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Bulletin

$islo 38 prosinec 1982

34.schiize hlavniho vyboru &s.spektroskopické spolednogti
ge konala dne 9.prosince 1982 a v jeji pracovni Edsti byly mj.
projedndny zdlezitosti : ;

- Uprava stanov Spolenogti, které budou predloZeny ke schva-
leni GSAV

- priprava T.8s.spektroskopické konference v roce 1984 v les-

" kych Budéjovicich

- spoluprdce s jugosldvskou Komisi pro spektroskopii

- priprava tématického zdjezdu na 23. CSI do_Amsterodamu; zd-
jezd md byt 9 denni a je zafazen do pldnu Cedoku; po ozndme-
ni ceny zdjezdu bude proveden vybdr udastniki.

V soutézi mladych spektroskopiki byla uddlena I. cena
Dr, Turedkovi za prdci "Steroelektronické a sterické efekty
v hmotnostni spektrometrii" a II. cena J.Polechovi za prdci
"Luminiscendéni & dal8i fyzikdlni vlastnosti chloridu olovna-
tého". i

Ddle byly pFedneseny prispévky k hodnoceni prdce jednot-
livych sekci a zprdva o hospoda¥eni.

V slavnostni ¢dsti schize byla pak preddna plaketa Jana
Marca Marci prof.Ing.Mikuldsi Mathernymu, DrSc. Védeckou pré-
ci a zdsluhy prof.Mathernyho v oblasti spektroskopie zhodno-
til prof.E.Plsko, DrSc.



Plaketa Jana Marca Marci z Kronlandu udé&lena
prof,Ing,Mikuldsi Mathernymu, DrSc

Na 34.schtzi hlavniho vyboru Os.spektroskopické spoled-
nosti dne 9.prosince 1982 byla preddna plaketa Jana Marca
Marci z Kronlandu prof.Ing.Mikuldsi Mathernymu, DrSc z Hut-
nické fakulty VST v Kodicich. -

PrindSime strulny vytah z projevu, ktery pri této piri-
lezitosti prednesl prof.Ing.E.P1l3ko, DrSc

Prof.Ing.Mikulds Matherny, DrSc pracuje v spektroskopic-
kej analyze 30 rokov, za ktoré obdobie je moZné jeho &innos
hodnoti¥ 2z viacerych hladisk.

o sa tyka jeho zdsluh v oblasti rozvoja a aplikdcie
gpektrochemickych metod analyzy stopovych prvkov v geologic-
kych materidloch je jednym z prvych &s.priekopnikov zavddza-
nia kvantitativnych metod analyzy, pricom ake prvy poukazo-
val na potrebu zavedenia transformdcii sCernenia fotografic-
kého materidlu, ¢im polozil zdklady pre rozvoj fotograficke]
fotometrie v $SSR. Okrem vypracovania mnohych analytickych
postupov spektrochemicke] analyzy sa ihnea’v pociatkoch jej
rozvoja systematicky venoval aplikdcii metod matematicke]
Statistiky na hodnotenie dosiahnutych vysledkov a velmi sko-
ro rozoznal potrebu vyuzZitia vypoltovej techniky pre spraco-
vanie analytickych informdcii. Vysledky svojej vedecko vyskum-
nej dinnosti publikoval v mnohych pdvodnych prédcach doma i
v zahrenidi a predniesol na mnohych domdcich i medzindrodnych
konferencidch, ¢im v Sirokom meradle prispel ku propagdcii a
medzindrodnému oceneniu ceskoslovenske]j spektroskopie.

Okrem jeho vedeckej &innosti je potrebné vysoko hodnoti%
i jeho &innost organizacénd. Prof.Matherny bol dlhorodnym funk-
ciondrom $SSS, zorganizoval II.&s.spektroskopicki konferenciu
v Tatranskej Lomnici r.1959, letnd Skolu spektroskopie v KoSi-
ciach r.1967, po XX.CB3I viedol sympozium o spgktroskopii nevo-
divych materidlov vo Vysokych Tatrdch, sko i dalSie odborné
podujatia. Osobitne treba hodnotit, Ze uviedol do Zivota dnes
uz tradiéné vyberové semindre o spektrochemickej analyze nevo-
divych materidlov, ktoré sa pravidelne opakujd od r.1970 a pa-
tria k vyznamnym podujatiam svojho druhu. .

V neposlednéd miere je potrebné vyzdvihnut i jeho &innost
vychovniu. Jej odzrkadlenim je vychova radu kandiddtov vied a
doktorov prirodovedy z oblasti spektroskopie tvoriacich zd-
kladny kdder dnes uz Siroko zndmej spektrochemicke] skoly na
jeho pracovisku v KoSiciach.

SEKCE OPTICKE ATOMOVE

SPEKTROSKOPIE

Odborns skupina atomové absorpéni a plamenové spektroskopie

Kurz atomové absorpini spektrometrie pro z§§@teéniky a
mirng pokrodilé byl uspo¥dddn ve dnech 7. a 8.zdari 1982 na
VSCHT v Praze. Bylo to v podstaté opakovani kurzu usporadanc-

"ho v roce 1979, které si vyZddali &lenové odborné skupiny.

Odbornd ndpln byla prizplsobena okolnosti, Ze veétSina ucast-
nik je z ¥ad novych uZivateld AAS v primyslovych a vyzkum-
nych laborato¥ich. Na predndSkové Edsti se podileli Doc.Ing.
M.Hejtmdnek (VSCHT), Dr.J.Musil (00G), Ing.D.Kolihovd (VSCHT)
a Dr.V.Sychra (VSCHT). Z 91 frekvententd kurzu se jich 64 pfi-
hldsilo na jednodenni praktikum, které se uskutedni v_lednu

a¥% breznu 1983 na Sesti vybranych pracovidtich AAS (VSCHT
Praha, katedra anal.chemie a CL AAS), U0G Praha, EG Praha,
Lachema Brno a PF UK Bratislava). V rdmci kurzu se podarilo

ve gpoluprdci s k.p. Sklo-Union Labora Prsha usporadat i de-
monstraci nejnovéjSich pristrojd firmy Varian (AA-975 a GT@—95).
Kurz se setkal s velkym zdjmem vSech ufastniki a bylo zejména
ocendno vyddni zvladtnich skript pro kurz "Atomovd absorpéni
spektrometrie", kterd v soufasné dobé pFedstavuji jediny no-
véj81 monograficky materidl v deském jazyce.

4.3z.konference o atomové absorpdéni a plamenové spektro-
skopii se uskutednila ve dnech 20. - 24.zd¥1 1982 v rekreadnim
st¥edisku k.p. Spolana Neratovice v Chlumu u T¥eboné. Konfe-
rence md periodicky charakter a poradd se jednou za 3 roky.
Program konference zahrnoval problematiku plamenové AAS,VAAS
s elektrotermickou atomizaci a ICP-spektrometrii. Bylo pred-
neseno 5 plendrnich prednédSek vyzvanymi hosty ze zahranici a
ddle pak 5 hlavnich predndSek prednimi odborniky z CSSR. Prog-
ram konference zahrnoval ddle 41 referdtl a 11 postert.

Jednim z hlavnich p¥inost konference byla uéast prof.
B.V.Lvova z leningradského Polytechnického institutu, zakla-
datele AAS s elektrotermickou atomizaci, ktery p¥ednesl ob-



Sirny referdt k problematice plynné atmosféry v grafitové ky-
veté na mechanizmus atomizace a mimo to se aktivnd podilel

na Padé diskusi k problematice AAS s ETA, Osobni dast prof.
Lvova na konferenci zfejmé podnitila i zdjem dalsich zshranid-
nich uéastnikl, aby ve svych prispdvcich presentovali aktudl-
ni a nejzédvaznéjsi vysledky i teoretické zdvéry. Zahranidni
delegdti, jichZ bylo celkem 22 z 11 zemf, se mohli pFesvEddit
0 vysoké Urovni praci Padovych uZivateltd AAS v CSSR, s nimi¥
se nemohou sezndmit prostPfednictvim odbornych Easopisi. V sek-
ci posterti byly presentovdny i ukdzky pFistrojového vybavent
zhotoveného uZivateli AAS a byla k dispozici podrobnd dokumen-
tace.

Paralelné s UspéSnym odbornym programem se poda¥ilo rea-
lizovat i1 atraktivni program spolelensky, zahrnujici dva ve-
Cery s tancem a exkurzi do skldrny Bohemia v Chlumu u T¥ebond
s _odbornym vykladem. P¥ijemné prost¥edi rekreadniho st¥ediska,
predev8im jeho zdmecky park, a okolnost, Ze Udastnici konfe-
rence se vesmés znaji jiZ z d¥{vEjSich setkdni, prispdlo k vy-
tvoreni pFdtelské atmosféry, v ni% probihala Pads neformdlnich
diskusi mimo oficidlni program. K dobré drovni konference p¥i-
spéla i soudinnost organizadniho vyboru, takfe byl dodrien da-
sovy rozvrh a byla zajidt&na bezporuchovd projekce diapozitivi.

Pro ddastniky konference byl vyddn sbornik abstrakt ple-
ndrnich predndSek a referdtd. Dalsdi zdjemci si mohou shornik
objednat v sekretaridtu Spolelnosti, pokud bude zdsoba stadit.

Byly predneseny tyto hlavni pFedndsky :
B.V.L v o v , Polytechnical Institute, Leningrad, USSR :

A new approach to the problem of atomization in electrothermal
atomic absorption spectrometry

R.E.S turgeon , Divigion of Chemistry National
Research Council of Canada, Ottawa, Ontarion : Microwaves,
mass spectrometry and graphite furnace atomic absorption

sgectrometry

T.Kdnt oxr, Technical University of Budapest, Hungary:
Furnace and flame combined atomic absorption methods for study-
ing high temperature vaporization processes

NeWBarnett, GuF.Kirkbright, University
of Manchester, U.K. : Some studies of direct graphite rod
gample introduction to the inductively coupled plasma Tor

analysis

K.Dittrich, Karl-Marx-Universitat, Leipzig, DDR s
Einige Moglichkeiten und Probleme des Finsatzes von Lasern in
der analytischen Atomspektroskopie

EiP1s5ko,Jd.Kubovd, V.Stredko, Geologic-
ky ustav UK, Bratislava : Vyznam absorpcie ¥iarenia v elektric-
kom obluiku pre jeho analytické vyuzitie

I.Novotny, Universita J.E,Purkyn&, Brno : Faktory
ovlivnujici atomizaci selenu

VoSychra,DKolihovd,RHlavac,
VECHT Prsha, J.D o1l e % a 1 , SLS USAV a VSCHT Praha, )
P.Puschel, Z2Formédnek, VOHU Most : Stanovend -
né&kterych nizkotékavych analytid-ve wolframovém elektrotermic-

kem atomizdtoru WETA-82

Z.S1lovdk, BDo&ekal, VOCCH n.p. Lachema
Brno, J.Wandu?¥ikovada, VSCHT Pardublce : Nektere
interferencéni jevy p¥i p¥imém stanoveni prvkl v tézce mine-
ralizovatelnych organickych 1dtkdch metodou AAS g ETA




SEKCE MOLEKULOVE

SPEKTROSKOPIE

Odbornd skupina spektroskopie pevného stavu

. 2%.p§acovni schiize se konala dne 5.listopadu 1982 ve Fy-
zikdlnim dstavu §SAV v Praze.

