielmi prislusného uhlikového prachu a 1 dielom spektro-
chemickej prisady. Kontrola reprodukovatelnosti opakovanych expozicii sa
uskutotnila na 10 spektrdch kazdej vzorky. Z nameranych hodnbt s¥ernent
analytickych spektrdlnych ¢iar boli vypo&ftané priemerné hodnoty sc€erneni,
im prisldchajdce $tandardné odchylky, ake aj relativne Standardné odchyl-
ky. Z analyzy dosiahnutych vysledkov vyplyva, Ze reprodukovateInost zlep-
171 elektrddy vyrobené z materidlu SW a ako spektrochemickd prisada pre
dany druh matrixu najvyhodnejgim sa javi zmes 2 diely SU-601 s 1 dielom
zmesi LiF+Li2CO3.

Jofie Ry b & r o v 4, Katedra chémie HF VST, Kofice: Vplyv
termochemickych reakcifi na vyparovaci proces pri budeni oblukom.

Ulchou referdtu bolo vysvetlif vplyv termochemickych reakeif
v krdteri na postup jednotlivych zloZiek z tuhej fdzy do plynnej. Proces
vyparovania sa sledoval u desiatich zmesi dvoch oxidov vytvorenych kombi-
ndciou oxidov Ca, Mg, Si, Fe a Al v mblovom pomere 1 : 1, ktoré boli
zmie$ané s uhlikovym prdskom v tom istom pomere, prostrednictvom vyparo-
vacich kriviek I = £/t/ a tieZ normovanych vztahovych kriviek.

Termochenické reakcie medzi oxidmi navzdjom ako aj oxidom a u-
hlikom naruSujd rovnomernost vyparovania. Pravdepodobnost priebehu tychto
predpokladanych reakcii bola potvrdend termodynamickou analyzou. Za uce-
lom ich wverifikdcie bola prevedend rtg. analyza zbytku ndplne krdtera po
30 sec. budeni. Pre jednotlivé zmesi boli identifikované Mg,SiO4, FepSiOg,
CapSiOg, 3 Aly03.2 SiOp, Mg0.Alp03 a FeyO3 . Cao. Pritormos% karbidov sa
nedokdzala, o moZno vysvetlif nizkym obsahan uhlikového prdsku v zmesi.
To viak nevylufuje ich vznik pri dal%em budeni, ked teplota elektrddy sa
zvy8i a zmenia sa pomery medzi zloZkami, ako to ukazuje priebeh vyparo-
vacich kriviek.

Svétla Kri&toufkovd, Katedra pldoznalstvi, Vysokd
gkola zem&d8lskd, Praha: Vyzram emisni spektrochemie pro analyzu p@dnich
vzorkd,. p

7 hlediska chorob a obtiZ{, které vyvoldvd deficit stopovych
prvkd v pidé u rostlin, Zivodichl a &lovéka, vEnuje se pozornost predeviim
stanoveni B, Mn, Cu, Zn, Mo a Co, déle pak stanoveni Li, Ba, Sr, Pb, V, As,
Cr, Ni a W. Urfuje se jednak celkovy obsah téchto prvkd v piddch, jednak
obsah tzv. pFistupnych Zivin ve vyluzich z ptd. Ve vyluzich se stopové
prvky stanovujf po pfedchozim zkoncentrovdni. Metody emisni spektrochemie
pro analyzu p&d jsou cbdobné metoddm rozborli ostatnich nevodivych materidld,
pddu je vBak treba pfed analyzou zbavit organickych ldtek Zihdnim v elek-
trické peci pfi teploté 400 — 450 ©C.

V posledni dob€ se s uspéchem pouZivd laserové spektrdlni analy-
zy pro urdeni sloZen{ pldnich konkreci a pro rozbor pldnich ndbrusi.
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Milan M & t 1 , GPO , Zlaté Hory : Zdroje kontaminace pfi mecha-

nické dpravé geochemickych vzorki.

N&které soufdsti zaFizeni, které pouZividme k upravé vzorkd pro
geochemickpu prospekci, znateln& kontaminuji zpracovdvané vzorky. V. pfi-
spévku jsou hodnoceny dvé cesty ke kvantitativnimu stanoveni kontaminace:
1/ stanoven{ znefistujicich prvkd ve vzorku pfed a po zpracovdni na daném

zaf{zen{

2/ stanoveni chemického sloZeni aktivnich soutdsti za¥izeni a stanoveni
dbytku /vdZenim/.

Druhé alternativé ddvédme pfednost vSude, kde je uplatnitelnd, protoZe je

s rostoucim poGtem vzorkd levné&jsi a vysledky representativnéjsi. Prvni

alternativa miZe vSak byt velmi uZitefnd pro porovndni réznych zafizeni.

Vysledky se tykajf vyhradné geochemicky zajimavych stopovych
prvki:

1/ Celisti drti¢d se otirajf tim vice, &fm je drcen{ jemn&jif; ani vysoce
legovand ocel vw3ak nezplsobi znatelné&jsi znelisténi /Cr- koncentrace
10° ppm/. Slimuty karbid znedi¥fuje wolframem /a¥ 10! ppm/, &dstednd ko-
baltem /10° ppm/.

2/ B&Zné pouZivané ocel. koule velkych kulovych mlynd nezpisobuji obecné
znatelnéjs$i kontaminace /Mn a Cr kolem 10-20 gpn/ ; slinuty karbid zne-
hodnocuje vzorek, pokud jde o stanoveni W /104 ppm/ a Co /10! ppm/,
p¥ipadné i titanu a uhliku /10! ppm/.

3/ Planetové mlynky z oceli kontaminujf vzorek Cr /kolem 10Q ppm/, vyji-
medné vadf Mn /10-20 ppm/; SK zpiscbuje znelisténf W /10° ppm/, kobal-
tem /101 ppm/, pEip. uhlfkem /101 ppm/.

4/ Materidl kotoufovych mlynkd znedistuje chromem /kolem 100-200 ppm/,pfi
pouziti SK wolframem a kobaltem /méné neZ planetovy mlynek/.

5/ Pfi hrubém mleti /cca 1 mm/ znehodnocuje chromovd ocel kladivovych mly-
ni stanoveni Ni, né€kde snad i Cr /oba 101 ppm{; jeméjsi mletf md za nd-
sledek zhor8eni kontaminace aZ o ¥&d /Mn - 10 ppw/.

6/ Ocelovd sitovina zplisobuje pfi dobrém pfedchozfm zpracovén{ /zbytek na
sité do 5%/ nepatrnou kontaminaci Cr, Ni /100 ppm/ a Mo /1071/; opakova-
nym dotirdnim a prosévdnim miZe kontaminace ovlivnit vysledky stanoven{
/Mo/. Bronzovd sifovina je pti stanoveni Cu a Sn nepouZitelnd /10! a 10°
u nedotiraného vzorku/. .

Juliana R I § o v § , Katedra analytickej chémie CHIF SVST,
Bratislava: Spektrografické stanovenie kovovych ne€istot v DITHANE MN-45
a NOVOZIRE MN-80.

Prdca sa zaoberd spektrochemickym Stidiom, identifikdciou a sta-
novenim stopovych ne¢istot v technickych produktoch fungicfdov zaloZenych
na bdze manganatozinofnatych komplexov kyseliny etylénbisditiokarbaminovej
/EBDTC/ s obchodnym ndzvom Dithane M-45 a Novozir MN-80.

Vypracovala sa spektrografickd metoda na identifikdciu a stano-
venie Al, Ca, Cd, Co, Cu, Fe, Mg, Ni.

Experimentdlne podmienky: Spektrograf PGS-2, oblik striedavého
pridu, 7 A, rozsah vlnovych dl%ck 220-395 nm, -elektrody SU 202 a SU 302,
Cas budenia - Uplné odparenie vzorky /120 s/. Spektrochemickd primes
/C:Ba/NCy/5/ v pomere 3 : 1 ; porovndvacie prvky Mn a In. Na stanovenie
prvkov sa pouzZila adi¢ng metoda.
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Vladimir Stre ko, Eduard P 1 8 k o , Geologicky ustav PFUK
Bratislava: Sledovanie Ziarenia zdrojov Ciarovych spektier.

V predkladanej préci boli sledované spektrd Ziarenia vybojov s du-
tou katodou a bezelektrodovych vybojok niektorych ITahkoprchavych prvkov /Cd,
Hg, Pb, Sb a Zn/. Na ich z#znam bol pouZity ako atomovy absorpCny spektrome-
ter Perkin Elmer model 380 tak i spektrograf PGS-2. Uvedenym spSsobom sa na
spektrogramoch identifikovali jednotlivé spektrdlne &iary, ¢im sa zistila pri-
tomnost znedistujdcich prvkov v sledovanych zdrojoch a na zdklade dosiahnutych
vysledkov sa zdbvodnili niektoré doteraz pozorované ruSivé vplyvy. Okrem toho
sa zistila moZnost SirZieho vyuZitia niektorych z uvedenych zdrojov.

Mikuld8 Matherny , Katedra chémie HF V8T, KoSice: Problémy
vyuffvania tedrie informicie na hodnotenie spektrochemickych analytickych
postupov.

V stitasnej dobe je uZ tedria informdcii dost podrobne rozpracovand
a je k dispozicii aj kompletny matematicky apardt, ktery dovoluje nielen za-
definovat, ale aj vypoitat hodnoty "informafnej obsaZnosti" a "informaéne]j
rentability”. Tieto dva pojmy sud pre hodnotenie procesu optimalizdcie analy-
tickych postupov, ako aj pre porovnanie dvoch alebo viacerych rﬁznych analy-
tickych postupov zvdst vhodné.

Problémom je vak definovanie radu parametrov vo vztahoch, ktoré
urdujd uvedené dva pojmy. Toto definovanie musi vyhovovat si€asne podmienkdm
tedrie informécif, ale mus{ redpektovat i spektrochemické wyjadrovanie hodno-
tiacich kritérif. Komplikovand je otdzka problematiky vypodtu hodndt informad-
nej rentability, lebo sa tu vzdjomne prelinajd subjektivne prvky dané pohla-
dom pozorovatela a? po dplne objektivne parametre, dané platnymi $tdtno-sprédv-
nymi predpismi. Vyriefenie siboru tychto problémov je uz velmi Ziaduce, lebo
by to zvysilo objektivitu posudzovania a porovndvania rdznych analytickych
postupov.

Karol F 1 & r i & n, Katedra chémie HF VBT, KoSice: Problémy
aplikdcie vypoltovej techniky v emisnej spektrochémii.

Konzekventné vyuzivanie vypottovej techniky umoZnilo v problematike
kalibrdcie fotografickych emulzii porovnanie viacerych zauZivanych postupov,
ako aj najviac pouffvanych spBsobov transformicie sdernenf. Zistilo sa, Ze
pokial sa sprdvnosf tychto postupov hodnoti pouZitim jednotnych a jednoznacne
definovanych kritérif, niet medzi jednotlivymi postupmi na rozdiel od niekto—
rych tvrdeni literatdry, podstatnejSich rozdielowv.

V oblasti urovania priebehu analytickych kalibradnych funkcii
umoZnila vypottovd technika jednak podrobné rieSenie sprdvnej korekcie na po-
zadie, ako aj korekcii na slepy pokus. Podrobné modelové Studie poukdzali aj
na nutnost jednozna®ného definovania presnosti analytického postupu spdsobom
zohladfujdcim aj &tatisticky charakter kalibra¢nych priamok, urdovanych me-
tédou najmendich 3tvorcov. Boli taktie¥ vypracované postupy umoZnujice defi-
nova¥ ddkazuschopnosf metod za pouZitia ITUPAC-om definovanych jednoznagnych
kritérii pre hrani¢né velidiny.

Aplikdcia vypo&tove] techniky vZak viedla aj k nutnosti jednoznac-
ného definovania parametrov sliZiacich k hodnoteniu vykonnosti analytickych
metdd.
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Natalie Plie 3ovskd, Katedra chémie HF V8T, KoSice :
Hlavné smery spektrochemického vyskum v PIR.

Pracovisko Analytickej chémie VarSavskej univerzity, vedené Prof.
A. Hulanickim DrSc., sa zaoberd problémami modernych elektrochemickych me—
t6d a problémami AAS.Vo spektrochemickom pracovisku Vyskumného dstavu jadro-
vého vyskumu sa zacberajui stopovou analyzou urdnovych materidlov, analyzou
wvzdcnych zemfn a pod. Pracovisko vlastni ICP a Grimmovu vybojku vlastnej
konStrukcie.

Mikuld8 M a t h e r ny, Katedra chémie HF VST, KoSice: Pedago-
gické a niektoré vedecko vyskunné skisenosti z predndZkového pobytu v NSR.

Pedagogickd &innost s vysokoSkolskym charakterom sa v poslednom
desafrod{ v NSR zna¥ne pozmenila a odklonila od zvyklosti, ktoré sd aj u
nds ale aj v ostatnych europskych Stdtoch edte povaZované za urdujuce.

V prvam rade sa prakticky dplne zruSil rozdiel medzi univerzitami, technic-—
kymi univerzitami a vysokymi Zkolami technickymi. Fakulty majui vyhradne pe-
dagogicky charakter a starajd sa o organizdciu pedagogického procesu, kym
vedecko vyskumnd €imnosf jej riadenie a kontrola je zverend sekcidm akade-
mickych sendtov. DalSou novinkou je pokusné zavddzanie spojenia vysokodkol-
ského Stidia s nadstavbovym strednoSkolskym, resp. strednotechnickym vzde—
lanim, hlavne v technickych a chemickych discipl{inach.

Pre vysokoskolské Stidium vietkych smerov je typické zakon&ovanie
Studia nielen dosiahnutim zdkladnej hodnosti /mapr. dipl.Ing./, ale aj dru-
hej vyS8ej hodnosti /napr. Dr.-Ing./. Ziskanie tejto hodnosti v zdvislosti
na zvyklostiach jednotlivych vysokoskolskych ustanovizni je dost rozdielne:
spolofnym znakam je, Ze je nutné vypracovat doktorskd précu.