Schiizi pripravila a ¥idila Dr.Milena Z4vétovd, CSc.
Byla prednesena predndska :

Ji¥i O s wald , Fyzikdlni dstav USAV, Praha : Spek-
troskopie laserovych stechiometrickych materidld

) Lasgrové stgch%ometrické materidly jsou materidly, kde
jako opticky aktivni ionty vystupuji trojmocné ionty vzdengch
zemin tvorici krystalovou podmiizZku s presné definovanou vzd-
jemnou polohou a vzddlenosti. Takovymi materidly jsou nap¥.
NdPg0q,, NALiP,0,,, NdAl3(BO3)4, NdNa(WO4)4 /1/.

. Zédjem o tyto materidly byl vyvoldn jejich praktickym po-
‘uzitim (minilasery vhodné pro optoelektroniku, pro konstrukeci
laserd s velkym vykonem a vysokou uéinnosti) a unikdtnimi fy-
zikalnimi vlastnostmi. Diky pravidelnému uspofdddni iontd
vzacnych zemin v krystalové mfiZi, lze mnohem sndze studovat
Jejich vzajemnou interakci a jeji vliv na rdzné fyzikdlni pro-
cesy, nez u dosud b&iné pouZivenych laserovych materigld.

gllem pridce v FzU §SAV bylo studium vlivu interakce ion-

5 + . .
ta Nd vna luminiscenci NdXLET-xPSO14' Konkrétni Ukoly vyply-
nuly z dosud nevyreSenych otdzek studia procestd v Na, La, XP5014
/2/. Byla méFena excitadni, emisni spektra a kinetika doznivi-
ni luminiscence. Vysledky méF¥eni lze shnrout do Ety¥ bodd :

1) Experimentdln& byl vysSet¥en vliv reabsorpce emitovaného
svétla krystalem NdXLa1_XP5014 pro x = 13 0,54 a 0,01 pri

T =77 K a 300 K pro pFechod FB/Z———ib 419/2_'By1 sesta-

ven jednoduchy model reabsorpce, ktery pouze za p¥edpokla-
du ;ovnoYazqehq obsazeni hladin kvantitativné popisuje ex-
_perimentdlni vysledky emisnich spekter /3/.

2) P¥i m&¥eni kinetiky doznivdni luminiscence bylo zjisténo
rychlé poldtedni neexponencidlni doznivani luminiscence,
které bylo vysvétleno interakeci iontd NdBf ve stavech\4F3/2
podle Blatteho aj. /4/. ,

3) Byla zjiiténa luminiscence z vySS8ich excitovanych stavi

G5 /py “Goyp & zméfena doba Zivota v téchto stavech

200 ns. :
4) Byla zjidtdna zdvislost excitadnich spekter na emisnim pFe-
chodu, p¥i kterém byla m&¥ena. Tato zdvislost byla vysvét-

lena vzdjemnou interskci iontd Na> " /2/.

Literatura :

/1/ G.Huber - Current Topics in Materials Science vol.4
North-Holand PC. Amsterdam 1980

/2/ J.0swald - Disertadni prdce 1982 ~

/3/ J.0swald, J.Pastrndk, Czech.J.of Phys. B 32 101 1982

/4/ M.Blatte aj. - Appl.Phys. 1 275 1973

25.pracovni_schlze se konala dne 22.listopadu 1982 ve Fy-
zikdlnim dstavu GSAV v Praze. ®
Schiizi p¥ipravila a Pidila Dr.Milena Zivétovd, CSc.

'Byla prednesena p¥edndska :

Milan Van & & e k , Fyzikdlni dstav USAV, Praha :
Spektroskopie stavi v_zakdzaném pdsu amorfniho kremiku foto-
elektrickymi metodami

. Hustota stavi N(& ) v zakdzaném pdsu amorfniho k¥emiku
je stredem zdjmu jak zdkladniho tak i aplikovaného vyzkumu.

7 hlediska zdkladniho vyzkumu nds zajimd rozlozeni a podstata

defektd (stavi v zak.pésu), z hlediska aplikadniho, pak pFem&-
nu slunedni energie v energii elektrickou ve fotovoltaickych
#ldncich, pak velikost a rozloZenf N(& ) ve Znadné mife urcu-
je udinnost fotovoltaické premény.

V referdtu byla diskutovédna metoda konstantniho fotoprou-
du k urdeni spektridlni zdvislosti absorpdniho koeficientu

& (E) v rozsahu T AP em™! v oblasti "p¥imésové" a vlast-
ni absorpce na tenkych vrstvdch amorfniho hydrogenovaného kie-
miku a-Si:H. P¥i této metodd je udrZovdn konstantni fotoproud

p¥i zm8nd vlnové délky dopadajicich fotond zménou poétu téch-

to fotont F(E). Za urcéitych predpokladli pak plati

const.

Namé¥ené spektrdlni zdvislosti« (E) na "éistych" i n-ty-
povych vzorcich v Siroké urovni dotace byly interpretovdny
optickou emisi elektroni z vyb&iku stavi valenéniho pdsu (kle-
sajicich jako exp (-E/E ) a z Gaussovského rozloZeni stavh
pobli¥ stredu zakdzaného pdsu (poloha Ei, vyska N(EI), polo-
$1¥ka W) nad pohyblivostni hranu a-S5i:H:



Hustota stavd N( ) v zekdzaném pdsu byla ziskdna dekonvoluci
vyrazu :
£ +E--E)

2 s
E) - const ‘]{% -(B3-E+£) + N(E-) p[ { ] L,
wEy Saaemas EXP[“‘_‘_—EO ] i e e I

Byly diskutovdny p¥edpoklady tohoto hrubého Efib%iéené.
Gaussovské rozloZeni stavi pobliZ st¥edu zakdzaného pasu bylo
pFirazeno nenasycené Si vazbé (dangling bond).

SEKCE SPECIALNICH

SPEKTROSKOPICKYCH METOD

Odbornd skupina hmotnostni spektrometrie

13.pracovni schiize se konala dne_27.srpna 1982 v Ustavu
fyzikdlni chemie a elektrochemie J.H.TSAV v Praze.
Néplni byla predndska prof.Helmuta Schwarze ; Institut

,fﬁr Organische Chemie, Technische Universitat West Berlin :

Pyramidal Carbocations. Predndska byla na vysoké odborné u-
rovni, byla doprovdzena Sirokym zdjmem a diskusi.

Odbornd skupina rentgenové spektrometrie

22.pracovni schlze se konala ve dnech 6. a T.Fijna 1982
v hotelu Gernigov v Hradei Krdlové. e
Schlizi pripravila a #idila Dr.Jaroslava Wankovd, CSc.

Byly pfedneseny predndsky :

M. Kohout , Geoindustria n.p., CernoSice : Technic-
ké parametry rtg spektrometrd firmy Philips a programové vy-

baveni gpektrometru PW 1400.

V pPispévku bylo nejprve struéné pojedndno o technickych
parametrech poslednich typd rtg fluorescendénich sgpektrometrd
firmy Philips, sekvencnim spektrometru PW 1400 a simultdnnim
spektrometru PW 1600/10. Nédsledovala podrobnéjsi informace
o organizaci programového vybaveni mikroprocesorové ¥idici
8dsti spektrometru PW 1400. Byly uvedeny priklady nékterych
zajimavych ovlddacich prikazi.

V poslednd, 8dsti p¥ispévku byly opét formou piehledu uve-
deny programové moZnosti vyhodnocovaci jednotky spektrometru
(minipoéitad). Pon€kud podrobnéjli byla uvedena organizace pra-
covni &4sti programového vybaveni minipoditade. Prispévek byl
zakonden strudnou informaci o moZnostech matematické cdsti
programového vybaveni.
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-Zdenek- Ersep ke, Vyzkumny a zkuSebni Ustav NHKG,
Ostrava : P¥ehled soudasnych typd rentgenovych flucrescend—
nich spektrometru,

v prehledu byly porovndvény tyto typy rentgenovych spek-
trometrld :

1) Stfedni a velké laboratorni rtg spektrometry s buzenim
rtg lampou

1.1 Vlinové dispersni
1.7.17 Simultdnni
1.1.2 Sekvencni
1 elw? Hybrldnl (gimult. kombinované se gsekvendénim)
1.2 Energlove dispersni
1.3 SmiSené (vlnové dispersni doplnéné energ.dispersnim
kandlem)

2) Malé mobilni nebo i lehce prenosne laboratornl a provoznl
spektrometry, pracujici s radlonuklldy a-pouZivajici pro-
porciondlni detektory ve spojeni s :

2.1 Rossovymi filtry
2.2 Amplltudovym analysdtorem a energodispersni technikou
3) Spec1a1n1 ON LINE provoznl spektrometry, prlpadne s automa-
tickymi linkami pro upravu vzorkd.

Byly probirdny spektrometry téchto vyrobel :

ARL, Burovestnik, Edax, Jeol, Kevex, Mikrospec, PGT, Shimadzu,
Slemens, Teltron, Tracor Nothern, Outokumpu, Ortec, ngaku,
United Sclentlflc, Zeiss, (firma Philips nebyla komentovdna,
proto¥e byla predmétem zvld§tniho referdtu).

Obchodni novinkou je uvedeni spektrometru s monochromdto-
ry pro uhlik a prvky od kysllku (vcetne) vyse a Spektrometru
jejich disperze a usporadanl kand 1l umoznuJe kromé oelkovych
obsahl stanovit i relativni zastoupenl rlznych valencnlch
stupnu u velmi lehkych a pfechodovych prvkd (Al, Si a V. az Cu)
japongkymi vyrobci.