Vedecko vyskummd &innost v technickych, prirodovedeckych a aj le-
kdrskych disciplfnach je len dplne z nepatrnej &asti financované z rozpod-
tovych zdrojov vysokoSkolskych ustanovizni. Podstatnmi &ast finanénych zdro-
jov, z ktorych moZno financovaf nielen vydavky materidlového a investi&ného
charakteru, ale i mzdové fondy, si zadovaZujd veddci vedeck{ pracovnici
smluvne bud s priemyslom, priemyslovymi vyskumnymi dstavmi, alebo zo St&t-
nych rozpo&tovych zdrojov cestou Nemeckej vyskumnej zdkladiny.

Helena Pr ok opovd, Geoindustria n.p., Cernodice: Tole-
ranéni meze pro hrubou kvantitativni OES abalyzu.

souhrn nedoddn.

Marta Div é kyowv d, Vskamy a vyvojovy Ustav skldrsky,
Trentin: Vplyv pripravy vzorky na stanovenie jednotlivych prvkov s ICP.

souhrn nedodén.
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13. pracovni schize se konala dne 3. &ervna 1981 na Kladné.
Schiizi pfipravila a ¥{dila Dr. Jana Kubovd.

Byly pfedneseny predndsky:
Jéin Medved, Eduard P 1l 8 k o , Geologicky ustav SAV,

Geologicky stav PFUK, Bratislava: Vysledky dlhodobého sledovania spola-
hlivosti spektrochemickych analyz Standardnych referenénych materidlov.

V predloZenej prdci sd uvedené vysledky dlhodobého sledovania
spolahlivosti spektrochemického stanovenia stopovych prvkov v SRM U.S.
Geological Survey, Zentrales Geologisches Institut, Centre de Recherches
Petrographiques et Geochemiques, Association Nationale de la Recherche
Technique, Inst. geolog. rud. mestoroZdennij, petrogr. mineralogr. i
gecch. a Geological Survey of Japan. Stanovenia jednotlivych stopovych
prvkov v sledovanych SRM boli vykonané pofas rutinnych analyz geclogic-—
kych materidlov v Gasovom obdobf od r. 1970 do r. 1981 za pouZitia rdz-
nych syntetickych kalibradnych Standardov a spektrochemickych prisad s
porovndvacimi prvkami. Ziskané analytické ddaje boli, Statisticky spraco-
vané a porovnané s doporudenymi hodnotami. Na zdklade predloZeného Studia
zistila sa vysckd CGasovd stabilita vysledkov dosiahnutych na naSom pra-
covisku a to i napriek tomu, Ze tieto boli ziskané zhruba v 10 r. obdobi
za pouZitia viacerych syntetickych Standardov a spektrochemickych primesi
s porovndvacimi prvkami.

Jana Kubovd, Eduard P 1 8 k o , Geologicky Ustav PFUK,
Bratislava: Problematika presnosti merania a uddvanie vlnovych dIZok
spektrdlnych &iar.

V prdci sa uviedol prehlad pramefiov uddvajdcich vinové dlZky
spektrdlnych &iar, ako aj spdsob ich zfskania, Poukdzalo sa na moZné chy-
by, ktorymi mb%u byt ddaje o vlnovych dI¥kdch spektrdlnych Siar zataZend.
Na konkrétnom pripade spektrdlnej &iary bizmutu, ktord sa v dostupnych ta-
bulkdch spektrdlnych Eiar uddva ako jedna €iara, ale v skutolnosti sa jed-
nd o dublet, sme demontrovali postup na presné stanovenie hodnoty vlno—
vych dl%ck. Na zdklade Statistickej analyzy vychddzajicej z principu ne-
priameho merania sme ohodnotili chybu dosiahnutého vysledku. ZloZky mera-—
ného dubletu majd vinové dlZzky 306,7663 nm a 306,7748 nm, pricom chyba
merania je 0,0003 rm. Za beZnych podmienck nie je nutné vlnové dlZky udd-
vaf na viac ako na 3 desatinné miesta nm.

Eduard P 1 & k o , Geologicky Ustav PFUK, Bratislava: MoZnost
Setrenia spektrdlne Cistych chemikdlif pri priprave kalibra¢nych Standardov.

Kalibra¢né $tandardy potrebné pre kvantitativnu spektrochemickd
analyzu sa v be¥nej praxi vyhotovujd primieSavanim odstuphovanych obsahov
vhodnych zldenin analyzovanych prvkov ku prislusSnej bdze vyhotovenej zo
spektrdlne ¢istych chemikdlif. Vv kalibradnych Standardoch obsahujicich naj-
vy&Sie koncentridcie analyzovanych prvkov je potom uZz znacne zniZeny obsah
bdzy. V pripade, Ze sa ako porovndvaci prvok pouZiva niektory prvok bdzy,
dostdvame vysledky zafaZené systematickou chybou. Bal¥ie chyby mdZu vyply-
nuf i zo zmenenych spektrochemickych vlastnosti takychto kalibracnych
Ztandardov. Uvedené nedostatky moZno odstrdnit primiefavanim analyzovanych
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prvkov do uhlfkového prdsku a takto vytvoremi obecnejdie vyuZiteImi "uhii-
kovd analytickd banku" mieZaf s bdzou. Postup umoZfiuje vA&Eiu prispbsobi-
teInost zloZenia bdzy obsahu hlavnych zloZiek vzorky, pri®om sa navy3e
Setria deficitné dovdZané spektrdlne &isté chemikdlnie.

Alena S5padkovd, Ustfednf \istav geologicky, Praha:
Problémy standardi a standardnich materidld a tolerace spektrédlnich analyz
stopovych prvki.

V predndSce byly zhodnoceny a shrnuty vysledky stanoveni stopo-
vych prvkd v resortnich standardnich normdch Ceského geologického fadu a
prodiskutovédny rozdfly mezi riznymi typy spektrdlnich stanoveni v laborato-
fich resortu. Byly také vyhodnoceny rozd{ly mezi dv&ma paralelnimi vysledky
stanoveni péti stopovych prvkd /Cu, Pb, Zn, Su a W/ a porovndny s navrZenymi
tolerancemi. Resortni geologické standardy nerostnych materidld budou po do-
plnénf a ovéfeni vSech dat slouZit jako referentni materidly pro vSechny
zainteresované laboratore.

3a
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SEKCE MOLEKULOVE

SPEKTROSKOPIE

Odbornd skupina spektroskopie pevného stavu

19. pracovnf schiize se konala dne 6. kvdtna 1981 ve Fyzikdlnim
uUstavu CSAV v Praze. : )
Schizi pfipravila a ¥{dila Dr. Milena Z&vétovd, CSc

Byla piednesena predndska:

J. Gardavsky, FyzikdIni dstav Karlovy Univerzity,Praha,
A. Werner ,HD. Hochheimer , Max-Planck-Institut fur
Festkdrperforschung, Stuttgart : Spektroskopie iontd Co?t v CdTe pfi vyso-
kém hydrostatickém tlaku.

Optickd absorpéni spektra'CdTe:Coz"' byla méfena v rozsahu tlakd
O - 3 GPa a ve spektrdlnim oboru 0.25 - 1.35 eV. Energie elektronovych
ptechodd Ay/F/ —> TZ/F/ a RAy/F/ —> T,/F/ s rostoucim tlakem nelinedrné
monotonné roste, energie A/F/ —» T1/P/ nelinedrnd monotdnnd klesd. Tla-
kem indukovand zména parametru krystalového pole ADg je vyjddiena pomoci
tlakem indukovanych zmén meziiontové vzddlenosti AR a Phillipsovy ionicity

Af,
e 2 2
Da/R,fi/ =3gr DWREi/AR + g DY/R,fEi/ Afy .
Prvnf &len piispivd v elektrostatické aproximaci /Dq~ R5/ hodnotou 57 t 3%
k pozorované zmén& ADg. V rdmci Hennelova empirického pravidla pro Dq,

Dy/R,fi/ = Da/R,O/ - £i [Dy/R,0/ - Da/R,1/]
je vyhodnocena zména Phillipsovy ionicity 4 fj/R/, viz cbr. Vysledky na cbr.
dobfe korelujf se zménou Phillipsovy ionicity ¥4dové odhadnutou z posuvu
absorpéni hrany s hydrostatickym tlakem v méfenich Edwardse a Drickamera.
ziskané vysledky ukazujf na novou principidlni moZnost ur&it zm&nu Phillip~
sovy ionicity v polovodiéich vystavenych hydrostatickému tlaku méFenim
zmény parametru krystalového pole Dg pfimé&sovych iontd.
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Odbornd skupina magnetické resonantni spektroskopie

9. MR semind¥ se konal ve dnech 13.-15. kv&tna 1981 ve Valticich.

SemindY pfipravil a ¥idil: Dr. Miroslav Holik, CSc.
Byly pfedneseny predndsky:

Zbynék K s an dr , VSCHT Praha: Posuvovd, relaxadni a chemickd
¢inidla v MR spektroskopii.

Metoda paramagnetickych ¢inidel byla rozpracovdna teoreticky, me—
todicky i aplika¢né a vZila se pod pojmem posuvovych &inidel. Cinidlem je
komplex organického liganu s centrdlné vdzanym paramagnetickym iontem /lan-
thanoidem/, ktery s mé¥enou ldtkou /substrdtem/ vytvofi novy kamplex /t.zv.

adukt/. Zm&ny v NMR spektru jsou vyvoldny interakci nepdrovych elektrond pa-

ramagnetického iontu s jadernymi spiny atami molekuly, kterd selektivné o

vlivni jak chemické posuny, tak spin-mfiZkové a spin-spinové relaxace jader.

Oba vlivy se uplatrujf paraleln&, ktery z nich p¥evl4dd zdvis{ na charakte-
ru paramagnetického iontu &inidla. Proto brzy se rozli%ila metoda posuvo-
vych a relaxafnich ¢inidel. U posuvovych &inidel prevlddd ovlivngn{ chemic-
kych posund, u relaxadnich naopak ovlivn&nf relaxa®nich d&jd jader m&¥end
ldtky, které se projevi rozsifenfm resonantnich signdld.

4a
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Milan H4 jek , Vladimir Sk 1lend ¥ , Laboratof syntetic-
kych paliv, VSCHT Praha, Ustav pristrojové techniky CSAV, Brno: PouZitf
lanthanoidovych msmchh ginidel p¥i p¥ifazovani s:.gnélﬁ v 13 R
spektroskopii.

PouZiti lanthanoidovych posunovi?ch ¢inidel je v soucasné dobé
béZnou metedou pro prirazovdni signdld v 1H NMR spektrech. Dal¥{ oblastf,
kde mohou posunovd €inidla vyrazné€ pamoci p¥i p¥ifazovdni signdld prislus-
nym atomm je 13C MR spektroskopie.

Prikladem moZnosti posunovych ¢inidel v této cblasti je i jejich
vyuZiti pfi analyze 4-diamantankarboxylové kyseliny, l-diamantankarboxylo—
vé kyseliny a 3-diamantankarboxylové kyseliny. Byly zméfeny limitn{ indu-
kované posuny jednotlivych atamd uhliku v uvedenych molekuldch a optimali-
zacnim vypottem bylo z{skdno nejpravdépodobn&ijsf p¥iFfazenf. Takto ziskané
pfifazeni bylo porovndno s pfifazenim ziskanym na zdkladé aditivniho pra—
vidla. PouZziti posunového €inidla ukazuje na lep${ moZnosti pf¥ifazen{ ne¥
vysledky s pouZitim aditivnfho pravidla.

Ji¥f Karhan, Petr Tr§8ka, P. Pech b V5CHT, Praha:
PouZitf anorganickych solf lantanoidd jako posunovych &inidel v lH NMR
spektroskopii.

Pfedndska se zabyvala studiem mnoZnost{ nitrdtd Eu a Pr jako po—
sunovych €inidel v poldrnfch rozpou$tédlech, z nichZ byl zvolen (D30D.
Jako modelové substrdty byly vybrdny N-methyl-2-pyrrolidon, N-methylkapro-
laktam a N,N’-diethylamidy fluorovanych nenasycenych kyselin. Experimenty
potvrdily, Ze se nitrdty Eu a Pr chovajf v CDy0D jako posunovd &inidla,
ale jejich pouZitf je amezeno strukturou studovanych substrdtd a vlast-
nostmi samotnych nitritd.

Pavol Novomesky ,h Pavol Balgavy,Jd.Majer,
Katedra analytickej chémie, Farmaceutickd fakulta UK, Bratislava:
Chemické posuny kemplexov aminopolykarboxylovych kyselin.

Hodnoty chemickych posunov nelabilnych proténov kamplexov kyse—
1in 1,3-propdndiam{n-N,N,N;N’-tetraoctovej /PDTA/ a 2-hydroxy-1, 3~propdn-
diamin-N,N,N'N’-tetraoctovej /HPDTA/ s diamagnetickymi iémmi Mg, Ca, Sr,
Ba, Zn, Cd, la, Y, Iu boli urcené pre roztoky D30. Chemické posuny kample-
xov korelujd s hodnotou %/r kovového idému /Z je ndboj, r polamer idnu/.
Linedrna zévislost & na _Z/r ukazuje, Ze chemicky posun urcéuje hlavne in-
dukény efekt kovového idrm. Odchylky zo zdvislosti, ktoré sme pozorovali
pri kamplexoch Ba a Ia s HPDTA, vyplyvaji z odliSného spdsobu koord:l.nécz.e
aminokyseliny v tychto kamplexoch.

Vladimir Sk 1l en 4 ¥, Ustav pfistrojové techniky CSAV, Brno,
Jaroslay Ky pr , Michaela Vorl{ic¢kovd, Blofymkélm. ﬁstav
CSAV, Brno: Studium konformaéni flexibility poly /dA—dT/ panoc? 31p NMR.

Panoci 31P MR byla studovdna konforma®nf flexibilita syntetické-
ho polynukleotidu poly/dA-dT/. Tento selfkamplementdrni polyrnukleotid méni
v zdvislosti na koncentraci CsF svou konformaci, coZ se projevuje zménou
chiroptickych vlastnost! a !H a 31p chemickych posunti. Na rozdil od poly
/dG-dC/ tvori fosforové spektrum poly/dA-dT/ dva rozliSené signdly jiZ
v nizké iontové sile, coZ sv&d&{i o poly/dimikleotidovém/ uspofdddni dvoji-
té Sroubovice této makramolekuly. S rostouci koncentraci CsF dgchézi k roz-
dilnym posuntm cbou pozorovanych signdld. Vzhledem k tamu, Ze chemické
posuny jsou citlivym indikdtorem konformace fosfodiesterické Avazby, svédel
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tyto zmény o rozdilnych zméndch v konformaci cukrfosfdtové pdtefe v sekven-
cich ApT a TpA. Na rozdfl od poly/dG-dC/, kterd s rostouci iontovou silou
ménf svou konformaci kooperativné, ukazuji ziskané vysledky, Ze poly/dA-dT/
miZe spojité nabyvat velkého mnoZstvi konformaci s rizn& vyraznym poly/di-
mikleotidovym/ uspofdddnim. Tato extremni konformadni flexibilita se vSak
uplatiuje pouze ve specifickych vn&jdich podminkdch. Vyznamnd je tato sku-
tetnost zejména proto, Ze stiidavé dseky A-T se vyskytuji v oblastech DNA
s kontrolni funkei. ‘

Pavol Balgavy , Farmaceutickd fakulta UK, Bratislava:
31p R tekutokrystalickej sustavy fosfolipid-alkylamoniovd sol-H,O.

souhrn nedodén.

Miroslav Hol {k ,B.Mat & jkov 4 , VOCCH, LACHEMA,Brno:
Korelace lH chemickych posuni aramdtl s aditivnimi inkrementy.

Pfi interpretaci vodfkovych MMR spekter substituovanych benzent
se béZné pouZivd vztah aditivity. JestliZe je jeden ze substituenti libo-
volnd jednoduchd skupina se zndmou hodnotou inkrementu aj a druhym substi-
tuentem je sloZitd skupina, kterd je v konjugaci s benzenovym kruhem, bylo
pozorovdno, Ze chemické posuny protond v orto a meta polchdch vzhledem k
jednoduchém substituentu jsou lépe popsdny neaditivnim vztahem.

Vztah neaditivity byl dosud pouZit pro vodikovd spektra p-substi-
tuovanych derivdtl, zkouSeli jsme rozéifit jeho pouZiti pro m—disubstituo—
vané a trisubstituované benzeny. Bylo zjiZténo, Ze zminény postup vyndSeni
grafické zdvislosti chem. posumu na hodnotdch inkrementl a; je pouZitelné
i v té&chto pripadech.

V pfipadé nesymetrické substituce benzenového kruhu vypaddvaij{
nékteré hodnoty pro nesymetrické substituenty z korelace. Jednim z moZnych
vysvétleni tohoto jevu je to, Ze nesymetrickd skupina zaujimd rlzné kon-
formace, které maji rdzné procentické zastoupeni. Na pfesném vysvétleni to-
hoto jevu se je$té pracuje.

Dobroslav Snob l, Antonin Ly ¢ k a, Vyzkumny dstav orga-
nickych syntéz, Pardubice: V1iv rozpou¥t&del na 13C-substitutni chemické
posuny /SCP/ arcmatické sulfonové skupiny v roztocich jejich soli.

Ve vodnych roztocich jsou soli aramatickych sulfonovych kyselin
stoprocentné dissociované. SCP skupiny -SO3 prakticky ne%évisi ani na dru-
hu kationtu, ani na koncentraci roztoku /soli Nat ,K+ Mgt ,Pb+2/ . Tvorba
iontovych pdrt /-803 a M¥/ v roztocich v aprotickych rozpoudtddlech /DMSO/
zplsobuje, Ze SCP sulfonové skupiny je odli%ny od vodnych roztokd a zdvisi
na drulu kationtu.

Tvorba iontovych pdrd ovlivimie i relaxadni dokbu kationtu. Sig-
ndly 23Na majf na zdznam v dimetylsulfoxidovém roztoku benzensulfonanu
sodného §ftku v polovi¢ni intensité 82,4 Hz, zatim co na zdznam roztoku
téZe soli v Dy0 jen 7,5 He.

: Antonin L y & k a , Vyzkumny ustav organickych syntéz,Pardubice:
Uhlik — 13 a dusik - 15 NMR spektra cis a trans azobenzeru a 4 - substituo—
vanych resp. 4,4" - disubstituovanych trans azobenzenu.

Byla méfena 13¢ a 1oy-nr spektra cis a trans azobenzenu, 4-sub-
stituovanych trans azobenzentd /N/CH3/o 3 NH, ; OH ; OCHy ; CH3 ; Br ; NOyp/
a 4,4' - disubstituovanych trans azobenzenl / OH,NOp ; NH,,OH ; N/CHB/Z,CH3:

(¥
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N/CH3/2,N02/ . Cis azobenzen ve srcvna’.nivs trans derivdtem vykazuje posun
k niZ8Im poli pro C;1, a dusik a k vys8fmu poli pro Csp/ a Cé% Bylo zji-
5téno, %e jednotlivé interakéni konstanty NJ/1°N13c/ pro’ 4 - &ubstituované
resp. 4,4’ - disubstituované trans azobenzeny maji charakteristické hodno—
ty a lze jich vyu#it k ptifazeni yhlfkovych signdlt, U 4 - substituovanych
trans azobenzeni byly stanoveny 15y substitudnf chemické posuny pro dusiky
azovazby a prokdzéna aditivita téchto substituénfch chemickych posund v
4,4’ - disubstituovanych trans azobenzenech.

Miroslav H o 1 £ k , VOCCH Lachema, Brno: Analyza tvaru Cdry v
dynamické NMR spektroskopii.

Tvar NMR signdlu zdvis{ na &asové pranénnych inter a intramole-
kuldrnfch procesech. JestliZe jddro atamu méni své okoli tak, Ze doba po-
bytu molekuly v jednom stavu /napf. konformaci/ le#i v rozmezi 10 S a%

10 sec., dojde k rozdifeni MMR signdlu o piisp&vek by zplsobeny timto pro-
cesan. Cetnost pfechodd molekuly mezi jednotlivymi stavy lze pak vypolitat
ze vztatm k = { . b,. Energetickou barieru, kterou musi molekula p¥eko-
névat pfi pfechodn z Jednoho stavu do druhého dostaneme z upravené Eyrin-

govy ronicey o = g 3147 /23.76 + In T ~ In k/
kde T je absolutn{ teplota, pfi ni¥ bylo spektrum mé¥eno. Energetické ba-

riery sledovatelné pamoc{ NMR leZ{ v rozmezi 20 — 100 k7M1, Cetnost pre-
chodd molekuly mezi jednotlivymi stavy, t.zv. rychlostnf konstanta, potfeb-
nd pro vypolet energetické bariery, se cbecné ziskdvd kampletni analyzou
tvaru ¢dry pomoci politaci.

Pro vypolet teoretického spektra se pouZije vhodny model - obecnd
rovnice tvaru &dry md tvar:

Iy = W Re /2%i8 + Fp-a/"v
kde I je intenzita pofadnice signdlu pro soufadnici ¥, W je populaéni vek-
tor, N je frekven®ni matice, D je relaxacni matice, A je stochastickd vy-
memnd matice a U je jednotkovy vektor.

Orientani vypoCet rychlostni konstanty se Casto provddi i za
pouziti aproximativnich vypoltd, pfifem? se nezpracovdvd celd MMR linie,
ale jen jeden nebo nékolik bodd.

P¥i vyhodnocovdni dynamickych MMR spekter je tfeba miti stdle na
pam®ti, Ze ziskané hodnoty mohou byt zatiZeny znalnymi chybami jak z expe-~
rimentd1lnfch podminek /nehanogenita, nestabilita, nasyceni/, tak i ze zpra-
covdni dat /nevhodnd aproximace, kovarience vlastni $ifky &dry a rychlostni
konstanty a pod./.

Petr T r § k a , VECHT Praha: Maly po¢ita¢ v NMR laboratofi.

Gim ddle tim Castéji se v MR laboratofich v CSSR setkdvdme s ma-
1ym po&itacem, bud urCenym jen pro pamocné vypoCty nebo vyuZitim jako ¥idi-
ci poZita® a prostfedek pro zpracovdni dat u FT systémi. Rada dal3ich pra-
covnikd pak md moZnost p¥istupu k takovému poCitaci na jiném pracovisti a
ve vétSing p¥ipadd neni tento piistup vdzdn na kanplikovany ¥&d nékterych
velkych vypofetnich center. Tyto skutenosti, spolu s rostouci nutnosti
matematického zpracovdni vysledkd nékterych NMR experimentd vedou k zvy-
Sovdni zdjmu o praktické aplikace malého po&itade v MMR problematice. Ufe-
lem této predndsky bylo urcité shrnuti zkuSenost{ s provozem takového po—
&itace na VSCHT v Praze, predevSim s ohledem na odli%nosti od "zdkaznické-
ho" zplsolu prdce na velkém systémi. V pfednddce byly strucné uvedeny nékte-
ré specifické problémy provozu pocitale v laboratofi a poukdzdno na zdkladnf
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vyhody a nevihody proti prdci s velkym vypofetnim systémem.

Druhd &dst prednddky byla vénovdna knihown& pamocnych NMR progra—
mi. \f USSR existuje Yada programi, uréenych pro simulaci nebo pro vyhodno-
cen{ NMR experimentfi. Pfednd$ka se zabyvala principem a urdenfm nékterych
takovych program, které byly na VSCHT v Praze sestaveny pro poditade Yady
ADT nebo na n@ pfevedeny. V této souvislosti byla diskutovdna /a dastniky
schlize doporuena/ moZnost organisace vymény a centrdlni evidence NMR pro-
grami v Ceskoslovensku.

Josef Haldmek , UPT CSAV, Brno: Simulace tvaru &&ry v dvou-
spinovém systému.

Pro vyhnoceni dvouspinového systému byl sestaven program umoZrii—
jici simulovat tvar &dry podle rovnice Gutowsky, Holm. Program vyuZivd
graficky systém FT spektrometru k.p. Tesla Brno, vybaveny podftadem ADT4500
nebo HP2100. Na obrazovce osciloskopu se soufasn& pozoruje naméfené a sim-
lované spektrum. Program ddle umoZfuje linedrn{ korekci nulové linie namé-
Teného spektra. Tuto korekci lze provddét p¥i porovndni se simulovanym
spektrem. Je také moZné provddét dodatefnou fdzovou korekci. Vysledkem si-
mulace jsou parametry dvauspinového systému a zdpis na zapisovadi, dokumen-
tujici dckonalost shody nam&feného a simulovaného spektra.

Milena Tur e ¢ kovd, Tesla Brno, Miroslay Ho 1 { k ,
VUCCH Lachema, Brno: Studium rotaéni bariery v 2,6 - difluorbenzamidech
panoci 19F NMR. :

Bariera rotace kolem jednoduché C/sp?/ - C/aryl/ vazby byla
zkoumdna pro neplandrni N,N - dimethyl, N,N - tetramethyl a N,N - diiso-
propyl derivédty 2,6 - difluorbenzamidu a 2,6 - fluorchlor-N,N-dimethyl-
benzamid.

P¥i symetrické substituci v o-polohdch benzamidu a thlu pooto-
Ceni pribliZné 90° jsou atamy /skupiny/ v o- a m~ posicich enantiotopni.
Jejich signdly nelze ve spektru NMR rozliSit a tudi% ani vyu¥ft pro zisk
kinetickych dat.

Pii pfiddni opticky aktivniho posuvového &inidla v naSem p¥ipa-
dé /+/ Bu/hfbc/3 se vytvofi diastereomerni adukty benzamid - /+/ LSR,
jejichZ signdly /1% je moZné ve spektru rozliS$it na z#&klad® rizného
chemického posuru AY /Hz/. Se zvaSovdnfm teploty dochdzi ke zvySeni ry-
chlosti rotace /racemisace/, k postupnémi zmenSovdn{ rozdilu 4¥ , roz-
Sifovdni signdlG aZ pfi teplot& koalescence k jejich splymuti. Vyhodno-
cenim tohoto jevu lze pak ziskat kinetické velidiny.

Zdenék F r ied 1?9, Igor Goljerbb, Jaroslav Kov 4 ¢ 2,
dKatedra organické chemie, CHTF SV&T, Bratislava, “Centrilni laboratof MR,
Bratislava: lH-MMR studium N,N-dimethylamidd furanové Fady.

Metodou dynamické !H-MMR spektroskopie byly zfskdny hodnoty ro-
taénich bariér A G: N,N-dimethylamidd 5-substituovanych / X = H, NOp /
furankarboxylovych, furylakrylovych, 4-substituovanych benzoovych a sko-
Ticovych kyselin. Ve stejném rozpouSté&dle /CHCl3/ byly naméfeny vino&ty
valenénfch vibracf ¥ /C=0/ a 13C-NMR chemické posuny karbonylového uhliku.
Kone¢né v MeOH roztoku byly ur@eny hodnoty nejdlouhovingjdfho pdsu A
v IV oblasti.

Ziskand experimentdlni data byla konfrontovdna s hodnotami celko-
vych energif, orbitalovych a vazebnych p¥ekryvovych populaci a ndbojl, kte-
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ré byly ziskdny kvantov&chemickym vypottem semi-empirickou MO-LCAO metodou
EHT. DosaZené vysledky dovoluji kvalitativn® posoudit elektronovou struktu-
ru amidické skupiny v zdvislosti jak na druhu arylového substituentu, tak
ina T a & -elektronakceptornim vlivu NO, skupiny.

Tibor Liptaj,R. Palov&ik,6 CHIF SVST,Bratislava:
VyuZitie pofitada pri analyze tvaru &iar NMMR spektier /Rozklad spektra na
jeho zloZky/.

Pri kvantitatfvnej analyze panocou MMR sa vyuZiva predpoklad, Ze
spektrum zmesi je superpoziciou spektier zlo¥iek. Ak sa spektrd zloZiek
vzdjomne silne prekryvajd, nie je mo¥né pri kvantitativnej analyze vyuZif
integrdlny zdznam spektra, ale je potrebné urobit rozklad spektra na jeho
zloZky.