Jaroslay 8 echura, Alena Rezdd8ovid,
Ostiedni vyzkumny ustav Skoda k.p., Plzen : Stanovend nizkych
koncentraci Ag, Sb a Sn v ogeli a litiné metodou rtg spektral-
Loncentrac
ni analyzy. .

v prlspevku bylo poJednano o problematlce stanoveni niz-
kych koncentraci prvku apllkac1 rentgenové fluorescenéni spek-
trometrie. Konkrétné byl popsdn zpasob rentgenospektralnlho
stanoveni 0,002 - 0,2 % As, Sb a Sn v riznych typech oceli a
litiny, vEetnd otazky prlpravy vhodného spektrometrlckeho VZOor-
ku. Pritomnost uvedenych prvku jiZz pri nizké koncentraci nega-
tivnim zpusobem ovlivnuje technologlcke vlastnosti oceli.

Spravnost rentgenospektrdlni analyzy byla ovérena pomoci
standardnich vzorka analyzoVanyoh jinymi analytickymi metoda-
mi. Na zdkladé dosazenych vysledkd lze konstatovat, Ze rent-
genospektralnl stanoveni 0,002 - 0,2 % As, Sb a Sn v oceli g
litiné je =z hledlska pozadavku na presnost a spravnost plné
rovnocenné normovanym analytickym metoddm.

P
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Karel K1 d4icha, Zelezarny A,Zépotockého, Vamberk :
Analyza vysokolegovanych oceli metodou rentgenspektralnl ana-
1¥ZYs :

Rudolf, B i e 2 d & VlthV1ce -Zelezdrny a strojirny
K.G., Ostrava : Vyuziti scaneru u rtg.spektrometru Siemens
MRS 300 pro rutinni analyzu oceli,

Odbornd skupina Massbauerovy spektroskopie

155 pracovnl schiize se konala ve dnech 4. a 5.ligtopadu
1982 v Horském hotelu v Pezinoku na téma "Aplikace Mossbauero-
vy spektroskopie pPri sledovdni magnetickych vlastnosti materi-
a14q".
Schizi p¥ipravil a #1dil Ing.Jozef Sitek, CSc.
Byly predneseny predndsky :

Mikuldas Pr e j s a , katedra Jadrovea fyziky a technlky

EF SVET Bratislava : VyuZitie Mossbauerovea spektroskople pri
skumdni transformdtorovych plechov.

Skumali sa vlastnosti transformatorovych plechov z nia-
diska ich wattovych strdt. Ukdzalg sa,ze doménovd Struktira
tychto materidlov vyznamne ovplyvnuae procesy premagnetovanla
a v konednom d8sledku aj ich straty. Na sledovanie orlentacle
doménovej Struktiry sa vyuZila zmena intenzity 2. a 5. &iary
Mossbauerovho spektra. Vplyv na zmenu uvedenych intenzit a te-
da na zmenu doménovej Strukidiry bol jednoznacne namerany pri
vonkaaslch tlakovych a magnetickych pollach. TaktieZ jedno-
znacne bol 21steny vplyv_povrchovej izoldcie na doménovi Struk
tiru. Kombindciou VOHkaJSlCh mechanlckych napati a magnetlcke—
ho poia, ktcrym1 sme sucgsne pdsobili na transformd torové ple-
chy bolo moZné pomocou Mossbaueroveg spektroskople nedes truk-
tivne zistit mechanické napatig, ktoré na tychto materidloch
vyvolava povrchova izoléacia. Mossbauerova spektroskopla tak-
tieZ Jednoznacne dokdzala vzdjomné magnetlcke ovplyvnovanie
transformdtorovych plechov vo zvazku bez pritomnosti vonkaj-
Sieho magnetického pola.

Jozef S 1 4 m a_, katedra teoretickej a experlmentalneg
elektrotechniky EF SVET, Bratislava : Sdvis magnetickych vlast-
nosti a tvaru Mossbaueroveho spektra v orientovanych FeSi ple-
chov.

Magnetickd anlzotropla orlentovanych FeSi plechov ovplyv—
nuje Mossbauerove -spektra, Co sa projevuje zmenou intenzit
druhej a piatej c1ary. Predpokladd sa, Ze tdto zmena intenzit
suvisi so zmenami efektlvneg orientdcie vektora magnetizdcie
vo vzorke a teda sivisi so zmenami doménovej Struktiry. V pra-
ci su porovnavane vysledky ziskané Mossbauerovou spektroskoplou
s niektorymi klasickymi meraniasmi magnetickych velicéin ako su
magnetizacné charakteristiky, vratné permeability, vnitorny de-
magnetizadny faktor, vykonové straty a doménovd struktira.
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Prednos%ou meragnia magnetlckyoh materlalov _bomocou Moss-
bauerove] spektroskople je skutoénos %e sa md%u robit ne-
deStruktivne meranig bez pou21tla vonka351eho magnetlokeho po-
Ta. Merania zmien Mossbauerovych spektier ukazuau, Ze medzi
orlentovanyml plechmi vo ZVazku existuje silné vzdjomné magne-
tické pBsobenie, ktoré ovplyvnuje magnetické vlastnosti poskla-
danych magnetickych obvodov.

Tomd% Z em & £ k , Ustav fyzikdlni metalurgie USAV,
Brno : Feromagnetismus lundrnich vzorkd.

: Ji¥ z mossbauerovskych spekter prumernych vzorkl a jejich
frakei z regolltu LUNY-16 a LUNY-20 je patrne, ze vedle nemag-
netlckych minerdlt (silikdty, ilmenit) gsou pritomny feromagne-
tické cdstice s efektlvnlm polem bllzkym Zelezu alfa. Byl vyvi-
nut prlpravek a ovéreno experlmentalnl usporadanl pro mossbaue-
rovskd mé¥eni malych Cdstic o priméru 0,1 a% 0,5 mm. Mossbaue-

rova spektra 5Tpe v n¥kolika dsticich hornin z LUNY-16 i LU-
NY-20 dovolila identifikovat opakni fdze volné se vyskytujici
anebo vrostlé &i pokryvajici horninu jako kovové Zelezo s pro-
ménnym obsahem niklu. Kalibrace hyperaemneho pole umoznlla
rozlidit témér c1ste endogenni Zelezo od vice ¢i méné legova-
ného niklem (5 a% 10 hm.%), tj. z8dsti &i zcela meteoritické-
ho. Prdce na ddsticich s magnetickymi sloZkami s efektivnim
polem podstatng se lidicim od kovového Zeleza pokracduji.

Prantidek G4 b r i &, Jozef S it ek , katedra jadro-
vej fyziky a techniky EF SV3T, Bratislava : Niektoré vlastnos-
ti amorfnych zliatin typu Fe-B.

Pomocou Mossbauerovej spektroskopie sme sledovali vlast-
nosti amorfnej kovovej zliatiny F982B18' Zamerali sme sa na

zachytenie tvorby fdz pri podiatodénej kryStalizdcii. Vzorky bo-

1i ¥fhané po teplotu 400°C a prudko ochladené po 15, 30, 45,
70, 90, 180 a 300 mimitach. Vysledky ukdzali, Ze podiatok kryS-
talizdcie je charakterizovany tvorbou & -Fe a tuhého roztoku -
Fe-B a fazy FeBB. Za 30 minit sme pozorovali i zbytky amorfnej

fazy. Ustdlenie nastalo po 45 mindtach, kedy zostali len dve
fazy, a to «&-Fe a Fe3B Metastabilnd f4za Fe.B viak obsahuje

viac zlo¥iek ako tri, ako sa pdvodne predpokladalo. Dalej sme
vySetrovali vplyv mechanického naméhania v tahu na pdsku amorf-
nej zliatiny Fe4ON140 50 Tahovy diagram vykazoval linedrnu zd-

viglost. Na Mossbauerovyoh spektrdch meranych pod vplyvom namd-
hania vzorky v ¥ahu sme nepozorovall 21adne zmeny. Po roztrhnu-
t1i vzorky sa zmenili intenzity &iar, prlcom tvar spektra Z0S-
tal zachovany. Pricinu tejto zmeny mozZno hiadat v suv1slost1ach
medzi plastickou deformdciou a magnetlckgml vliastnostiami pds-
¥y. Na tychto prdcach sa v sidasnosti nadalej pokraduje.

Yvona Kreislerovd, Ustav fy21ka1n1 metalurgie
ESAV Brno : Sledovdni krystalizace amorfni slitiny Fe83 17
Mossbauerovou spektroskopii.

Mossbauerovou spektroskopii byla sledovdna transformace
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amorfni slitiny Fe83 17 do krystalického gtavu bdhem izoterm-

niho Zihdni p¥i relativnd nizkych teplotdch (473 a¥ 653 K).

V amorfnim stavu byly 21skanX 31roke asymetrlcke distribuéni
k¥ivky hyperjemného pole. Jiz p¥i teplot& 613 K byla zachyce-
na zména sméru vnitfni megnetizace. P¥i teploté 633 K byla
detekovéana Vznlkachl krystalickd fdze &« -Fe a z poméru ploch
dlstrlbucnlch k¥ivek stanoven jejd obsah 2 y2%. PPi teploté

o 10 X VySSl byl obsah & -Fe faze jiz 22,3 %. Po dalsim tepel-
ném zpracovanl byla fdzovou analyzou vedle & -Fe féze zjisté-
na i dalsi krystalickd faze, kterd hodnotami hyperjemnych po-
11 odpovidd tetragondlni 3B fazi.

Pavol Ba jé&di, Jozef Sitek, Milan Huce 1 ,
katedra jadrove] fyziky a techniky EF SVST, Bratislava :
Vlastnosti supravodivych multifilamentov typu NbBSn.