V&&8ina dostupnych programov vyZaduje znalost tvaru &iar /spektra/
zloZiek v analytickej forme /Lorentzovskd, Gaussovskd &iara/. My sme zosta-—
vili program, ktory vyZaduje tvar &iary v tabulkovej forme. Oproti Standard-
nym programam md tento program vyhodu v tam, ¥e moZno pouZit exper imentd 1ny
tvar fiary, resp. spektra zlozky. Bal3cu vyhodou je, ¥e sa urychli proces
iterdcie. Ak existuje moZnost prepojenia nedzi poditadam a spektrametram, d&
sa program s vyhodou pouZif pri opakovanych stanoveniach na autamatizdciu
analyzy.

Véclav H a b e r , Katedra anorganické chemie P¥F UK, Praha :
Tvar spekter lH-MMR a paramagnetickych polykrystalickych hydr&td.

_ Pro objasnéni vlivu paramagnetickych iontfi na tvar spekter, byla
vypoctena spektra pro modelové hydrdty, v nich# byla uvafovdna interakce
;.)rotonﬁ molekuly vody s jednim nebo dvéma paramagnetickymi ionty, na n&¥
je molekula vody koordinovdna. Z té&chto spekter je patrné, Ze paramagneti-
clc(é ionty plsobf rozii¥eni a deformaci spekter, pricemZ velikost obou efek-
tl roste s Casovym primérem magnetickych momentd paramagnetickych iontd
a charakter deformace z&visi na zpisobu koordinace molekuly vody.

Ddle bylo vypodteno spektrum polykrystalického NiSO4.H,0, jeho¥
struktura je znima aZ na polohy protond, priem? bylo uvaZovédno gOO nej-
bliZ&fch iontd Nist.

. Jan Schr aml, Ustav teoretickych zdklad® chemické tech-
niky CSAV, Praha: Nové pulsni metody v NMR spektroskopii.

. Nové pulsni sekvence se jednak snaZf o pulsni provedeni zndmych
postupl z CW spektroskopie /ndsobné rezonance/ a jednak o prekondn{ ndkte-
rych nedostatkd nebo cmezeni pulsnfho zplsobu méfent /dynamicky rozsah
spektrgnetm, neselektivn{ excitace/. Principielnd nové jsou metody, kteréd
se snaZi pfenosem polarizace zvy$it ponér S/N a separovat z bohatstvi NMR
informace jen poZadovany typ informace. K t&mto dvéma smérim pat¥{ metody
INEPT a INADEQUANTE, kterd, atkoliv kadd sloui{ jinédmu d€elu, jsou si vel-
mi podobné. Zikladem obou je sekvence spinového echa.

Metody INEPT a INADEQUANTE vol{ dobu tau = 1/(4J) , kde J je hod-
nota spin-spinové interakénf konstanty /heteronukledrni pro INEPT, hamonu-—
kledrn{ pro INADEQUANTE/. Po této dob& Jsou sloZky magnetizace, odpovidaji-
ci napf. doubletu o interakdnf konstants J, na sebe kolmé.

Metoda INEPT ozatuje sekvenci spinového echa protony. Druhy, re-
fokusujici puls, otd&{ ob® na sebe kolmé sloZky magnetizace okolo osy X .
l?e’zprostgedné o ‘zc to otofeni vSak ndsleduje 180° puls ozatujici zkoumané
jédro /13c, 15§, 29si nebo jiné/. Timto pulsem se z rychlejs{ magnetizace



24

stdvd pamalej3i a naopak. V dobé 2x1/4J) nejsou proto obé sloZky magnetiza-
ce protond refokusovdny, ale mifi opaénymi sméry osy X’. Dal3{ protonovy
puls /90,y/ obraci populaci odpovidajici jednamu prechodu protond. Vzhle-
dem k tamu, Ze p¥islusSné energetické hladiny jsou spolefné i pro druhé
jddro, dojde k znafnému pfenosu polarizace a linie druhého jddra jsou né-
kolikandscbné intenzivnéjsi. Pritam vzhled spekter INEPT je velmi chara-
kteristicky, spektra lze méfit i s decouplingem protont.

Metoda INADEQUATE je metoda hamonukledrni, vSechny pulsy ozafujf
jen "jind" jédra. Refokusujici puls mi¥i smérem osy Y’. Puls v ckamZiku
2x1/(4J ) vytvd¥1 dvoukvantovou koherenci, kterd md jinoa zdvislost na fdzi
vysilate. Proto vhodnou alternaci féze m&ficfho pulsu dosdhneme potladent
signdlu od molekul obsahujfcich pouze jeden atam aktivniho izotopu a aku-
mulujeme signdly od molekul se dvéma aktivnimi izotopy. MiZeme tak mé&Fit
13¢ - 13¢  interakéni konstanty v ptirozendm vyskytu. Tato méfenf dovolf
urceni vztahd mezi jednotlivymi atamy uhlikového skeletu i ve sloZitych
molekuldch. :

R.Palovd&ik, Tibor Liptaj,6 CHIF SVET , Bratislava:
VyuZitie pulznej sekvencie INEPT pri priradovani &iar v 13c nMR spektrdch.

Vhodnou volbou parametrov pulznej sekvencie INFPT mb¥eme signdly
primdrnych, sekunddrnych a tercidrnych uhlikov selektfvne potladit, resp.
fédzove invertovat. Ak zvolime parameter A = /4 J/71 v namerancm spektre
budd vSetky druhy uhlikov mat rovnakd fdzu. /J je hodnota jednovazbovej in-
terakénej konStanty C-H/. Pre & = /2 J/~1 namerdme len &iary prislichajice
tercidrnym uhlikam, pridam intenzity &iar ostatnych uhlfikov sa bliZia k mu-
le. Konetne pre A=/ 3/4 J /7! dostaneme spektrum, kde signdly primdrnych
a tercidrnych uhlikov sd kladné. Zatial So signdly sekunddrnych uhlikov sd
zdporné. Ak sa pri merani pou¥iva aj fdzovd alterndcia na proténoch, sd
signdly kvartérnych uhlikov vZdy uplne potlacené. Skambinovanim vysledkov
z jednotlivych merani mdZeme jednoznafne priradit signdly aj u velmi kam—
plexnych 1ldtok, resp. zmesi.

Vladimfr M1y n dr ik , Ceskoslovensky metrologicky ustav,
Bratislava: Meranie relaxaénych Casov Tyq a ich wyuZitie.

Na rozdiel od spin-mrieZkovych relaxadnych Casov, ktoré sd vhodné
na §tidium rychlych molekulovych pohybov, relaxatné Casy Tip poskytujd in-
formdcie o nizkofrekvenénych zloZkdch pohybov molekil vo vzorke. Meranie
tychto relaxadnych Sasov je pamerne jednoduché a pri vhodne zvolenych pod-
mienkach experimentu presnejsie ako meranie Tp. Pomocou Tiq merani je moZ-
né ziskaf informdcie o pohyboch v roztokoch makramolekiil, napriklad rotac-
né koreladné asy v roztokoch bielkovin. Na zdklade teplotnych zdvislosti
T, a T)q v tuhych ldtkach sa potftajd aktivalné energie pre pchyby celych
molekyl alebo ich segmentov.

V pohyblivych kvapalindch tieZ existujd mechanizmy, ktoré maju
vplyv na Tyq . Prvym Jje interakcia sledovaného jadra s inym jadrorvn, 3’ctoré
rychlo relaxuje, prifam z hodndt Tiq sa a4 zistit velkost interaknej kon-
Stanty a relaxafny Cas T; rychlo relaxujuiceho jadra. Druhym IEechaniznon
poscbiacim na T, Je chemickd vymena meraného jadra. Z hodnot Typ sa zi-
stuje rychlost vymeny a dalfie kinetické parametre i pre pamerne rychle
reakcie. Rad experimentdlnych vysledkov potvrdzuje, Ze parametre ziskané

touto metédou st vo velmi dobrej zhode s hodnotami ziskanymi inymi metodami.
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J. Spéviddek,Bohdan Schneider, Ustav makro-
molekuldrni chemie CSAV, Praha: Studium dynamiky a struktury polymernich
agregdtl ‘panoci NMR spekter,

Tvorba polymernich agregdtd v rozioku vede ke zmé&né pohyblivosti
polymernich segmentl, jeZ se projevi v NMR spektrech. ProtoZe relaxa®ni
MR parametry vCetné Sifek pdst jsou citlivé hlavn& na lokdlni interakce
jader, NMR spektroskopie umo¥huje rozlifit monamerni jednotky,které jsou v
agregdtech a monamerni jednotky, které jsou agregac{ nedoteny a chovajf
se jako relativné volné. Obecné postupy vhodné ke studiu polymernich
agregdtd v roztoku jsou v pfedndSce demonstrovény na prikladech stereo-
reguldrnich PMMA vetné tzv. stereokamplexu. Na zdklad® vysledkd rfiznych
MR metod /1H NMR spektra vysokého rozliSeni, Sirckopdsmovd spektra,
pulsni méfeni relaxanich dob, pofetni analyza tvart pdst/ véetné n&kte—
rych metod NMR spektroskopie vysokého rozliZenf v pevndm stavu /1H NMR
spektra mé¥end za rotace vzorku pod tzv. magickym uhlem, 13c ar spektra
meFend se silnym protonovym decouplingem/je diskutovdna dynamika a struk-
tura agregdtd syndiotaktického PMMA a stereokamplexu PMMA v roztoku.

J. Pavlovsky,b Ustav fyzikdln{ metalurgie $SAV, Brno:
Studium magnetickych slitin Zeleza na jednoduchém CW NMR spektrametru.

Souhrn nedoddn.

V. Zeman, Tesla, Brno: Méfeni magnetické susceptibility
panoci NMR.

Mé&fici postup lze realizovat na priklad tak, Ze do kyvety pri-
méru 1amm /ddle nazyvané wn&jsf kyvetou/, v ni¥ je referendni 1ldtka s
jednoduchou €arou NMR /napf. voda, benzen nebo aceton/ se vlo¥i souose
vnitfni kyveta o priméru 5mm s mé&Fenym vzorkem. Rezonanini &&ra referen®ni
18tky zm&fend bez rotace md dva vrcholy, jejichZ vzddlenost vyjddiend v

kmitodtu je: [ d2 42
£f=f H; - H!
A o as ‘) /H3 - HY/

kde fy Je p_)racovn%’ kmitoCet spektrometru, d, je vn&j8{ primér vnit¥n{
kyvety, d3vje§ vnitini primér vnéjsi kyvety, "H; je objemovd susceptibili-
ta referencni ldtky, H; Jje vyslednd susceptibilita vnit¥nf kyvety se
vzorkem.

Abycham mohli stanovit susceptibilitu vzorku H, provedeme dve
méfenf: 1/ s prdzdnou vnitin{ kyvetou zméfime A f;

2/ s vloZenym vzorkem zméfime A f,
Susceptibilitu vzorku vypocitdme podle vztalznu:

o OE] - AE 4 dy ¢
Bt e \df) * Hrza
kde d; je primér vzorku, Hrpq je objemovd susceptibilita vzduchu.

Smysl zm&feného £ je zdvisly na vzdjemné relaci H3 a H), a sta-
novime jej zjiSténim vlivu gradientu x magnetickéhoc pole na jeden z vrcho-
14 &4ry. Ovliviuje-li gradient x vrchol v ni¥&fm poli je A f20 a naopak.
Metodu lze aplikovat na b&Zném CW spektrametru pro protonovou rezonanci.

Karel 5v éd a, Ustav pfistrojové techniky, Brno: Pozngmi ky
ke korekénimu systém NMR spektrametru. '

souhrn nedoddn.
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Odbornd skupina vibraéni spektroskopie
Dne 24. ervna 1981 se konala v budové kateder chemie PIF UK
v Praze predndSka:
A. N. Pand ey , Molecular Spectroscopy Research Laboratory

Department of Physics, Meerut College, Meerut, India: Bond Properties of
Molecules, lons and Camplexes. ;

The study of bond properties of molecules, ions and camplexes
has attracted considerable importance in recent years on account of the
develomment in spectroscopic techniques. The force constants, bond lenghts,
mean amplitudes of vibrations, bond polarizability and its derivatives
bond moment and bond orders etc. are among the important molecular para—
meters which qualify the bond properties. Such study throws light on an
otherwise confused pictures of bonding in molecules, ions and complexes.
The aim of the present talk is to briefly review the bond properties of
molecules, ions and camplexes using spectroscopie techniques which have
been carried ocut in our laboratory.
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SEKCE SPECIALNICH

SPEKTROSKOPICKYCH METOD

Odbornd skupina rentgenové spektrametrie

20. pracovni schiize odborné skupiny se konala dne 22.4.1981 v
Ostrav® pfi p¥ileZitosti semindf¥e "Tavici metody pro autamatickou spektro-
metrii”,
Schiizi p¥ipravila Dr. Jaroslava Warkovd, CSc.

Byly pYedneseny pfedndsky:

R. Hluzi{in, Technologické zafizeni pro taveni perel .

Jaroslava Wan kov & , VU anorganické chemie, Ust{ n. Labem:
Taven{ pfirodnich fosfdtld na &s. tavice ELZ-1.

Pfedndsky jsou uvedeny ve sborniku semindfe.

Odbornd skupina instrumentdlnich radioanalytickych metod

Konference o instrumentdlni aktivacni analyze IAA 81 se konala
ve dnech 1.-5. &ervna 1981 v Klu€enicich.

Byly pfedneseny piedndsky:

Miloslav Vo b e c k ¥ , Deset let &innosti Odborné skupiny
instrumentdlnich radiocanalytickych metod.

Cestmir Simdné , Miroslav Vognar , Vladimir
K1lisky , Fakulta jadernd a fyzikdlné inZenyrskd (VUT, Praha: Cesko-
slovensky mikrotron a jeho vyuZit{ pro gama aktivacni analyzu.

Zdendk R anda, Bohdan 8 p a & e k , Ustav nerostnych su-
rovin, Kutnd Hora: Mikrotronovd IGAA.

Vladimir Hna t ow ic z , Ustav jaderné fyziky CSAV, ReZ:
Zzdvislost relativni d€innosti Ge/Li/ detektorll na geametrii mefeni.
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Zbgnek Hrdli&ka, Ustav jaderného vyzkumu, ReZ: Neutro-
novy zdroj 2°2Cf pro radiobiologicky vyzkum. e

“Jaroslav F r & n a , Ustav jaderné fyziky Csav, ReZ: Aktivadni
analyza a otdzky pivodu vzorkd a souvislosti mezi nimi.

Jaroslav F r & n a , Ustav jaderné fyziky Csav, ReZ, Ivan
Obrusn{k, Ustav jaderného vyzkumu, ReZ: Analyza vysledkd NAA pii
studiu zachycenych aerosold.

Vdclav Jir d n e k , Vizkumny udstav potravind¥ského primyslu,
Praha: Ufelnost vymgvdni biologickych vzorkd z kfemennych ampulf pFi INAA.

Jan Ku & er a, Ustav jaderného vyzkumi, Re¥, Jaroslav
Dr obn ik , Ustav makranolekuldrni chemie CSAV, Praha: Stanoveni plati-

ny v biologickych wzoreich neutronovou aktivadni analyzou.

Jind¥ich P au k e r t , Ustav krajinné ekologie (SAV, Praha,
Ivan Obr u s n i k , Ustav jaderného vyzkumu, ReZ: PouZiti INPA ke sle-
dovdn{ pohybu toxickych prvkd v ekosystémech.

Ivan Obrusnik, Severfin Po & ta, Ustav jaderného
vyzkum, ReZ: INAA popilku s vyuZitfm krdtkodobého ozafovdni.

Vladimir Knobloch, Jan Ku &er a, Ustav jaderného
vyzkum, Re¥: InstrumentdIn{ neutronovd aktiva®nf analyza lechatelierito-
vych inkluzi.

Severin Po %ta , Zden®k M4 1 e k , Ustav jaderného vyzku-
mu, Re¥: K metodice neutronové aktivadni analyzy Zr-materidldi.

Severfn P o & t a , Ustav jaderného vyzkum, ReZ, Matej F 1 o -
r e k , Katedra jadrovej fyziky, Ustav fyziky a biofyziky KU, Bratislava ,
Milan M a r e k ,; Ustav jaderného vyzkum, ReZ: Stanoveni uram v Zr-mate-

ridlech m&fenim zpoZdénych neutroni.

Vladimir Hnatowicz, Ji¥{ Kv 1 t e k , Ustav jaderné
fyziky CsAvV, Re#, ladislav P e 1 i k § n , Katedra mikroelektroniky, Fa-
kulta elektrotechnickd (VUT, Praha, Vladimir Ry b k a , Vyzkumy dstav
sd&lovac! techniky A.S.Popova, Praha: Stanoveni prvkd pamoci pruZného roz-
ptylu nabitych &dstic z hmotového implantatoru.

Stanislav Posp {811, Zdendk Janout, Fakulta ja-
dernd a fyzikdln& in¥enyrskd CVUT, Praha , Miloslav Vo bec k¥ , Ustav
nukledrni biologie a radiochemie CSAV, Praha: VyuZit{i radiadnfho zdchytu
neutrond k prvkové analyze v hlubinnych vrtech.

Antonin Mastalka, Jaroslav Fr d na , Le Van Vuong,
Han Ngog Cuong, Ustav jaderné fyziky CSAV, Re%: MoZnosti stanoveni prvki
s dlouhodobymi produkty p¥i krdtkém ozdfeni v reaktoru.
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Ji¥f M ayer , Vyizkamy dstav hutnictvi Zeleza, Dobrd, Marcela
Simkov 4§, Ustav jaderného vyzkumi, ReZ: Stanoveni tantalu v kovovych
slitindch neutronovou aktivaci.

Ji¥f Stary, Adolf Zeman , Katedra jaderné chemie, Fa-
kulta jadernd a fyzikdlné inZenyrskd {VUT, Praha, Jana Burc lov 4,
Vyzkumny dstav jadernych elektrdren, Jaslovské Bohunice: Stanoveni stopovych
moZstvi chloridd a jodidd radioreagenéni metodoua.

Jana Burclovd, Jilius Rapko, Ivo Stfeda,
vyskumny dstav jadrovych elektrdrnf, Jaslovské Bohunice: M&¥eni vybranych
radiomiklidd po separaci z chladiva primdrniho okruhu jadernych elektridren
typa VVER-440.

7Zdendk R a nd a , Ustav nerostnych surovin, Kutnd Hora: P¥ispé-
vek o vyuZit{ pfedaktivaéni separace v NAA.

Vladimir Kl iment, Raman Sandr ik , Fyzikdlny dstav
SAV, Bratislava: Stanovenie dusika 14 MeV neutronovou aktivadnou analyzou.

Tandd Cechdk, Jaroslav Klu s o1n , Katedra dozimetrie
a aplikace ionizujfciho zéfeni, Fakulta jadernd a fyzikdIné inZenyrskd CVUT
Praha: VyuZiti rentgenfluorescentni analyzy v primyslovych aplikacich.

Raman S andr ik, Vladimir K1 ime n t , Fyzikdlny dstav
SAV, Bratislava: Analyza Kovovych a amorfnych materidlov metédou radionukli-
dovej RTGFA.

Jan John, Ferdinamd Sebesta, Josef Sedldc¢ek,
Katedra jaderné chemie, Fakulta jaderni a fyzik4dln& inFenyrskd (VUT, Praha:
Stanoven{ izotopického sloZenf uram pamoci kambinovaného mé¥eni zd¥en{ ga-
ma a rentgenfluorecencnihio zdYeni.

Petr Tender a, Marcela Ko s inov d, Stdtni vyzkuamny
Ustav materidlu, Praha: MoZnosti vyuZiti cyklotronu U 120 M v materidlovém
vyzkum,

Pavel Dry 4k , Petr Kovd ¥, Pavla Nov otnd, Ustav
pro vyzkum, vyrobu a vyuZiti radioizotopl, Praha: Stanoveni koeficientu
zpétného rozptylu beta zd¥eni pro Si/Li/ spektrametr.

Petr Kovdf , Pavla Novotnd, Pavel Dry & k , Ladi-
slav Ko k t a , Ustav pro vyzkum, vyrobu a vyuZit{ radioizotopli, Praha:
Stanoveni alfa radionuklidd v prepardtech pro nukledrni medicinu.

Tanad B ou d a , Ustfednf laboratore &SUP, StrdZ Ralskem:
PouZit{ kapalinového scintilagnfho spektrametru ke stanoveni 226Ra v roz-
tocich.

Ji¥f Pl ch , ladislav Kok ta ,b Pavel Dr y & k , Ustav
pro vyzkun, vyrobu a vyuZit{ radioizotopl, Praha: SouCasny stav produkce
etalond radioaktivity v CSSR,
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Jozef Befa,Vliadimir Kapidovsky, Viskumy ustav
jadrovych elektrdrni, Jaslovské Bohunice: Interferencie v gama — spektrdch
chladiva jadrovej elektrdrne.

Vladimir Kapi Sovsky,Ondrej Janc¢ ik , Vyskunny
dstav jadrovych elektrdrni, Jaslovské Bohunice: Skisenosti s pouZivanim ana-

logovo=Cislicového prevodnika NE 9060.

Véclay J ir d n e k , Vyzkumny dstav potravind¥ského primyslu,
Praha: Zku3enosti s provozem mnohokandlového analyzdtoru Canberra Series 80.

Ji¥f Bar to g ek, Geofyzika n.p., Brno: 0O nékterych moz-
nostech zvy8eni citlivosti scintiladnich detektord.

Scuhrny jsou vytiZtény ve sborniku konference.

P¥i p¥ileZitosti ndv3tévy prof. Kapici v CSSR usporddala odbornd
skupina schéizi v Ustavu nukledrni biologie a radiochemie CSAV v Praze.

Na téma "Mikrotron a jeho vyuZiti" p¥ednd3el Prof. S.P. Kapica
z Ustavu fyzikdlnich problémi AV SSSR v Moskvé, ktery navstivil Ceskoslo-
vensko na pozvdni CSAV. Pod jeho vedenim byl vyvimut mikrotron jako inten-
zivni zdroj tvrdého zdfeni gama pouZitelny kramné defektoskopie i v fadé
radiocanalytickych ukold pfedevdim k fotonové aktivadni analyze. MiZe slou-
Zit téZ jako zdroj rychlych neutroni s pomérné stabilnim tokem. O praktické
pouZitelnosti svédéi skutetnost, Ze i pfes jeho kameréni nedostupnost bylo
vyrobeno a je v SSSR pouZivdno nejménd 40 mikrotrond. Kramé fyzikdlnich pro-
blémd rozebral pfedndSejici ¥adu pfikladd aplikaci, zvlasté v aktivaéni ana-
1l¢yze a provedl srovndni s neutronovou aktivadni analyzou. V bohaté diskuzi
k proslovené pfednddce byly kramé fyzikdlnich a technickych otdzek rozebi-
rdny téZ dals3{ moZnosti analytickych aplikaci, p¥ipravy radionuklidd a pod.

Odbornd skupina M&ssbauerovy spektroskopie

14. pracovni schize na téma: MOssbauerova spektroskopie kovov_ych
slitin se konala dne 29.5.1981 v Ustavu fyzikdlni metalurgie CSAV v Brné.
Schiizi p¥ipravil a ¥idil: Ing. Jozef Sitek, CSc.

Byly pfedneseny pfedndsky:

Old¥ich Schneeweis s , Ustav fyzikdlni metalurgie CSAV,
Brno: VyuZit{ Mossbauerovy spektroskopie ke studiu atamového uspordddni ve
slitinach FeSi.

Podle dosavadnich poznatkl o slitindch FeSi bohatych Zelezem, zde
existujf dvé superstruktury, DOy a B2 a ddle tuhy roztok A2. Pozorovdni n&k-
terych fyzikdlnich veli¢in /vnit¥nfho t¥enf, krystalovd anizotropie, mecha-
nické vlastnosti, aj./ naznatuji, Ze problematika atamového uspofdddni je
pondkud sloZitdj%i. To bylo podnétem i pro naSe studium za panoci Mossbaue-
rovy spektroskopie.
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Srovnénim experimentdlnich vysledki ziskanych ze spekter s rliz-
nymi teoretickymi modely atamového uspofdddni bylo zjiSténo, Ze v téchto
slitindch existujf lokdlni fluktuace v obsahu Si doprovdzeni preferenci
pdrd atamd Si ve vzddlenosti a. V2 /t¥etf nejbliZE{ sousedé v bcc m¥iZce
o parametru a /, coZ je v souladu se superstrukturou DO3 a AjB. V cblasti
pfedpoklddané existence tuhého roztoku A2 existuje uspofdddni na kritkou
vzddlenost typu smési mikrodamén A7B + AjgB.

Zjisténé poznatky o kinetice ukazuji, Ze procesy atamového uspo-
¥4ddni probihaji v t&chto slitindch velice rychle, Panocf tepelného zpraco-
vdni prakticky nelze vyraznéji ménit jeho charakter. Ve slitiné s 24 at.%
Si dokonce ani metoda kaleni taveniny /"splat-quenching"/ nepamchla k potla-
Ceni pofddku tyma A3B.

Oldfich Schneeweiss, Tomd Zemd ik, Tandd Z 4 k,
Ustav fyzikdln{ metalurgie $SAV, Brno: Atamovd struktura a magnetické
vlastnosti pseudobindrnich slitin Fey /Si,Al/.

Byl studovdn vliv atamového uspo¥dddni v pseudobindrnich sliti-
ndch Fe3Si, Alj—x, x = O ¢ 1 na velikost stfedniho hyperjemného pole na jdd-
rech 57Fe, nasycené magnetické polarizace a mérného elektrického odporu. Stu-
pen atanového uspoidddni byl stanoven z distribuce hyperjemnych poli metodou
Mossbavuerovy spektroskopie. Vzorky byly m&feny ve stavu po kaleni /nizky
stupen uspordddni/ a po Zihdn{ a pamalém ochlazeni /vysoky stupen poiddku/.
Vedle zmén stupné uspofdddni byla navic ukdzdna separace okoli typu Fe;Si
a FejAl v uspofddaném stavu, vyrazné&ji ve vzorcich s vy$8im cbsahem Si.
vznik vyS8ich typd superstruktur nebylo moZno prokdzat. Zdvislosti stfedni-
ho hyperjemného pole a nasycené magnetické polarizace na sloZeni ukazujf
shodné rysy, zejména vzrist pro vysoky obsah atamd Al a to jak pro kalené,
tak i pro Zfhané vzorky. Minimdlni hodnoty nasycené magnetické polarizace
jsou v oblasti FegSiAl, M&rny odpor klesd tém&¥ linedrné s rostoucim obsa-
hem atam@l Si, vyrazny pokles v blizkosti FegSiAl rovnéZz nasvédéuje moZné
existence této superstruktury.

Tomds Z em & { k , Ustav fyzikdlni metalurgie &SAV, Brno:
Aplikace MOssbauerovy austenitometrie na studium struktury oceli.

Stanoveni austenitu v ocelich metodou Mdssbauerovy spektroskopie
jako zvldsStni pripad MbSssbauerovské fdzové analyzy je zvldsE vyhodné v
oblasti nizkych obsahll zbytkového austenitu. Svou citlivostf /i pod 1 %
austenitu/ a pF¥esnost{ /20,5 % i ménd/ otevird proti dosud nejrozdifenéj-
§im metoddm rentgenografické a magnetametrické nové mo¥nosti studia zdvi-
slosti struktury a vlastnosti ocelf. Na pffkladu oceli pro magnetické obvo-
dy je ukdzdn vztah obsahu zbytkového austenitu v rizné tepelnd zpracovanych
ocelich a jejich magnetické indukce, pop¥. magnetizadni k¥ivky. Druhym pfi-
kladem je rozsdhld série mé&feni, realizovand na jednouCelovém MOssbauerov-
ském austenitometru, kterd umoZnila zjistit souvislost sloZenf nizkouhliko-
vych oceli s maximdlnim dosaZitelnym obsahem zbytkového austenitu p¥i riiz-
ném tepelném zpracovdni., Vysledkem cennym z hlediska prokalitelnosti a me-
chanickych vlastnosti oceli je zjisténi, Ze maximum austenitu je v podsta-
té funkci pouze obsahu uhlfiku.
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Jozef S itek , FrantiSek G 4 br i § , Katedra jadrovej fyzi-
ky a techniky EF SVET, Bratislava: Analyza amorfnej kovovej zliatiny typu
Fe-Ni-B metodou Mossbauerovej spektroskopie.