Jednym zZ0 supravodlvych materidlov s _bomerne vysokou
SR o Rl NbBSn. V siustave Nb-Sn je mo#ny vznik troch féz

Nb3Sn NbSnE, Nb6Sn a tuhého roztoku Sn v Nb. R8znou techno-

logiou prlpravy tychto materidlov mo¥no menit obsah jednotli-
vych fdz a tym aj vlastnosti supravodida. Fdzovi analyzu sme
robili na troch vzorkdch multifilamentov pomocou Mossbauero-
ve]j spektroskopie. Prvd vzorka bola jednoZilovd zhotovend
pomocou hydroextrizie pri izbovej teplote s nasledujicim pre-

‘tladanim. Druhd a tretia boli 1159 Zilové o priemere 0,3 a

0,4 mm prlpravene z dvoch siuborov pretldcanim pri teplotach

550 - 600 °C & 750 °C. Druhd vzorka bola eSte pretldcand.
Vsetky multifilamenty boli prlpravene v Culn matrici g 11-12
védhovymi % Sn. Pri pretldCani sa teplotne spracovdvali pri

teplote 450 - 460 C_pocas 20 minut. Merali sme na Standart-
nom spektrometri priizbovej teplote. Zdroj bol BaSnO3 a detek-

tor gcintilaény NaJd(T1). Spektra vSetkych vzoriek boli podob-
né., Vyskytovall sa v nich fédzy NbBSn a CuBSn. Aby sme vyluci-

1i moZné chyby pri urdeni fdzy Nb3Sn, boli vzorky podrobené

leptaniu v kyseline dusiénej po dobu asi 60 mindt. Nasledovné
merania potvrdili, Ze sa jednd o fdzu NbBSn. Na vzorke 3 sa

prejavila uréita anomalla, ktord nezodpovedd Ziadnej =z féz
systému Nb-Sn. Tdto anomdliu v tvare krivky mdZe zaprlclnovat
nestechiometria fdzy Nb3Sn. Potvrdzuje to aj meranie T in-

dukdnou metdédou, ktoré poukazujld na pritommost nestechlometric—
kej fdazy NbBSn.

Na zdklade tychto vysledkov m8Zeme poveda¥; ¥e stechio-
metria'NbBSn sa zlepSuje so zvySovanim teploty pretlddania

alebo diflznym zihanim; Ze NbBSn.vrstva nie je kompaktnd a
féza NbBSn sa tvori difdziou Sn na hraniciach z¥n Nb; Ze ani

jedna z pouZitych technoldgii nedovoluje vytvorlt CuSn-Nb
drdty bez vzniku NbySn.
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Tomds 7 4 k , Ustav fyzikdlni metalurgie USAV, Brno :
Souvislost magnetickych vlastnosti a atomové struktury sli-
tin na bazi Fe-Al,

Metodou Mossbauerovy spektroskopie spolu s méFenim nasy-
cené magnetické polarizace, mérného elektrického odporu a ko-
ercitivni sily byl zkoumdn vliv atomového uspoPdddni v néko-
lika modelovych slitindch Fe-Al i ve vybraném magneticky mék-
kém materidlu na bdzi Fe-Al na makroskopické elektrické a
magnetické charakteristiky, predevSim nasycenocu magnetickou
polarizaci. Dobry souhlas jejich zméFenych hodnot g hodnotami
vypoditanymi z vysledkd matematického zpracovdni moSsbauerov-
skjch spekter a literdrnich ddajl o distribuci magnetickych
momentd atoml Zeleza je potvrzenim platnosti modelu lokalizo-
vanych_vymdnnych interakci i spinli ve zkoumanych slitindch.
zéroven bylo zjiSténo, %e u t8chto slitin nelze predpoklddat
jednoduchy vztah mezi velikosti hyperjemného magnetického po-
le a magnetickym momentem p¥islusného atomu. i

Jan T ouw 1 , MFF UK, Praha : VyuZiti Mossbauerovy spek-
troskopie na katedre fyziky kovi MFF UK v Prazg.

Metoda Mossbauerovy spektroskopie je na MFF UK zavedena
od roku 1977. Komerdéni spektrometr s konstantnim zrychlenim
firmy KFKI Budapest s mnohakandlovym analyzdtorem ICA 7O je
p¥izplsoben pro m&Feni pFi laboratorni teploté a pIfi teploté
kapalného dusiku. Mossbauerova spektroskopie slouzi jako do-
plnkovd metoda p¥i studiu magnetickych vlastnosti intermeta-
lickych sloudenin obsahujicich Zelezo. V popfedi zdjmu jsou
tuhé roztoky Lavesovych fézi o sloZeni A (Fe, XBX)2 (A = U, Zr,

B = Mn,Co,Ni popt. Al). Predevi3im je studovdn vliv uranu na
vlastnosti 34 prvkd obsafenych v podobnych sloudenindch. Kromé
zdkladniho vyzkumu je Mossbauerova spektroskopie vyuzita p¥i
YeSeni kol spoluprdce s primyslem (pPevdiné fdzové analyzy)
a v pedagogickém procesu jeko jedna z uloh specidlniho prakti-
ka. V soudasné dobé byla zahdjena vyroba pritokového kryostatu
pro mé¥eni v oboru teplot 4,2 - 300 K.

<t

Odbornd skupina elektronové a iontové spektroskopie

6.pracovni schize se konala dne 29.listopadu 1982 v Né-
rodnim technickém muzeu v Praze na téma "Kvantitativni aspek-
ty metod analyzy povrchd".
Schtzi p¥ipravila a ?idila doc.Dr.Ludmila Eckertovéd, CSc

Byly predneseny predndSky :

7dendk S roub e k , Ustav radiotechniky a elektroni-
ky GSAV, Praha : Kvantitativni analyza pomoci metody SIMS.

Kvantitativni interpretace SIMS spektra je problematic-
k4 ze dvou dtvodl. 1) rozpralovaci koeficient komplikovanej-
5ich materidld neni p¥esné znédm, 2) ionizadéni koeficienty
jednotlivych atomd jsou komplikovanou funkei rychlosti roz-
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préSenych atoml, jejich' elektronové struktury a struktury
substratld. Neznalost rozpradovacich koeficienth v ¥adé pripa- -
dd neni na zdvadu, aviak neZnalost ilonizadnich koeficientl
vyluduje kvantitativani analyzu ve vétdiné pFipadd (mimo napt.
méreni profild nedistot). V posledni dobé byl udéinén znacny
pokrok v objasnéni mechanismu, které vedou k ionizaci odpri-
Senych &dstic. Podle nejnovéjsich predstav se vytvori v oblas-
ti srdfkové kaskddy silné koncentrace elektro-dérovych pdrd,
které ovlivni ndbojovy stav emitované &dstice. Ndboj &dstice
je ddle zdvisly na prostorové zdVislosti virtudlni ionizaéni
(pro kladnou ionizaci) nebo affinitni hladiny pro negativni
ionizaci. Tyte zdvislosti lze v Padé p¥ipadld spocitat z prv-
nich principl. Nejasné zatim zlstdvaji mikroskopické excitad-
ni procesy, které vedou k vytvoreni elektro-dérovych paru.
Fenomenologicky se zalim nejlépe popisuje tato substrdtovd ex-
citace efektivni teplotou elektron-dérového plynu. Je ukdzino,

ze SIMS sgpektra oxidld a materialu AIIIBV Lo Tovambibatiis

velmi dob¥e interpretovat pomoci téchto predstav.

Josef Z eme k , Fyzikdlni dstav §SAV, Praha : Kvanti-
tativni analyza v Augerové elektronové spektroskopii

Augerova elektronovd spektroskopie (AES) pat¥i v soudas-
né dobé spolu s fotoelektronovymi spektroskopiemi k pFednim
metoddm studia povrchu pevnych ldatek. Mezi jeji prednosti pat-

¥{ mald informacéni hloubka (2-5 monoatomdrnich vrstev) a tedy

vysokd povrchovd citlivost. Pomoci AES lze ziskat informace

nejen o zastoupeni jednotlivych prvkid na povrchu (na kvalita-

tivni nebo i kvantitativni drovni), ale i o chemickych vazbdch

vyuzitim tzv. chemického posunu energiové polohy daného precho-

du a pripadné analyzou tvaru piku vhodného Augerova piechodu.

Zékladnimi problémy v kvantitativni AES jsou :

1, Urdeni spréavného poétu Augerovych elektrond vybraného pre-
chodu z experimentu

2. Souvislost podtu Augerovych elektrond daného prechodu s
koncentraci atoml urditého druhu na povrchu

K Fedeni prvniho problému byla vypracovana metodika zpra-
covdni experimentdlnich dat, kterd zahrnuje integraci spekter
gnimanych v 1.derivaci, zapodteni korekce na energiovou zi-
vislost zisku elektronového ndsobide, odeéteni pozadi, dekon-
voluci s pFistrojovou funkci a integraci (vypodet plochy piku).
Za nejndrodndjsi z uvedenych krokl se povazuje odecteni vyso-
kého a energiové zdvislého pozadi.

ReSeni druhého problému souvisi se stavem teorie v AES.

V soulasnosti jsou rozpracovany tri zdkladni pFistupy :

i vypodty z prvnich principld

ii metoda prvkovych standardd
iii metods "exaktnich" standardl

Prvni pristup zatim neni primo pouZitelny pro kvantita-
tivni analyzu, druhd metoda je v .gsoucasné dobé nejrozSirenéj-
§1. To souvisi s dostupnosti prvkovych standardd a s neprilis
obti¥nym matematickym apardtem. V posledni dobé& ge v3ak ukd-
zalo, Ze do vzorcl pro vypoéet koncentrace je tPfeba zaclenit
korekdni faktory na tzv. maticové efekty. DosazZitelnd pres-
nost je v rozmezi 5 - 30 %. Treti pPistup vede k nejvyssi
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presnosti (pod 5 %) je vsak spojen s ndrodnou p¥ipravou homo-
gennich standardl, které se sloZenim prilis nelidi od sloZend
studované 1l4tky.

Metody kvantitativni analyzy se v soudasné dob& intenziv-
neé rozv13e31. Se zvlddnutim problemu kvantltatlvnl analyzy
gouvisi totiZ dalsi pokrok pri studiu procesli na atomdrné Iis-
tych povrSich, adsorbce, oxidace, segregace a katalyzy.

Ji¥i Pavluch, Matematicko-fyzikdlni fakulta UK,
Praha : Kvantitativni aspekty spektroskopie prahovych poten-
cidlui,

Spektroskople prahovych potencidlfd (APS) je Jednou 7z mé-
né zndmych spektroskoplckych metod analyzy povrchu pevnyoh
1atek /1/. Jeji pripcip vychdzi z k1331ckych experlmentu,
pFi nlchz byly zjisTovdny skoky ve vytéZku mékkého Rontgeno-
va zdPfeni a v proudu sekunddrnich elektront z terdikd bombar-
dovanych elektrony, kdykoli bylo dosaZeno Jlste kritické hod-
noty urychlualclho potencidlu. Toto ZVysenl proudu sekunddr-
nlch ddstic Je produktem deexcitace uréité vnltrnl elektrono-
vé slupky atomi tercéiku, k Jeglmuz buzeni prdvé zadind dochd-
zet pri dané energii prlmarnlch elektrond. Aby byly excitadni
prahy ZVyrazneny, reglstruae se p¥i méreni zpravidla derivace
proudu sekundarnlch cdstic podle energie primdrnich elektro-
n, &imZ ziskdvdme tzv..spektrum prahovych potencidld.