Neusporiadand $truktura amorfnych feramagnetik vedie k ndhodnosti
v interakcidch magnetickych momentov. Distribiciu momentov je moZné odvodit
z pravdepodobnosti rozloZenia hyperjemého pola P/H/, ktord sa dd urdit i
meranim metddou Mdssbauerovej spektroskopie. Tdto metcda okrem distribvdcie
P/H/ uno#fuje teplotnymi meraniami urdif Curieho teplotu, smer Iahkého mag-
netovania, pripadne pribliZne ur&it elektronovd kenfigurdciu. V prdci je uve-
dené urdenie tvaru rozloZenia hyperjemného pola P/H/ u feramagnetickych amorf-
nych kovovych zliatin zloZenia /P%{Nil_ /80B20, kde x = 0,5; 0,625; 0,75;
0,875. Pri urdovani tvaru distribucie P/H/ sme vychddzali z poznatku, Ze hod~-
notu intenzity vnitorného magnetického pola moZno urdit zo vzdialenosti medzi
prvou a $iestou Ciarou spektra a predpokladu, Ze vysledné spektrum je dané
superpoziciou viacerych subspektier s hodnotami H rozloZenymi s pravdepodob—
nostou P/H/ okolo najpravdepodobnej$ej hodnoty H,. S rastom koncentrdcie Fe
vo vzorke rastie i hodnota Hj od 20,1 MA/m™! pre FeygB,, a% po 24,7 MA /oL
pre FeyoNijoByg. V snahe zistit Curieho teplotu, sme vzorky FesgNizpBpn a
Fe6ONiZOBZQ uskuto&nili teplotné merania v rozsahu od izbovej teploty po
673 K vo vakuovej peci pri tlaku cca 1,3 x 1073Pa. S rasticon teplotou hodno-
ta intenzity vmitorného magnetického pola sa sniZovala, pricom k vyraznej
kvalitativnej zmene do$lo a# pri teplote 648 K, kedy sa zaCal prejavovat
kryStaliza®ny proces vznikam o, — Fe fdzy. U oboch uvedenych vzorkdch Curieho
teplota leZala vyS%ie ako teploty kry3talizdcie. Z pameru ploch jednotlivych
&iar MOssbauerovho spektra sme urdili stredmi hodnotu polohy smeru Iahkého

magnetovania, dand vhlam # zovretym smerom 3irenia fotdnov 7’/ a rovinou vzorky.

Mikulds Pre jsa, Jozef S14dma , Katedra jadrovej fyziky a
techniky EF SVST, Bratislava: Skumanie vlastnosti transformdtorovych plechov.

Boli skimané vlastnosti transformétorovych plechov pomocou Moss—
baverovej spektroskopie a klasickymi metodami z hladiska moZnosti zmenSenia ich
wattovych strdt. ‘

Zistili sme, ¥e transformdtorové plechy vo zvazku sa vzdjomne ovplyv-
fujd. Tento jav zndmy zo star$fich prdc sa pripisoval efektocm v rohoch magnetic-

kého cbvodu. Meranim pomocou Mossbauverovej spektroskopie, kde efekty v rohoch

s vylu€end, sme zaznamenali pozorovatelnd zmenu v spektrdch nameranych od jed-

ného a od dvoch plechov.
Pomocou Bitterovych obrazov v rovnakam usporiadani plechov, ako pri

Mdssbauerove]j spektroskopii, sme zaznamenali evidentnd zmenu doménove]j Struktd-

ry. Na vzorkdch vyrezanych pod roznym uhlom vzhladom na smer valcovania sme
v Epsteinovam pristroji namerali rozne straty v zdvislosti od spBsobu poskla-
dania plechov v magnetickcom obvode.

Ukazuje sa, Ze vzdjomné ovplyvrovanie transformdtorovych plechov vo
zvazku ma vplyv na celkové straty tychto materidlov.
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Odbornd skupina hmotové spektrometrie

usporfddala dne 10. Cervna 1981 pracovni schiizi, kterd byla spo-
jena se semindfem organizovanym spolu s firmou KRATOS a agenturou Made in
publicity. Byly pfedneseny 3 p¥ednd3ky dr. Hazlebyho, ¢lena Britské krd-
lovské spoletnosti, pracovnika aplikaéniho oddé€leni KRATOS na téma:
1/ V§¥voj novych ionizaénich technik, 2/ Spojeni kapildrnich kolon s vysoko-
rozliSovacimi hmotovymi spektrametry, 3/ Vyvoj novych hmotovych spektrametrd.

Byly projedndny otdzky souvisejic{ s organizaci tematického zdjez-
du na IX. mezindrodni hmot. sp. konferenci.

Odbornd skupina elektronové a iontové spektroskopie

4. pracovni schiize na téma: "Uziti spektroskopickych metod pro
povrchovou analyzu kovl a polovodi&i" se konala dne 16. Servna 1981 v NIM
v Praze 7.

Schlizi pfipravila a ¥{dila: doc.Dr. Ludmila Echertovd, CSc.

Byly pfedneseny predndsky:

Milan Kou t n i k , SVM Praha: Augerova elektronovd spektro—
skopie a jeji vyuZit{ pro analyzu povrchovych vrstev kovovych materidli.

Y v s

Jednou z nejzndméjsich metod pro zjistovdni chemického sloZeni
tenkych a povrchovych vrstev pevnych ldtek je Angerova elektronovd spek-
troskopie. Tato nedestruktivni metoda pracuje se spektry tzv.BAugerovych
elektron, které jsou specielnim pfipadem sekunddrnich elektrond, vystu-
pajicich z povrchu pevné ldtky zasaZené svazkem urychlenych primdrnich elek-
tronll. Augerova elektronovd spektroskopie /AES/ je vyluéné povrchovou meto-
dou. Hloubka analyzované oblasti je urfovdna unikovou hloubkou Augercvych
elektron, kterd - vzhledem k jejich nizké energii - &ini nékolik mdlo ato-
movych monovrstev.

Metoda umoZiuje identifikaci vEech prvkd kramé vodiku a helia /ne-
obsahuji Augerovy elektrony/, pfiemZ minimdlni detekovatelnd koncentrace
ne(‘liéjto% je v idedlnim pFipad® 1012/am2, co?¥ odpovidd objemové koncentraci
10°%/an’.

Spektra Augerovych elektrond se registruji prevdzné v podobé deri-
vacni kiivky zdvislosti podtu emitovanych elektroni na jejich energii
dN/E//dE, na niZ se jednotlivé Augerovy signdly jevi v podobé typického ma-
xima a minima. Vzdjemnym porovndnim velikosti signdld jednotlivych prvkd
/ve spektrech zhotovenych ze shodnych experimentdlnich podminek/ je moZno -
vedle kvalitativni analyzy ziskat vysledky semikvantitativniho charakteru.
Kvantitativni analyza se obvykle provddi s pouZitim tzv. faktortl relatiwvn{
citlivosti pro jednotlivé prvky wi€i stanovendmu standardu /obvykle Ag/.
Pfistroje pro AES lze rozdélit do t¥{ kategorif:

1/ zdkladni Augerovy spektrametry;

2/ pristroje pro analyzu tenkych a povrchovych vrstev, které jsou vybaveny
iontovym délem pro postupné odpragovani povrchu a tzv. multiplexnim za-
fizenim pro autamatickou registraci Augerovych signdlli pfedem vybranych
prvki;
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3/ tadkovaci mikrosondy, umo¥fujfci p¥i rozliSovaci schopnosti lepSi neZ
3 plodnou analyzu a p¥i soudasném postupném odleptdvédni povrchu
téZ prostorovou analyzu.

Jednim ze Zpickovych pfistrojd této kategorie je ¥ddkovaci Auge-
rova mikrosonda PHI 545A, kterou ziskal v roce 1976 SVUM Praha. Pi{stroj
umo¥tuje pri laterdlnf rozliZovaci schopnosti pod 2,2 yum provddét analyzy
povrchovych vrstev v bodé, podél pfimky nebo na plofe.’ Je vybaven iontovym
délem dovolujicim odleptdvdni povrclu vzorkd rychlosti kolem 10 rm/min,
multiplexnim zaffzenfm pro autamatickou registraci Sesti zvolenych Augero-
vfch signdlfl a ¥ddkovacim systémem pro zobrazeni plosSného rozloZzeni inten-
zity sekunddrnich a absorbovanych elektrond i intenzity libovolného Auge-
rova signdlu. Doplfikové zafizeni umoZfiuje 14mdn{ vzorkd piimo ve vakuu
aparatury, tj. pfi tlaku 10~8pa.

Pro ovéfeni experimentdlnich mo¥nosti p¥istroje byly dosud prové-
d&ny ndsdedujici préce: stanoveni lehkych prvkd v povrchové vrstvé oceli;
studium galvanicky nanesenych vrstev Ni-Fe; ovefeni pribéhu difuse Ga a
P do povrchovych vrstev monckrystald Si; sledovédni koncentratnich profild
implantovanych prvk(l; segregace prvkl na lamovych plochdch vzorkd oceli,
pfefdZenych ve vakuu aparatury.

Nafe dosavadni zkuSenosti ukdzaly, Ze profilovd koncentratni ana-
1yza a Féddkovaci zobrazovaci systém vyrazné roz€ifuji moZnosti spektrosko-
pie Augerovych elektronfi. 3ir3f cblast pouZitelnosti pfistroje pfineslo
té% doplnéni nadi aparatury zafizenim pro Imotovou spektroskopii sekunddr—
nich iontd /SIMS/.

Pavel Hed b dvny , TESLA-Vakuovd technika, Praha: Analyza
povrchll kovovych materidld metodou SIMS.

Hrotnostni spektrometrie sekunddrnich iontd /SIMS/ je jednou z mo-
dernich metod analyzy povrchld pevnych ldtek vyznafujfcf se ve srovndni s ji-
nymi metodami /nap¥. AES, ESCA/ velmi vysokou citlivosti. Hmotnostn& analy-
zované ionty, emitované ndsledkem bombardovdni vzorku primdrnimi ionty s
energiemi ndkolik set eV aZ zhruba .20 keV, pfindSejf informaci o chemickém
slo¥eni nejvrchnéjdich dvou aZ t¥i atamdrnich vrstev povrchu vzorku. Postup-
nym odpragovdnim povrchovych vrstev je vSak moZno analyzovat i vrstvy lezi-
ci hloub&ji pod pivodnim povrchem.

V Tesle-VOVET /nyni Tesla-Vakuovd technika/ bylo zkonstruovdno a
uvedeno do provozu zaffzeni pro analyzu povrchi pevnych ldtek metodou SIMS.
Hlavnimi &&stmi za¥fzeni jsou iontovd tryska elektronové srdzkového typu ge-
nerujici ionty argomu s energiemi 0,5 a¥ 5 keV, 90° - sféricky analyzdtor
energif sekunddrnich iontl, kvadrupdlovy hmotnostni analyzdtor s cbsahem
do 250 u a elektronovd tryska pro kampenzaci ndboje pfi analyzdch nevodivych
vzorkl.

Analytické moZnosti zafizeni jsou ukdzény na vysledcich m&feni
provedenych na vzorcich hlinfku, mé&di, molybdenu, nerezové oceli, titamu a
tantalu. Analyzy té&chto vzorkd byly provddény jednak ve zbytkové atmosféfe
argonu 6.107€ a% 8. 10~® Pa p¥i parcidlnich tlacich reaktivnich plynd niz-
&{ch ne# 2.1072 Pa a jednak pfi zvy%eném parcidlnim tlaka kysliku.

Znanym problémem pti kvantitativnim vyhodnocovdni spekter SIMS
jsou tzv. hmotnostn{ interference, t.j. splymuti dvou nebo vice velmi bliz-
kjch pikl ve spektru. P¥imé rozliZeni takovychto pikll je moZné jen ve spek-
trametrech s rozlidovaci schopnosti ¥ddové nékolik tisic, jiZ vSak kvadru-
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polové spektrametry nedosahuji. Proto p¥i analyze kvadrupdlovym hmotnostnim
spektranetrem sekunddrnich iontd je nutné pouZfit nepfimé metody rozliSeni
prekrytych hmotnostnich pikdi, jako napf. porovndni zm&¥enych izotopovych
pandrt s tabulkovymi hodnotami, rozbor pikd kamplexnich a vicendsobnych
iont, srovndni spekter ziskanych bez pfipoudténi kysliku a s kyslikem nebo
energetickd filtrace sekunddrniho svazku.

V zdvéru referdtu jsou uvedeny hlavni problémy kvantitativni in—
terpretace vysledkd analyz SIMS a nejdileZitéjs{ teoretické modely popisu-
jici sekunddrni iontovou emisi.

M. Laznié&ka, Fyzikdlni dstav {SAV, Praha: Spektroskopie
ztrdt energie elektroni a Augerova spektroskopie &istého a oxidovaného po—
vrchu GaP /111/. i

Vzorky GaP s orientaci /111/ byly mechanicky a chemicky leStény a
ddle &istény bambardovdnim argonovymi ionty a Zihdnfm v ultravysokém vakuu.
Geametrické uspofddani rozptylovych center bylo ovéfovdno difrakci pomalych
elektrond /LEED/, sloZeni vrstev Bugerovou spektroskopii /AES/ a k prohlou-
beni znalost{ o elektronové sruktufe prispéla méfeni charakteristickych
ztrdr energie elektrond /ELS/ a podrobnéjsi zkoumdni tvaru Augerovych maxim
po integraci a dekonvoluci spekter.