Nejvétsi vyhodou APS Je, ze nevyzaduge anaglyzu energie
sekunddrnich castlc. Je tudiz pr1n01p1a1ne jednoduchou a lev-
nou metodou uréovdni chemického slozenl povrchu. Pravdépodob-
nost excitace atoml tercéiku zdvisi na hustotd neobsazenych
stavl nad Fermiho hladlnou, a proto druhou oblasti uplatnéni
APS je studium elektronové struktury pevnych ldtek.

Hlavni nevyhodou APS jsou velké rozdily v relativni cit-
livogti k riznym prvkim. Tato skutednost znesnadnuJe Jegl po-
uziti ke kvantitativni analyze povrchu, kterd vsak v nekte-
rych spec1alnlch pripadech pxesto miZe byt velmi Usp&dni.
Prikladem je kvantitativni analyza slitin prechodovych kovu
zaplhujicich podslupku 3d /2/. Kvantitativni analyza pomoci

Augerovy spektroskople v tomto pripadé nékdy selhava, proto—
ze miZe dojit k prekryvanl vrcholld ve spekfrech prvkiu ¢ bliz-
kym atomovym éislem. Za nékterych aproximaci byly odvozeny
vztahy slouzici ke kvantitativni 1nterpretacl prahovych po-
tencidld zminénych slitin. Vysledky analyzy Jsou ve velmi
dobré shodé s vysledky ziskanymi chemickymi metodami a meto-
dou Augerovy spektroskopie (byla- 11 pouzitelnd).

Literatura :

/1/ Pavluch J. : Pisemnd prdce ke kandiddtskému minimu,
MFF UK, Praha 1979 :

/2/ Engelmenn H.-J. : Disertadni prdce, TU Dresden 1982

ZPRAVY

VII. Mezindrodni konference o infracdervené spektroskopii

vysokého rozliSeni, Liblice 6. - 10.9.1982

Konference se lastnilo 102 v8deckych pracoviniki z 15 ze-
mi (8SSR 9, Madarsko 3, NDR 4, Polsko 5, SSSR 19, UK 3, Bel-
gle 5y Kanada 65 Flnsko 1, Francie 9, Holandsko 2 Indle Ty
Ttd1ie 7, NSR 24 USA 4), predneseno bylo témer 90 prednasek.

" Konference byla zahaJena Uvodnimi pfedndSkami prof.T.Oky (Usa)

o} "Spektroskoplckych_technlkach s pouZitim 1nfracervenych la-
gerd", prof.K.Narahari Rao (USA) o "Infraderveném spektru vo-
diku s poufZitim vysoce citlivych spektrometrd", prof.I.Millse
(Anglie) o "FTS gpektroskopii na université v Readingu" s

dr.J.Kauppinena (Finsko) o "Vysoce rozlifené FTS spektrosko-

pii v oblasti pod 1000 cm 1"

V&tsina ostatnich prednasek byla prednesena v sekcich
o] dvouatomovych a linedrnich molekuldch a molekuldch typu asy-
metrického, sygpetrického a sférického setrvadniku. Kromé toho
byly na programu konference sekce o obecnych otdzkdch teorie
a experlmentu vysoce rozlifujici infracdervené a submilimetro-
vé Spektroskople a sekce o pohybech s velkou amplitudou vibra-
ce v nerigidnich molekulach.

Vzhledem k tomu, Ze jde o perlodlcke konference porddané
prav1delne v 8ESR (po 2 letech), miZeme dob¥e sledovat jejich
neustdle stoupaglcl droven a naddené hodnoceni jejich odborné
i spoledenské drovné (kromé rozsdhlého odborného programu byl
udastniky kladn& hodnocen i spoledensky program - napr. vylet
do Prahy, koncert Talichova kvarteta v Iiblickém zdamku, tra-
didni Zivénskd).

NaSe konference umoznuji setkdni vedeckych praoovnlku
gocialisgtickych a kapitalistickych zemi na Siroké zdkladné a
velmi kladné je hodnocena mezindrodnimi ucastniky vysoce pra-
covni a neformdlni atmosféra konference. .

Pro pPisti konference vznikd zdvainy problem, ze pocet
zaaemcu bude pravdepodobne presahovat kap501tu negenom Liblic-
kého zdmku,sle i hotelu Ludmila v Mélnice a dokonce i motelu
v Mélnice, ktery jsme &dstednd byli nuceni vyuiivat. Z nadich
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konferenci o infracervené spektroskopii se proto v budoucnog-
ti stane pravdepodobne prestlznl setkéani Vedeckych pracovnlku
Z Evropy i zdmori, s nutnosti regulovat podet prijatfch pFi-
hldsek.

Zpravu poddva : doc.Dr.DuSan Papoulek, DrSc

4.celostdtni konference "Lasery ve vyzkumu a prdmyslu"

Ve dnech 27.zd%1i aZ 1.Pijna 1982 byla uspoidddna v re-
kreacnim objektu "KySerka" Vyzkumného dstavu gumdrenské a
plastikd¥ské technologie Gottwaldov ve Velkych Karlovicich
konference_ "Lasery ve vyzkumu a primyslu.

Mimo és.spektroskopickou spoleénost se na organizaci
konference podilela Fyzikdlni védeckd sekce Jednoty 6s.mate—
matikd a fyzikd, Cs.spolednost chemickd a pobodka Jednoty és.
matematikd a fyzikd v Olomouci. Predsedou organlzacnlho vybo-
ru byl RNDr.Josef Ondra, pracovnik Us.metrologického istavu
v Praze.

Konference se zucastnilo 118 pracovnikd a bylo pPednese-
no 48 referdtd a krdtkych sdéleni z ndsledujicich oborid :
lasery, lasery ve fyzice a metrologii, lasery v mé¥ici techni-
ce, laserovd spektroskopie, lasery v optoelektronice a sdélo-
vaci -technice, technologlcﬁe aplikace laseri a lasery v che-
mii, biologii a lékarsgtvi. Pracovalo se i po vede¥i, kdy od
19.00 do 20.00 hod. pokracgval program konference krdtkymi
sd8lenimi v sekeich. Uroven referdtt i kratkyoh sdélendi byla
Vysoka a dlskuse byla velmi Zivd. Mimoradné pozornosti se t&-
gila zdvérelnd panelovd diskuse, soust¥ed&nd na perspektivy
vybranych oblasti laserové techniky.

dastnici konference prlgall na zaveér usneseni, ve kterém
vyjadrili spokoaenost s usporadanlm i prGbéhem konference a
konstatovall, Ze laserova fyzika s technika ovllvnuae v celém
svété mimoFddnym zpusobem progresivni rozvoj ekonomlky v celé
¥ad® oblasti. Je proto t¥eba tuto tendenci uplathovat i v ﬁes—
koslovensku, aby laserovd technika nezaostdvala ve srovndni
s Vychodem ani Zapadem. Zatim se nedostatek této technlky ne-
gatlvne prOJevuJe v zavddéni novych technologll v Ffadé vyrob—
nich odvétvi a v rozvoji védecko-vyzkumné zdkladny. Brzdou je
i nefungujici servis.

Bylo doporuceno kondni stegnych konferenci prav1delne
kazdé 3 roky a novy organlzacnl vybor pro 5.celogtdtni konfe-
renci md byt svoldn s dostateénym Casovym predstihem.

Zprdvu poddva : Ing.Jaromir Moravec, CSc

© Analytiktreffen 1982

Chemickd fakulta llpske Unlver81ty Karla Marxe ve spolu-
pr301 s vedeckyml spoleCnostmi NDR porada od roku 1974 kazZdo-
roéné semindre "Analytlktreffen" Ji% dvakrdt (1978 a 1982)
nesly tématické oznaceni "Atomovd spektroskopie - pokroky a
analytické vyuziti". Posledni se konal v Neubrandenburgu od
8, do 12.,1istopadu 1982 av Eele jeho védeckého vyboru stal
Casty host nasich spektroskopickych konferenci a semindii
doc.Dr.K.Dittrich, DrSc z lipské university. Diky aktivité

___
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prlpravneho vyboru se poda¥ilo zajistit G3ast rady zahrdnlc_
nich hostt, JlmZ byly Vv programu vyhrazeny predndsky 30 aZ
45t1 mlnutove.

Teoretické prednasky byly zaméFeny predeviim na proble-
matiku elektrotermické atomizace (C.L.Chakrabarti, Ju.I.B&l-
jajev, W.Frech, J.M.Ottaway, V.Sychra, K.Dittrich aj.) a ICP
(F.Robin, R.M.Barnes, L.de Galan, J.A.C.Broekaert, K.Chls aj.)
kdeZto praktlcke apllkace zahrnovaly nearozman1te351 problema-
tiku, predevglm plamenove AAS, Celkem bylo predneseno vice
neZ 100 prlspevku a predvedeno ne 30 posteri.

Myslenka prlvest na semind¥ do Neubrandenburgu co nej-
vétsl polet zahranidnich prednasealclch se ukdzala jako vel,
mi. 5¥astnd. Potvrdlly to i diskuse navazujici na nékteré re-
feraty, pro néZ bylo v programu vyhrazeno misto. Pres vysoky

.pocet Ucastnikyd (pres 400) panovala v prubehu semind¥e prdtel-

skd atmosféra,rozsifujici moZnosti vzdjemného styku mezi od-
borniky.

Dr.Vdclav Sychra, CSc
Dr.Milan Fara, CS3c

Zpravu poddvd :



KOMISE

Prigstrojovd komise

Stredni primyslovd Skola strojnickd, Na T¥ebedin& 2299,
108 00 Prsha 10- Strasnlce, potrebuje pro vyuku stiloskop
"Industriespektroskop", vyrobek firmy Carl Zeiss, Jena-NDR.
U pristroje, ktery Vlastni, chybi okuldr, proto by uvitali
i nabidku neuplného nebo jinak poskczeneho pristroje.
Nabidku adresujte pFimo na zastupce Yeditele SP3S
s.Ing.Stanislava Bohuminského na vySe uvedenou adresu.

Jiskrovy zdroj HFO-1 (VEB Carl Zeiss, Jena) odprodd Statni
vyzkumny ustav skldrsky, 501 92 Hradec Krdlové.
Blizsi informace podd Ing.M.Palecek, telefon 32821.

Sborniky semindfe "Nové metody optické emisni spektrometrie",

konaneho ve dnech 22. - 25.3.1982 v Havitové
je mo#né zakoupit v Dom& techniky GSVTS Ostrava
(cena sborniku 185 Kis).
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PRISPEVEK K DISKUSI

Stopova analyza je spoleinym pojitkem vétZiny spek-

“tralnich metod. Vyrazné Uspéchy mnohych disciplin vedly

k jejich rutinnimu vyuZivadni, aviak Zasto bez kritického
zpétného pohledu na produkované vysledky. Jednou z oblas-
ti, kde spravni metodika a interpretace vysledkd hraje mi-
mofadnou roli, je analytika Zivotniho prostfedi, Této pro-
blematice byl vénovan pifispévek v &asopisu Analytical Che-
mistry /52, 2242-2249,1980/ "Guidelines for Data Acquisi=-
t1on and Data Quality Evaluation in Environmental Chemist-
ry", ktery redakce Bulletinu povaZuje za vhodny ocitovat

v téméF Gplném pfekladu, nebot jeho platnost - pfes zamé-
Feni na organickou analyzu - je obecnd. V pfekladu nejsou
ve viech pfipadech pouZity term1nolog1cké ekvivalenty, ne-
bot v Fadé pFipadl nade. nazvoslovi neni ustidlené. To jisté
ale nebude branit tomu, aby se &lLanek stal pednétem k dis-
kusi nejen na poli Zivotniho prostifedi, ale v3ude tam, kde
nads technologickd &i jina potieba nuti housti na instrumen-
talnim vybaveni, jeZz ve své computerisaci mUZe analytika
svést z cesty spravného postupu, ktery se - bohuZel - dosud
sestadva i z takovych pracovnich operaci, Jei nelze vtésnat
do m1kroprocesorové nicitky. J

Z4sady pro ziskdvani dat a jejich hodnoceni v chemii prow

stredi
Predmluva

Pro zajisténi kvality prostifedi a zdravi lidi jsou nut-
nad data, kterd se ziskavaji sprédvnymi postupy analytické che-
mie. V 2zaf41 1978 vyjadifil vybor pro zlep3eni prostifedi Ame-
rické chemické spolefnosti obavu, Ze souéasné pracovni postu-
py pouZivané v analytické chemii prostifedi jsou do té miry
rozliéné, Ze vysledky nejsou pouzitelné pro mezilaboratorni
porovnani, Dadle si vybor polozil otazku vhodnosti nékterych
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analytickych metod, které se pouzivaji pro ziskani dat.
PouZivané analytické postupy €asto neexistuji v psané for-
mé dostate&né kompletni, aby to dovolilo ostatnim porozu-
mét a pochopit, jak byla analyza provedena.

Vybor povéfil svij podvybor pro analyt1ckou chemii
Z¢ivotniho prostfedi, aby vytvofil soubor zasad, které by
pomohly zlep$it celkovou kvalitu analytickych praci v té-
to oblasti, PrfredloZené z4sady pro ziskavani dat a vyhodno-
covdni jejich kvality v chemii Zivotniho prostiedi posky-
tuji navod jak provadét spolehl1vé chemické analyzy vzork(
ze Z2ivotniho prostred1 a zaroven umo¥nit duveryhodner1 vVy=
uZivani vysledku z vice laboratofi,

Je tfeba si viimnout, Ze analytickd méfeni v oblasti
Zivotniho prostfedi jsou vyvinuta pro fadu cily jako je
napf. osud Llatek v.prostifedi /transformace a transport/
nebo zajidténi koncentrace urtité Llatky v prostfedi pro
zhodnoceni miry rizika. 3irok4d oblast aplikaci anaLyt1ckych
dat a rdznorodost ,rozhodovacich procest pravdépodobnég vyza-
duji rlznou droven analytické spolehlivosti. Potfebna pres-
nost musi byt pfiméfend danému GEelu a toto musi byt pFi-
pad od pfipadu vidy vymezeno. Vybor ver:, ie tyto zasady
budou vieobecné pouZitelné a budou se Ziroce ‘aplikovat v
celé oblasti stopové organické analyzy, Zdroven uznava, e
24sady se budou muset doplnovat s tim, jak pokroéi védecké
znalosti,.

Podepsani Daniel MacDougalL, pfedseda pro zlepsen1 prostfe- -
di a Warren Crummett, pfedseda podvyboru pro anal. chemii
Zivotniho prostfedi.

Uvod

Rozhodnuti, ktera se tyka11 pouzivani chem1ck¥ch Latek,
se stidle ve vét3i mife opiraji o analyzy, je: zjistuji che-
mické sloZeni blizko nebo pod Grovni méfenou konven&nimi
technikami. Tyto stopove analyzy Jsou zat1zeny ‘mnohymi teZ-
kostmi, mezi nimi2 jsou dileZité vzajemné rudivé vlivy, in-
strumentalni Sum a nekontrolovany pfirGstek nebo Ubytek sta-.
novovanych Llatek. Velké mnoZstvi organickych Latek v prostie-
di je zdrojem prvniho typu problému; druhym je skuteénost,ie
sloZeni vzork& mi2e byt ovlivnéno nekontrolovatelnym1 promén-
nymi jako Je napf. vliv potasi nebo Easu; mezery v technickych
znalostech jsou rovnéZ problémenm ste]ne Jako nerovnomérné
vzorkovani, neobjevené chyby v systému méFeni i chyby, je:
jdou na vrub lidskému faktoru. Systematické chyby v analyze
jsou hlavnim zdrojem potizi, 2z téchto dlvodd je velmi obtiZné
dosdhnout spravnosti ve stopové analyze a pfitom je to ne-
obyfejné daleziteé.

JestliZe drahé a &asové narolné vyzkumy obsahuji nejisto-
ty, jako ty, které byly zminény nahofe, vysledky mohou byt
zkreslujici nebo nesmyslné. Dobfe planovany a peélivé prove-
deny zplUsob méfeni je nejlepdim pPistupem, jak pfekonat tyto
problémy. Takovy analyticky proces miZe byt pFedstaven jako
systém, ktery obsahuje tyto Casti:
plén, odbér vzork( i méfeni, kalibraci, standardizaci, pro-
véfeni kvality, statistické procedury, dokumentaci. JestliZe
jsou tyto E&sti dobife navrieny a dobfe funouji, pravdépodob-
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nost produkce dat potfebné kvality roste. JestliZe je v%ak
néktery &lanek Fetézu slaby nebo dokonce chybi, je kvalita
dat ohroZena.

Planovani

Méfeni musi byt zaloZena na dobfe promySleném planu ne-
bo modelu. Takovy plan nebo model je implicitné nebo expli-
citné zahrnut v kaZdém procesu mé&Feni, Data jsou ziskavana
proto, aby se odpovédélo na uriité otazky nebo aby byla ziska-
na informace, ze které se daji utvofit zavéry. JestliZe mo-
del, tzn. vzdjemné vztahy dat k problému je 3patny, potom bu-
dou ziskané zavéry rovné3 Zpatné, nezavisle na tom jakou kva-
litu ma mé&feni. Pl4n by mél explicitnd obsahovat zadkladni pfed=-
poklady, .tzn, vztahy mezi informacemi a zavéry, a stanovit
zakladni specifikace méfeni., Plan miZe a mé&l by byt revidovan
tak, jak to vyZaduji dalsi 1nformace, 24dny program méfeni by
v§ak nemél byt.podniknut difive, nei je uceleny plan vytvofen.

Adekvatni plan bude zaloZen na piném pochopeni procesu
méfeni a na rozumné hypotéze, ktera se tyka povahy fyzického
problému, jez je zkouman. Nejlépe je ho vytvorit spolecngm
Usilim analytického chemika, ktery velmi dobfe zna techniky
méfeni, védeckého pracovnika, ktery bude uZivat data, a stati-
stika, ktery bude data hodnotit, PlLan by mé&l specifikovat obecné
problémy jednotlivych etap méffciho postupu a odkazovat na pro-
tokoly, tzn. detailni popisy jednotlivych pland a procedur.’

0dbé&r vzorkl

Kvalita analytickych dat je kr1t1cky zavisid na validité
vzorku 2 na vhodném odb&ru vzorkd.

Cilem je ziskat vzorky, které reprezentu31 vitdi celek,
ktery je studovan. V3echny aspekty programu odbé&ru vzorkl by
se mely planovat a dokumentovat v detailu a ofek&vany vztah
mezi postupem odbé&ru a vysledky by se mé&l explicitné stanovit,
Program odb&ru vzorkl by mé&l zahrnout ddvody pro vybér odbéro-
vych mist pro dobu ziskavani vzorkd a pF1JateLnou aroven fluk=
tuace zpusobenou heterogen1tou. betailni popis mist a postupl
odbé&rd je nezbytny a ma zahrnout metodologii, zplsob oznaleni
vzork(, pripravu nadob, pfipravu slepého pokusu pFimo ziska-
ného v terénu, uchovavani vzorkl a vedkeré procesy, které jsou
pfedfazeny vlastni Laboratorni analytické praci. Jako minimum
ma pfijatelny program odbéru vzorkl obsahovat toto:

1. Vhodny statisticky program, ktery bere v Gvahu cile celého
vyzkumu a jeho jistoty i nejistoty.

2. Navod na ziskavani vzorkl, oznaltovdni, uchovavani a trans-
port do analytické Llaboratofe,

3, Pouleni persondlu, ktery bude provddét odbéry, detailni po-
pis zplsobu odb&ru vzorku, a v8ech ostatnich procedur, kte-
ré nasleduji. :

Nadoby na vzorky a zplUsoby uchovadvani musi byt konsistent-
ni 2e stabilitou latek, jeZ se maji analyzovat, musi byt do-
kadzano, Ze se v prubehu transportu a uchovavani neméni _sloze-
ni vzorkl, presnéji Peteno, Ze jakékoliv zmény neovlivnuji che=
mickou koncentraci pripadné formu Latky, kterd se ma stanovovat.
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Zvl48tni zplhsoby transportu a uchovavani jako je napf.
snifend teplota, vylouleni svétla apod. se musi speci=
fikovat.