Atamdrné &isté povrchy vykazovaly vysokou miru uspofddanosti roz-
ptylovych center v povrchové vrstvé a minimdlni zneCisténi atamy kysliku a
uhliku. Ve spektrech charakteristickych ztrdt energie elektroni byly nale-
zeny Cdry odpovidajici vybuzeni elektront z s a p hladin galia a p hladin
fosforu v GaP. P¥i niZ&ich energifich primdrnich elektrond /100 &V/ bylo moiné
identifikovat ztrdty veznikajici v dtsledku vybuzeni d elektroni galia
/20,5 a 24 &/, objemového plasmomu /16 €V/, povrchového plasmonu dosud ji-
nymi autory nepozorovaného /11,4 eV/ a konetné vybuzenim elektrond pevné
14tky z valenéniho pdsu do neobsazenych hladin pdsu vodivostniho /3 a 5,8 &V/.

Cisté povrchy byly posléze vystaveny plisobeni kyslfiku exposicemi
10-10° L a Mugerova spektra svéd¢ila o malém stupni oxidace povrchu i pfi
nejvy$s8ich exposicich. VyzkouZeli jsme proto dosud nepouZitou metodu oxidace
povrchu jeho bambardovdnim ionty kyslikn o nizké energii. Jak Augerova spektra
charakteristickych ztrdt vykdzala po tamto zdsahu vyrazné zmény zplisobené
existenci oxidové vrstvy na povrchu zkoumaného vzorku. K obzvldst zajimavé
zméné dochdzi u povrchového plasmonu jehoZ plvodni energie se $tépi na hodno-
ty 12,5 a 8,5 eV. Jeji vysvétleni je pfedmétem dalsich praci.

Zdvérem bylo ukdzdno, jakym zplsobem lze z tvaru Augerovych maxim
ziskat informace o elektronové struktufe, zejména o lokdlni hustoté stavi ve
valentnim pdse. Byla diskutovdna odlisnost p¥i zpracovéni prechodd CW a CCV
t.zv. Coster-Kronig pfechodd, které zahrnuji valenéni pds /V/ pouze jednou.
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KOMISE

Kanise pro spektroskopické metody monitorovdni Zivotniho prostfe-
di uspo¥éddala semind¥ ve dnech 15.6. - 19.6. 1981 v Bolebofi v KruSnych ho-
rdch.
Semind? pripravil a ¥idil Dr. Bedfich Moldan, CSc.

Byly pfedneseny predndsky:

F. Buzek, V. mejkal, Ustfedni dstav geologicky,
Praha, J. S r dme k , VU pamdtkové péde, Praha, J. Cerny , Piiro-
dovédeckd fakulta UK, Praha : Sledovdni frakcionace izotopd pfi monitoro-
vdni{ Zivotnfho prostiedi.

V. Kubelka, J. Novdk, Jd. Miter a,b VSCHT,
Praha: VyuZit{ plynové chramatografie a hmotové spektrametrie pro analyzu
organickych 13tek pfitamych ve vode. g

J. Ku & er a, Ustav jaderného vyzkumu, ReZ u Prahy: PouZit{
neutronové aktiva®ni analyzy a dal3fch instrumentdlnich radioanalytickych
metod pro kontrolu zivotniho prostredi.

H. Macur ov d , Vfzkumny ustav pro zdrodnéni zemédélskych
pid, Zbraslav: Odpér a uchovdvani vzorkd drendZnich vod a ndsledné zpraco-
véni v CL VUZZP.

B. Mo1ldan , Ustfedni Ustav geologicky, Praha: Analytickd
demie v péci o prostfedi.

B. Mo ldan , Ustfedni dstav geologicky, Praha : Vzorky vod,
jejich odbéry a uchovdvdni. -
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J. Mus il , Ustfednf dstav geologicky, Praha: Obecné problémy
stopové analyzy.

I. Obrusn{k ,6 Ustav jaderného vyzkumi, ReZ u Prahy: Refe-
rentni materidly a srovndvaci analyzy - kontrola sprdvnosti vysledkd.

8. Paldgyi, Ustav radioekologie a vyuZitia jadrove]j techni-
ky, KoSice: Skoncentrovanie ortute pulzafnou polyuretdnovou koldnou.

N. Plie&ovsk4 , Katedra chémie HF VST, KoZice: Sledovanie
obsahu ¥aZkych prvkov vo vodnej nddr¥i &{rava.

P. PUschel, VUHU, Most: PouZit{ stopové analyzy v biolo-
gické rekultivaci SHR.

I. Rube § k a, Ustfedn{ dstav geologicky, Praha: Metody ato-
mové spektroskopie pfi monitorovéni Zivotnfho prostiedi.

M, Ryska, I. Koruna, Vyzkummy ustav pro farmacii a bio-
chemii, Praha: Odbér a p¥iprava vzorkd biologickych materidld pro analyzu
stopovych organickych sloufenin.

P.S4gner ,L. Kacele, Chemoprojekt, Praha: Stanoveni
kysliénikd dusfku NOy v imisich spektrofotametricky.

0. S14&vik, V0 jadrovich elektrdrni, Jaslovské Bohunice:
Hodnotenie reprodukovatelnosti a porovnatelnosti vysledkov ridiametrickych
stanoveni.

I. Tesafovd,Jd. 8antroch , CBMJ, Praha: Odbér
vzorkd ovzdu$i a jejich uchovévdni.

V. Valenta,Z.Weidenhoffer, M. Kuras,
DLWeidenhofferové, Stavebni geologie, Praha: Skupinovd ana-—
lyza stopovych koneentraci uhlovodikovych polutantd ve vodé.

Souhrny jsou obsaZeny ve sborniku konference. Navic byly predne-
seny tyto predndgky:

R. P¥ibil, Ustav fyziky atmosféry CSAV, Praha: K problema-
tice kovl v pldnich plynech.

J. Ku &er a, Ustav jaderného vyzkumu, ReZ u Prahy: Hlavn{
problémy stanoveni anorganickych slo¥ek biologickych materidlt. =~

B. Mo 1ldan , Ustfednf dstav geologicky, Praha: Vysledky
rozbort srdZkovych vod.

J. Zdra#il , stdtni vyzkamny ustav materidlu, Brno: Ana-
lyzy plynd v ovzdu3i slévdren.
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ZPRAVY

Ve dnech 25.-29. kvétna 1981 probihala VI. polskd spektroanalytickd
konference organizovand Kamisi pro analytickou atomovou spektroskopii Komite-
tu pro analytickou chemii PAV. Konference se konala v pivabném prostfedi més-
tecka Biatowicza za prekvapivé pfiznivého pofasi, tak¥e uastnfci m&li ptile-
Zitost si prohlédnout zdmecky park i navitivit povéstny prales se zubry.

Zaseddni probihalo v mistn{ lesnické Zkole za Ulasti asi 150 dCast-
nikd z Polska, 8 z MIR, 6 z NDR, 6 z CSSR a po jednam z BIR, Jugoslivie,Fran-
vie, Holandska, NSR, USA a Velké Britanie. Program konference zahrroval ana-
lytické metody atomové spektroskopie emisnf, absorpénf, fluorescen®ni, rent-
genové a hmotnostni{, V pribém konference se uskutetnilo setkdni predstavite-
18 védeckych spolefnosti v oboru spektroskopie zemf{ RVHP, které se u@astnili

prof.Dr.A.Hulanicki - pfedseda Kamitétu analytické chemie PAV, Dr.J.Fialkowski

pfedseda spektroskopické spolenosti PAV, doc.K.Dittrich - piedseda skupiny
atomové spektroskopie pfi Chemické spoletnosti NDR, Prof.Dr.K. Zimmer - pred-
seda Komise pro spektroskopii MAV, Dr. Zarai - tajemnfk Kamise pro spektrdlnf
analyzu v&eckotechnické spolefnosti strojirenské a Dr. Rubedka - védecky ta-
jemnik ¢SSS.

Na programu byla diskuze o koordinaci védeckych akci pofddanych
jednotlivymi spolefnostmi, zejména ndrodnich konferencf se zahrani®ni ufast{.

Bylo dohodnuto, Ze jednotlivé spolefnosti se budou navzdjem informovat o celo-

rofnich pldnech akcf a Ze konference zabirajici cely obor atamové spektrosko-
pie se budou konat ve dvouletych intervalech /v letech kdy neprobihd CSI +
ICAS/ v jednotlivych socialistickych zemich, aby se navdzalo na tradici z po-

gdtku Sedesdtych let /1959 — Tatranskd Lamnice, 1960 - Veszprem, 1961 — Jelit-

kowo, 1962 - GOrlitz, 1963 — Varna, 1964 - Bukurest/. Pfedbé?né bylo navr¥eno

konat tyto konference analytické atomové spektroskopie v r. 1981 — MIR, 1984 -

- USSR, 1986 — NDR a 1988 — PIR za pfedpokladu zvyZendho podtu ddastniki z
ostatnfch zem{ RVHP.

S timto ndvrhem maji byt sezndmeny vddecké spoletnosti ostatnich
socialistickych zemi aby se k n&m vyjadiily a zaujaly stanovisko. Ndvdzdni

uz8ich kontaktd mezi spektroskopickymi spolefnostmi a koordinace akei tak pfi-

spéje k lepdi spoluprdci zem{ RVHP v oboru spektroskopie.

’
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Ve dnech 4.-8. 9. 1981 se konalo v Tokyu v aredlu Sophia Univer-
sity 9. ICAS a XXII. CSI.

Konference se zuCastnilo okolo 680 uCastnikd, z toho 486 damdcich,
55 z USA, 17 z Francie, 15 z NSR, 12 z Velké Britdnie, po 10 z Itdlie, Bel-
gie a Holandska, 6 z Austrdlie, po 5 z Ciny a JAR, po 4 z Rakouska, Kanady a
Svédska, atd. Bylo predneseno vice ne¥ 400 predndZek, daliich 50 bylo pre—
sentovdno ve formé& posterti. Zaseddni probihalo v 10ti paralelnich sekcich

roz€lenenych do 20 tematickych celkd: podet polodennich sekei:

1 ICP-OES 7
2 OES s jinymi zdroji 5
3 generovdni hydridd 2
4 AAS s ETA 6
5 AAS se Zeamanovskou korekci pozadi 1
6 AS jako detektor pro chramatografii 1
7 AES 2
8 plamenovd AAS 2
9 spektroskopické metody stanoveni chemického

stavu 4
10 spektroskopické metody analyzy povrchi 8
11 po&itade ve spektroskopii 4
12 1lasercovd spektroskopie ¥
13 aplikace ve véddch o Zivoté 3
14 aplikace na Zivotni prost¥edf a v geochemii 3
15 rtg spektrametrie 5
16 UV a VIS molekulovd spektroskopie 4
17 IC a ramanovskd spektroskopie 3
18 MNMR 1
19 hmotnostni spektroskopie 3
20 fotoanalytickd spektroskopie 1

V Cetnostnim rozdéleni piredndlek se odrdZeif soudasné trendy ve
spektroskopii. Vysoky pofet pfedndsek vénovanych analyze povrchi &i stano—
veni chemického stavu dob¥e dokumentuje rostouci vyznam spektroskopie elek-
trond. Podobné lze vyvozovat trendy i v jednotlivych spektroskopickych dis-
ciplindch. Tak napi. z 85 pfedndek v oboru OES 50 pouZivalo ICP, 12 dout-
nové vyboje, 5 plasmatrony, 2 lasery a pouze 6 klasické zdroje tj. stejno-
smérny nebo vysokofrekvendni oblouk
V oboru AAS ze 69 predndSek bylo 42 vénovdno elektrotermické atamizaci a
jen 14 plamencvé AAS.

V pribéhu CSI a ICAS se pravideln® kond i schiize ndrodnich dele-
gdtli, na které se rozhoduje, kde bude konference pofdddna za 4 roky. Pr&vo
pofddat 24. CSI a 11. ICAS v r. 1985 pf¥ipadlo NSR, kdy% Kanada a USA svou
kandidaturu v pribém diskuse stdhly.

Otdzka jednotného ndzvu pro obé konference, jeZ podle rozhodruti
schlize ndrodnich delegdtd v r. 1977 v Praze jsou natrvalo spojeny viak byla
odsunuta k fefen{ aZ na konferenci v Amsterodamu. Stejnd tak i otdzka pri-
jet{ n&jakého organizaéniho #4du, jeZ je podminkou pro &lenstvi ve Federaci
védeckych spolefnosti aZ pro p¥idruZeni k IUPAC.

Konference v Tokyu byla vyborné zorganizovdna a k mimofddné srded-
né atmosféfe pfispéla nemalou m&rou i povéstnd japonskd pohostinnost.



40

PREDNASKA

Zenon S tar &uk, Ustav pfistrojové techniky &SAV, Brno:
VyuZitl nukledrni magnetické rezonance ke studiu Zivych biologickych ob-
jektd.

; V poslednich nékolika letech dochdzi k velmi rychlému rozvoji

vyuZit{ nukledrn{ magnetické rezonance /NMR/ ke studiu Zivych biologic-
kych objektl a zejména pak lidského té&la. Hlavni pozornost je v soudasné
dob& soustfedna na rozvoj techniky NMR zobrazovéni /NMR Imaging/, jejimZ
zdkladnim cilem je ziskdvat informace o prostorovém rozloZeni vhodnych
rezonujicich jader v Zivych biologickych objektech, a ddle pak na rozvoj
technik tzv. mistnf /lokdlnfi/ NMR spektroskopie /Topical NMMR Spectroscopy/
jejimZ cilem je m&Fit NMMR spektra vysokého rozliSeni jader nachdzejfcich
se v definovanych lokalitdch na povrchu nebo i uvnit¥ Zivych biologickych
objektl. Usili vEech védeckych kolektivii, pracujfcich v uvedenych oblas-
tech vyuZit{ NMR, je zam&Feno zejména na vyvoj metod a p¥istrojd pouZitel-
nych pro lékaiskou diagnostiku v b&Zné klinické praxi.