PoZadavky na odbéry vzorkd

Obecné musi byt pe&livé zvdlen polet vzorks a kvalita
postupu odb&ru tak, aby byl vzorek dobfe charakterizovan
a bylo dosaZeno spolehlivosti kone&nych vysledkd.,

JestliZe proces odbéru vzork{$ nent jinak specifiko-
van, musi se vyzkumnik rozhodnout jakéd uroven chyby je
pFfijatelnd a jakd je vhodné hladina spolehlivosti a na
zdkladé toho ur¥it minimalni poket vzorkd pro zajidténi
poiadované spolehlivosti m&Feni vzhledem k danému cili
celého vyzkumu. Pro stanoveni potfebného poltu vzorkd je
k dispozici n&kolik pFfistuptl.

ProtoZe vzorky z Z2ivotniho prostredi jsou obvykle
velice heterogenni, musi jich byt analyzovan velky poiet,
aby se ziskala platnd data. Podet individudlnich vzorkd,
které se musi analyzovat, zavisi na druhu informace ,kte-
rou poZaduje plan danych praci, JestliZe je pofadovana
primérnd sm&snd hodnota, bude se muset pravdépodobné ana-
Lyzovat velky pofet ndhodné vybranych vzorkd. Tyto vzorky
se budou muset rGzné& zkombinovat a snad i smichat, aby se
ziskal v rozumné mife homogenni smésny vzorek, ze kterého
budou analyzovény dil&i vzorky. Jestlife jsou poZadovany
koncentraini profily nebo informace o variabilité popul a=
ce vzorkly, bude zapotiebi analyzovat individudlné a to
nékolikanasobné& velky po&et vzorkd,

Statisticky pFistup ke vzorkovani je mozny, jestlize
je znama smérodatnd odehylka u jednotlivych vzork( nebo
miZe byt v rozumné mife odhadnuta. Pfiklad, ktery popisu=
ji Walpole a Myers /1/ u2iva vyrazu

N = /24, /E/Z /17
kde N = polet vzorkl, Z = konstanta /standard-normal/
z tabulek /napf.reference /2/, tabulka 2, str. Tu3/,0G, =
sm&rodatnad odchylka jednotlivych vzorkd a E = pripustna
chyba ve stanoveni priméru pro mé&fenou vlastnost.

NapFf. pfedpokladejme, e vzorky, které se budou ana-
Lyzovat budou mit primé&rnou koncentraci pFiblLiZné 0,1 ppm
se smé&rodatnou odchylkou 0,05 ppm a 3e pFipustnad chyba
urlené hodnoty priméru pFi 95% hladiné spolehlivosti
/1=1,96/ nemé piesdhnout 20% /0,02 ppm/. Daldi pFedpoklad
se ulini, %e chyba mé&Feni je mald ve srovnidni s mé&Fenou
hodnotou a ve vypoltu se mG%e zanedbat.

S témito hodnotami bude pofet poZadovanych vzorky

N = [(1,96 x 0,05/0,02] % = 24 12/

Tzn, %e se bud bude analyzovat 24 jednotlivych vzor-
ki a nebo se smichaji a bude se analyzovat homogenizovana
smés. Oviem homogenizat neposkytne 2adnou informaci o va-
riabilit& jednotlivych vzork( /cof miZe byt cenné pro po-
souzenj vhodnosti zvolené strategie odbZru vzorkd/, ani
nedokdZe, %e byl ziskadn dostatefn& homogenni vzorek., Ten-
to posledni poladavek by pofadoval analyzu dostateiného
pottu dil&ich vzorkd /doporufuje se 7/.
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BohuZel, stopovd analyza se obvykle provadi v situa-
¢i, kdy neni znadma smé&rodatnd odchylka jednotlivich vzor-
kd predem a navic chyba mé&Ffeni nemiZe byt pFfedpovédéna a
ani nemGZe byt povalovadna za zanedbatelnou. V tomto pii-
padé musi se pro vypofet celkové smérodatné odchylky <
pouZit namé&fenych hodnot, které se vztahuji ke snérodgt-
né odchylce méfeni a ke sm&rodatné odchylce jednotlivych

vzorkd vyrazem : g L
5'0 = @m + GD 13/
Ureni 1 mG2e byt z2iskino tzv. pooling procesem,
pfitem2 se pouZivad rozdilu zméifenych hodnot dvojic homo-
genizovanych vzorkd /ref. 3,strana 3161: Potom smérodat-
nad odchylka jednotlivych vzork( o1 se mUfe vypolitat. Po-
kud takovéto vypo¥ty nejsou zaloZeny na velkém mnoistvi

-mé&feni /nejméné& 7/, smé&rodatné odchylky mohou byt vyznam-

né podcenény. V takovém pFfipadé se musi pouZit vhodnad hod-
nota Studentova testu /ref. 2, tabulka 4, strana T-5/ a
hodnoty t se dosadi misto .2 v rovnici /1/ a podobnych
yrazech,

Vil Rovnice 1 se také pouZije, aby se uriil potet jedno-
tlivych opakovanych m&feni n , které jsou po¥adovany, aby
se ziskala primé&rnad hodnota pro homogenni vz9rek v ramci
daného intervalu spolehlivosti E. V tomto pfipadé & pled-
stavuje smé&rodatnou odchylku mé&Feni., Tato transpozice

rovnice . _ 2 ¢u/n 1/2 ‘ 7Y,

se poufije, aby se vypoletl interval spolehlivosti x E

pro primér 2z n mé&feni.
JestliZe data, jeZ jsou potfebna, aby se vypoletl

"minimalni podet vzork( /N/ nejsou k disposici v dob&, kdy

se provadi-odbéry vzorkiu, musi se pouZit gmpirického pifti=
stupu, V tomto pripadé se doporuluje pravidlo NTN-N IAI._
Tzn., Ze stejné po&ty /N/ terénnich vzorkd, slepych'vzorku
ziskanych pfimo v terénu a terénnich slepych vzorkl se
standardnimi pFidavky se analyzuji spolu s kalibradnimi
standardy a kontrolnimi vzorky., Toto pravidlo bylo ?oprvé
pouzito americkym Ministerstvem zemé&délstvi pro residua
pesticidd jako pravidlo 10-10-10., Tzn. 2e studie residui

_vy2adovala analyzu nejméné& 10 vzorki, 10 terénnich slepych

vzorkd a 10 terénnich slepych yzorki se standardnimi pfi=-
davky, Pravidlo 7=-7=7 se b&in& pouZivd americkym GFadem
na ochranu prostfedi /EPA/ pFi analyzédch vody a odp?dnich
vod. Slepé vzorky ziskané pFimo v terénu /n&kdy nazyvané
kontrolni vzorky pifi zem&délskych sledovdnich/ se &asto
nesnadno pripravuji a m&lo by se v&novat velké usili tomu,
aby se pravé tyto slepé pokusy z prostfedirzisk?ly; mély
by obsahogat analyzovanou latku v koncentradni urovni pod
mezi detekce pouZivané analytické metody, V ur&itych pifi=
padech simulovany nebo synteticky terénni slepy vzorek

je jedinou alternativou,
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Ptiprava vzorkl

: Po odbé&ru vzorku analyticky postup zpravidla vyia-
duje jeho homogenizaci, aby se mohly odebrat dilZi vzor=
ky. Péle se md vEnovat postupnému oznaleni, srovnavani,
inventarizaci a vzorkd a zejména procesu jejich
uchovavani, ZvlaZtni péte se musi vénovat zabranZni zmé&n
v koncentraci stanovované latky a kontaminaci vzorkd.

P¥iprava vzorku pravd&podobné zahrne fyzické opera-
ce jako je prosévani, miSeni, drceni, sudent a chemickeé
operace jako je zFe&ovéni, pFidavek konzervalnich &ini~
del, standardi a jinych materidli. Tyto fyzické a chemi-
cké operace musi byt pFesnd dokumentoviny, aby byl k dis-
poziei kompletni zdznam o historii vzorki pro dalZi pos=
tup nebo opakovani,

Vlastni méfeni

PFi vlastnich analytickych pracich by se m&lo poufi-
vat jen {#4dn& odzkoulené a dokumentované metody. Navic
kagda Laboratof a kaldy analyticky chemik musi provést
prukazgé testy pfedem, pfilemZ se musi pouZivat stejnych
postupd a typickych vzorkl, aby se dokdzala poufitelnost
pouZivanych analytickych metod. Faktory, které zplsobuji
chyby, zahrnuji kontaminaci nddobami nebo ne&istym nado-
bfm, anslytickymi Zinidly, pfistroji, atmosférou a prida=-
nymi vnit¥fnimi standardy. Polet krokyi v celé procedufe by
m&l byt drZen co nejniZ&4 tak, aby se redukovala moZnost
vneseni chyb, PouZiti uzavfenych systémd a co nejméné rui-
nich operaci se doporuluje zvlaité& pri stopové analyze,
Dokumentace musi byt dostate&n& detailni, aby dovolila
zopakovani pouZitych procedur kterymkoliv kvalifikovanym
analytikem,

Kalibrace a standardizace

Kalibrace je srovnani fyzickych vysledkd méfeni s
pfijatymi standardy, co# zahrnuje mé&Ffent E&asu, teploty,
hmoty, objemu, el.jednotek a jo Standardizace je defino-
vana jako zjisté&ni funkce § = g/C/ kde § = méfeny Eisty
signal, ktery je funkci "g" dané koncentrace stanovované
latky /C/. V3ude, kde je to moiné, méla by se provadét re-
gresni analyza konsistentni s linedrnim pojetim této funkce,
!fcitento ufel je potfeba m&fit trojnasobnd nejméné 5 rlz-
nych koncentraci kalibraZnich standardi. Zvolené koncentrace
by mély zardmovat ofekdvanou koncentraci ve vzorcich, Stan=
dar?izace zahrnuje zjidténi signalu pFistroje testovanim
§ ruznou koncentraci stanovované Llatky ve vhodném rozpus-
tidle nebo w matrici vzorku, Signal pFistroje je funkce g/C/ H
zatimco grafické verse je zndma jako "analyticka kiFivka"“,
Standardizace by se mé&la provést za stejnych podminek, jako
jsou ty, které budou existovat v priabZhu mé&Ficiho procesu
a toto musi byt specifikovadno. Zahrnuje to véechny pfedpo-
klady, jeZ se tykaji vypodtu, jako je ptedpoklédand Lineari-
ta, interpolace a extrapolace, JestliZe testovéni ukadzalo,
%2e n&kterd chemikdlie nebo podminka musi byt kontrolovéna,
potom pFisludnd omezeni tykajici se této chemikalie nebo
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podminky musi byt zahrnuta jako soulast celkového standar=
dizatniho procesu,

Testovani a monitorovéni analytického postupu

Pfesné méifeni ve velké mite 2a4visi na spravném pouii-
véni dobrych laboratornich praktik, vyzkoulenych metodik a
pfistrojad s nizkym $umem. Spravnost je podporovdna vyuii-
vanim standardnich refereninich materidld a Gfasti v mezi-
Laboratornich srovnanich, 2droj, sloZeni a Eistota standardi
musi byt dobfe znéma. Takové informace jsou k dispozici na
pf. v NBS a dalZich institucich, Cistota standardu by se mé-
la ovéfit a dokumentovat, moiné interference se musi stano-
vit a pFipadnou Zasovou zdvislost sloZeni standardu je tfeba
zjistit, aby se urdilo zda nedoilo k n&jakym zmé&ndm v pribé-
hu analytické studie.