S ndvrhem na vyuZiti MMR pro ufely lékafské diagnostiky vystou-
pil jako prvnf, a to jiZ v r. 1971 R. Damadian, profesor biofyziky na new-
yorské stdtni universit& v Brooklynu. K pfedloZeni tohoto ndvrhu byl Dama-
dian inspirovdn poznatky ziskanymi pfi vyuZit{ NMR ke studiu obsatu a
vlastnosti vody ve zdravych a malignich tkdnich krys. Ji%¥ v r. 1972 pak
Damadian predloZil ndvrh metody a zafizeni pro celotdlové NMR aplikace.
Damadianem navrZend metoda FONAR /Field Focussing NMR/ je zaloZena na
rastrovacim principu pfemistovdni malé oblasti hamogenniho magnetického
pole v méfeném objektu. Zdrojem NMR signdlu, snimaného v procesu mé&¥eni,
je wZdy pouze tato mald oblast hamogenniho magnetického pole. Technika
FONAR miiZe byt pouZita jak pro zobracovaci, tak i pro lokdlni NMR. Dama-
dianovy ndvrhy na vyuzZiti NMR jako neinvazni 1ékafské diagnostické metody
se bohuZel nesetkaly s pfili¥ velkym pochopenim odbornikd z oblasti NMR.
Skute¢ny zdjem o vyuziti NMR v lékafstv{ byl probuzen teprve diky P. Lau-

terburovi, profesorovi na newyorské stdtni université ve Stony Brook. Lau-

terbur v r. 1973 pfedloZil ndvrh nové velmi efektivn{ MMR zobrazovaci
techniky. Vzhledem k principu ziskdvdni cobrazu nazval Lauterbur tuto
techniku zeugmatografii. MMR zeugmatografie vyuZivd pro zakodovdni ddajd
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o poloze rezomijicich jader v méfeném objektn do snfmaného NMR signdlu de-
finované dehamogenizace magnetického pole. Prakticky je tato dehamogenizace
provddéna tak, ¥e na zdkladni velmi homogenni statické magnetické pole se
superponuje podstatné slab8f magnetické pole vyznafujfci se hamogennim /1i-
nedrnfm/ gradientem v urditém sm&ru. MMR spektrum poskytované m&¥enym ob—
jektem je p¥i tamto experimentdlnim uspofaddni projekci soudtu intenzit NMR
signdld jader nachdzejicich se v rovindch kolmych ke sméru gradientu magne-
tického pole. Dvourozmérny /pop¥. i t¥{rozmémy/ cbraz prostorovéhc rozlo-
Zeni rezomujicich jader v m&¥eném objektu se ziskdvd matematickym zpracovi-
nim dostateCné velkého souboru jednorozmérnych projekci, namé¥enych pfi riz-
nych tdhlech vzdjemného pootofenf gradientu magnetického pole a méFeného ob-
jektu kolem osy kolmé ke sméru gradientu. Matematické rekonstrukéni techni-
ky pouZivané v souCasné dob& v NMR zeugmatografii jsou prakticky shodné s
technikami pouZfvanymi pro rekonstrukci olrazu v rentgenové po&ftadové tamo—
grafii. Velkou pfednosti Lauterburem navrZend projekén&-rekonstrukéni tech-
niky je jeji velmi dobrd citlivost, vyplyvajic{ ze skutenosti, Ze ka¥d4 na-
méfend jednorozmérnd projekce je tvofena soudtem intenzit NMR signdlf vSech
jadernych spint nachdzejfcich se v zobrazovaném cbjemi mé¥eného objektu. Dal-
81 prednost! NMR zeugmatografie, a to pfednosti z hlediska 1ékatské diagno-
stiky velmi vyznamnou, je moZnost m&nit polohu osy, kolem které rotuje gra-
dient magnetického pole, a tim zobrazovat spinovou hustotu v libovolnd orien-
tované vrstvé méfeného objektu.

Pracemi na dal8im rozvoji technik MMR zobrazovdni se zabyvd fada
pracovi8t na celém sv&td. Cflem prov&d&nych praci je vyvinout zobrazovaci
metodu, kterd by umoZfiovala ziskat v co nejkratifm ase MMR obraz pouZitelny
pro diagnostické icely a kterd by nebyla z hlediska pffstrojové realizace a
tim i z hlediska cenového neunosné ndrofnd. Vét¥ina novéji navrienych tech-
nik pracuje na jinych principech neZ Lauterburem navrZend zeugmatografie.
Pfes znafné dsili, které bylo na rozvoj dal¥fch technik vynaloZeno, nebyla
doposud co do kvality zfskdvanych cbrazi NMMR zeugmatografie pf¥ekondna.

Technika MMR zcbrazovdni je ve vdech p¥ipadech zalo¥ena na makro-
skopické interakci magnetického pole s jadernymi spiny. Pfesto viak lze je—
jim prostfednictvim ziskat rovn&% dil1&{ informace o interkacich jadernych
spind probfhajfcich na molekuldrni Wrovni, Zdrojem t&chto informaci jsou
Udaje o spin-mfiZkovych relaxa®nich rychlostech /Zasech/, jeZ lze ziskat
vhodnou aplikaci konvencnich metod méfeni relaxadnich rychlost{ /&asti/ na
podminky NMR zobrazovdni. Rozdild v relaxadnfch rychlostech jader nachdzeji-
cich se v riiznych lokalitdch m&Feného chiektu lze vyuZit navic ke zvyraznéni
kontrastu v ziskdvanych NMR obrazech.

Technika MMR zobrazovdni je v soufasné dob& pouZivdna zejména k
zIskdvdni informac{ o prostorové distribuci jader 1H /protont/ volné resp.
tém&Y volné vody, obsaZené v riznych tkdnich a orgdnech lidského té&la. Hlav-
nim dtvodem, vedoucim k soust¥eddni pozornosti na protonovou zobrazovaci NMR
je nesporné to, Ze 1lidské t&lo obsahuje zna®né mno¥stvi vody /v priméru cca
75%/ a Ze jejl obsah v rdenych biologickych tkdnich i jeji fyzikdlni vlast-
nosti zdviseji v mnoha p¥ipadech vyrazn® na zdravotnim stavu t&chto tkani.
Shodou okolnost! se navic protonovd MMR vody vyznaluje velmi dokrou citli-
vosti, yyplyvajicf pochopitelnd hlavn® z velkého magnetického momentu pro—
tonf, ale rovnéZ z tcho, Ze NMR spektrum vody je tvoFeno jedinou spektrdlni
Garou a Ze spin-mfiZkové relaxadni &asy protoni vody, obsaZené v biologic-
kych tkdnfch, maji z hlediska citlivosti méfeni vyhodné hodnoty /cca 0,5
az 1 s/. Vzhledem k uvedené orientaci techniky NMR zobrazovdni lze oekdvat,
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Ye nalezne uplatnén{ hlavn& pfi diagnoze téch onemocnéni, které jsou spoi'ané
se zménami obsahu vody a nebo relaxalniho chovdni v ni cbsaZenych jader “H

NejvétSim problémem pfi NMR zobrazovdni je vytvdreni magnetického
pole, majiciho ve velkém pracovnim objemu - vé&tSinou kotouli o tlouStce né-
kolika an a préméru 30-40 cm - pfesnd definovanou konfiquraci a dasovy pri-
b&h. V souBasné dob@ se pro dely NMR zobrazovdni pouzivd vétSinou elektro-
magnetfi se vzduchovym jddrem vytvdFenych systémem 4 souosych cfvek a vybave-
nych systémy gradientnich civek modifikujfcich podle poZadavki pouZité zo-
brazovaci techniky konfiguraci zdkladniho magnetického pole.

P¥i celot&lovém protonovém NVR zobrazovdni se méfeni vétSinou pro-
v&di p¥i kmitoftech vf magnetického pole menSich neZ 4 MHz a tedy p¥i induk-
cich nepfesahujicich cca 0,1 T. Divodd je pro to nékolik. Elektramagnety
pro véts{ pracovni indukce se vyznadujl velkou hmotnosti a rozméry a jejich
provoz je velmi nehospoddrny. Nepfijemné je rovné€Z to, Ze pfi vétdich kmi-
todtech vE pole dochdzi v disledku zdvislosti jeho absorpce v biologickych
tkdnich na kmitoGtu ke znalnym zkreslenim ziskanych NMMR cbrazi.

Doposud nejkvalitn&ji MMR snimky byly ziskdny na za¥izen{ vyvi-
nutém na nottinghamské université a umf{sténém v universitni nemocnici
/Oueen’s Medical Centre/. Podle ndzoru odbornikd jsou tyto snimky svoji
diagnostickou hodnotou srovnatelné se snfmky ziskanymi pomoci rentgenové
po&itadové tamografie.

Technika lokdlni NMR spektroskopie je urena, jak jiZ bylo uvede-
no, k méfeni spekter NMR vysockého rozlifeni jader nachdzejicich se ve vybra-
nych malych lokalitdch na povrchu nebo i uvnitf¥ velkych Zivych biologickych
objektd. Na rozdfl od techniky MMR zobrazovdni je tedy technika lokdlni NMR
velmi bl{zk4 konvendni NMR spektroskopii. Rozvoj lokdlni MMR byl umoZnén zej-
ména pokrokem dosaZenym ve vyvoji velkoobjemovych supravodivych magnetd. Od
r. 1980 je firmou Oxford Instruments nabizen velkoobjemovy 1,89 T supravodi-
vy magnet pro celotélové aplikace, vyznacujici se vynikajfci dlouhodobou
stabilitou a hamogenitou magnetického pole a kromé toho i mimo¥ddnou hospo-
ddrnosti a bezpetnosti provozu. V r. 1980 byly v odborné literatufe prezen-
tovdny dvé techniky vhodné pro ufely lokdlni NMR spektroskopie. Prvni z téch-
to technik je zaloZena na aplikaci specidlnich vysokofrekventnich civek, tzv.
povrchovych cfvek. Jak jiZ tento ndzev naznaCuje, jsou tyto cfvky, vyznacu -
jici se malymi rozméry, umistovdny pfimo na povrchu méfeného objektu. Po-
vrchové cfvky umo¥iujf mé¥it MMR spektra vysokého rozlieni z povrchovych
biologickych tkdni resp. z tkdni leZicich nepfili& hluboko v méfeném objektu.
Vzhledem k této skutefnosti je technika lokdln{ MMR spektroskopie, zaloZend
na vyu#it{ povrchovych civek, vhodnd napf. pro studium metabolickych stavi
svalfl, mozku. Druhd publikovand technika lokdlni NMR je zaloZena na vyuZit{
statickych gradientd vy38ich ¥4dd k vytvoreni takové vysledné konfigurace
statického magnetického pole, pfi které je signdl MMR vysokého rozliSeni
generovédn pouze v centrdlni oblasti mé¥eného objektu. Tvar této centrdlni
oblasti je p¥ibli?n& kulovy, jejf primér je vétfinou nékolik am a lze jej
ménit. Vzhledem k tom, ¥e poloha oblasti vysoké homogenity magnetického
pole je konstantni, lze m&Fit MMR spektra vysokého rozliSeni v r@znych lo-
kalitdch m&feného objektu zménou jeho polohy v magnetu. Je zfejmé, Ze tato
technika umoZnuje ziskdvat NMR spektra i z vnit¥nich orgdnd lidského téla.
Jako velice vyhodnd a perspektivn{ se jevi kambinace obou popsanych tech-
nik.

Lokdlni MMR spektroskopie je v souasné dobé vyuZivdna zejména
pro studium fosforovych sloudenin obsaZenych v Zivych biologickych organis-
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mech. Fosforové organické sloudeniny se nachdzejf v dostatetn& velkych kon-
centracich ve v&t3iné biologickych tkdni a maji znalny vyznam pro zajiZto-
véni jejich fyziologickych funkei. JiZ Fadu let je napf. zndmo, Ze fosforo-
vé metabolity maj{ zdsadn{ vyznam pro pfenos energie v Zivych biologickych
tkdnich. Mnoho informaci o t&chto procesech lze ziskat zejména z kvantita-
tivnich ddaji o zméndch obsahu adenosintrifosfdtu, fosfokreatinu a anorga-
nickych fosfdtd v biologickych tkdnich. Na podklad® zmén chemickych posunt

1p anorganickych fosfétfi 1ze navic mdFit pH uvnit¥ Zivych bundk. V pribshu
velmi krdtké doby, kterd uplymula od prvnich aplikaci, se potvrdilo, Ze lo-
k&1nf 3P MR spektroskopie je velice elegantnf, bezpetnd a efektivn{ meto—
da, umoZijici bez chirurgickych zdkrok a tedy ve fyziologickych podminkdch
studovat metabolismus rliznych tkdni a orgdnd, identifikovat a ur€it rozsah
r@znych onemocnéni, zejména onemocnén{ ischemickych, sledovat Udinnost 1é&-
&ebnych postupl a pod.

. 'I‘o3 Ze lokdlnf NMR spektroskopie je v soudasné dob& zaméfena hlav-
n& na jddra 31P. neznamend, ¥e nelze touto technikoun m&¥it spektra vysokého
rozliSeni dalSich jader cbsaZenych v biologickych tkd&nfch. Neddwno byla pu-
blikovéna spektra 1H a 13¢, ziskand technikou povrchovych civek. Tato spektra
dokazujf, %e pfes ¥adu probldém, se kterymi je m&¥enf spekter H a 13C bio-
logickych objektd spojenc, lze s aplikacf lok&Ilnf NMR i na tato jddra redl-
né poéitat.

Z&vérem lze konstatovat, Ze Damadianovy pfedstavy o rozsdhlych
moZnostech vyuZit{ chemicky selektivni a z hlediska zdravotniho velmi bez-
petné techniky NMR pro utely léka¥ské diagnostiky se uké&zaly jako naprosto
sprdvné. Je jiZ nyn{ naprosto jasné, Ze dalifm: rozvoji této oblasti apli-
kaci MMR bude vénovdna rostouci pozornost. Lze pfedpoklédat, ¥e v blfizké
budoucnosti budou wyvinutd za¥izenf, umoZmujici aplikovat soufasn& ob&
i{opsané techniky, tzn. jak techniku NMR zobrazovdni, tak i techniku lok&l-

WMR.



Vyddvd Ceskoslovenskd spektroskopickd spole&nost pti ESAV
se sidlem ve Vyzkumném dstavu CKD v Praze 9, Na Harféd 7
za £SSS zodpovid4 Dr.B.Moldan, CSc
Redakce M.VecCerkovd. Redakéni uzdvérka srpen 1981

Pouze pro vnit¥ni pot¥ebu.