Urdity stupen nespridvnosti existuje pFfi kaZdém mé&feni
a tak je zapotFfebi strategie, kterd chyby minimalizuje.
Prvky této strategie zahrnuji minimalizaci sloZitosti analy=-
tické procedury a vyhodnoceni kaZdé experimentdlni proménné
jako moZného zdroje chyby, &imZ se dosadhne sniieni pFfileii-
tosti k chyb&, Chyby mohou vznikat, jestliZe je m&fici pro-
ces neolekiavand citlivy k zdanlivé malym zménédm v postupu /5/.
Ptikladem toho je moZnd citlivost metody vu&i teploté v la-
boratofi, vihkosti vzduchu a nebo ke koncentraci jistych ved=-
lej¥ich Latek v kapalném nosiii pFi kapalinové chromatografii.
tistota chemikdlii, rozpustidel, pevnych Latek a plynl pouZi-
vanych pFi analyze musi byt znadma anebo zjiit&na jako souldst
programu zajiiténi kvality, ktery se aplikuje pPFi 2iské&ni dané
chemikadlie a jejim &i3téni. Slepy pokus kaZdé chemikdlie je
ufiteinym indikdtorem, ale nem&la by jim byt nahrazena tato
kritickd informace. Youden vypracoval plan pro zkouseni vlivu
vice nei jedné proménné najednou, Tento zplsob je znam jako
test robustnosti., KaZdad vybrand analytickéd metoda musi byt
vylerpavajicim zpUisobem vyzkou3ena pro viechny moiné zdroje
chyb jedt& difive nei se pouZije, aby mohla byt odpovidajici
opatitent specifikovadna v pfipadé nutnosti.

Ka2déd vyzkoufend metoda se mad v prib&hu méfeni znova zkou-
et perfodickou analyzou slepych pokusl, standardl a vzorkd
se standardnimi pFfidavky. Znalost mofnych interferenci je nut=-
no ziskat pfedem, JestliZe testovdni metody odkryje ur&itou
kritickou podminku nebo chemikdlii, musi se u&init pfisludné
kroky, aby se pellivé sledovala napravnad opatfeni provadéné
tak, aby se zabrdnilo chybnym vysledkim,

pefinice soubbru dat

Sprévné provadéni stopové analyzy vyZaduje, aby byla zis-
kdna data z téchto Sesti kategorii vzorkl viude, kde je to
moZné:

a/ kalibra&ni standardy, b/ terénni slepé vzorky, c/ terénni
slepé vzorky se standardnimi pFfidavky, d/ Llaboratorni slepé

vzorky se standardnimi pfidavky, e/ pracovni standardy,

f/ terénni vzorky. MiiZe byt uZitefné pFfidat soubor terénnich
vzorkli se standardnimi pFidavky.
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"Pou2iti té&chto vzorki pomaha zlep&it Groven hodno-
vérnosti m&Fficiho procesu, Jestlife jsou kalibraini stan=
dardy stabilni a jejich vyté&inost je reprodukovatelna,
potom mGZe byt vétsi Zas vénovan méfeni terénnich vzorkd
a terénnich slepych vzorkl. /PFi radioaktivnich m&Fenich
je urtitd tendence neproviddét riznad kontrolni méfeni
jestliZe signdl prvku, jenZ je stanovovadn, dosahuje poza-
di, potom se obvykle pFfidéluje méFeni vzorku a pozadi
stejnd doba/. ProtoZe nékolikanidsobné operace maji tenden-
ci zvySovat variabilitu mé&feni, je nutné testovat jakou
uaroven méfeni md, aby se neustdle sledovala vytéZnost a
variabilita pfi analyzovani znédmych a slepych vzorkd.
Testy spravného provadéni metody jsou zalofeny na pouzi-
védni pracovnich standardd, jejichZ hodnoty jsou dobfe zné=-
my, a v3ude, kde je to moiné, také na pou2ivani standard-
nich refereninich materiala, tetnost a posloupnost mé&feni
v sekvenci slepych pokusl, kontrolnich vzorkd a terénnich
vzorki by mély zéviset na pfisluiném protokolu nebo na
situaci méfeni. KdyZ se provddi studie vytéinosti, analy-
tik by si mél uvédomit, Ze sledovand Litka, kterd se pti=
davéd do slepého pokusu, se moZnad bude chovat rozdilné
/typicky dkazuje Llep3d vyté&Znost/ od latky, kterd se sta=
novuje v terénnim vzorku.

Testoﬁéni spravné funkce zafizeni zpracovavajici data

Elektronické zpracovani dat, redukce dat a systémy
uchovavadni dat jsou dileZitymi soufadstmi mnoha modernich
analytickych systémli. Silné& zjednodu3uji zachézent s daty
a pomahaji kontrolovat chyby, které jsou zplsobeny $pat~-
nym &tenim, 3patnym pfepisem anebo Zpatnymi vypolty. Nic=-
méné spravnd funkce datovych systémi se musi pravidelné
testovat, aby se 2jistilo, %e skute&nd pracuji tak jak
maji. M4 se to délat periodicky za poufiti znamych dat,
kterd ji% jednou byla vypoltena. Tyto testy musi mit dos-
tatefnou pfesnost .a spravnost, aby se dosdhlo spolehli-
vého testu celého systému zpracovadni dat.

Variabilita mé&fent

Katdy analyticky systém md v sobd urlité zdroje ne=-
spravnosti a nepfesnosti a oboji ma promé&nlivé komponen-
ty. Systematické chyby ovlivnuji spravnost tim, 2e z2vydu=-
ji fluktuace v jednom smé&ru coi mliZe vést k zdanlivému
zvy8eni vysledki. Nahodilé chyby jsou také pFitomny, Ta-
kové variace vznikaji z divodu nespolehlivého vaieni,
nepfesného pipetovani, zbytkové nehcmogenity vzorkl, in-
strumentalniho &umu a 2z jinych zdrojd.

Existuji dva zadkladnt indikatory kvality méfeni:
pfesnost a spravnost, JestliZe jsou experimentdlni mefent
nejdfive provadéna za pomoci spolehlivych pracovnich stan=
dardG, nadbytelnd variabilita ®m&feni poskytuje dobry du-
vod pro vysledovani takochh nekontrolovanych systematic-
kych chyb., JestliZe se vyhodnocuji vysledky zaruienymi
metodami, koneéné urleni pfesnosti se obvykle spoléha na
pFfedpoklad, Ze byly ulinény v3echny praktické kroky pro-
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to, aby se systematické chyby potlaily, eliminovaly
nebo kompenzovaly. Zbyvajici fluktuace jsou povaZovany
za nahodné a bude jimi uriena pfesnost mé&feni.

Variabilita koncentrace

Nidsledujici diskuze je v souhlase s dobfe zavede-
nymi kriterii pro posouzeni méfeného signdlu, jeho va-
riability a statistické vyznamnosti numerickych vysled=-
kb JestliZe se provadi mé&feni ve vzorku, pozorovany
signdl S; je soultem signdlu pFistroje Sy zpuasobeného
pfitomnosti analyzované Latky x ve vzorku, plus sig-
nadlu Sp, ktery je dan pifispdvkem pozadi anebo slepého

‘vzorku, tedy St = S, *+ Sp . i

JestliZe se provaddi odd&lené méfeni slepych pokusd,
24ska se uréeni Sp. Cisty signal stanovované Latky se
mife urdit z rozdilu Sy {6 4 16/

fisté koncentrace stanovované Litky Cx se zjist§
na zdkladé funkce Sy=9/Cy/ nebo grafickou interpolaci
z kalibra&ni kfivky tak, jak ji2 o tom byla Fel Abvyk=
Lym zpGsobem je, 2e se nakresli uréitd funkce Sy, kte-
ra je linedrni s Cy/.

Relativni variabilita analytickych méfeni se ob-
vykle zvy3uje, jestlile se snifuje koncentrace stano-
vované latky. Existuji 3 oblasti spolehlivosti, které
v pofadi zmenSujici se spolehlivosti definujeme jako
urovné stanoveni, detekce a nejisté detekce., Absolutni
varjabilita signdlu 7/ & / je definovadna smérodatnou od-
chylkou v zji%té&ném Eistém signalu / Sy /. Tato velili=
na by mé&la byt zaloZena na sprdvné znalosti daného mé-
ficiho procesu, kterid se ziskd z nejmén® 10 pozorovani,
Pro jakoukoliv variabilitu signdlu o&'s odpovidajici va-
riabilita koncentrace &, se mi2e vypotitat z funkce
$ = g/C/. V 2vladtnim pgipadé linedrni zavislosti S, na

Cx podle ° ‘c, - G%x

Cgrmaht Tgiy
Tyto pomé&ry urfuji relativni odchylku., JestliZe se Eis=

ty signal ziskd odeitem, potom roz$ifeni chyby vede k
témto vyrazim pro pfipad Linearity:

17/

2 2,1 :
o eyt 7 SR e B A , 18/
AT Sx

kde kliZovy parametr & se vztahuje k chybé& d& .v signalu
tistého analytu. Navic nejistota v priméru z n méfeni je
neptimo Gmérnd odmocniné z celkového poltu méfeni, Toto
se vztahuje k nejistoté& hodnoty Cy, a ke smé&rodatné od-
chylce slepého pokusu @y, cof hraje kritickou roli v roz-
hodnuti o arovni spoLehTivosti fvalidity/, kterd byla do-
saZlena pFi stopové analyze.
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Nezldetekce

Mez detekce /Limit of Detection - LOD/ je nejniZ¥i
koncentrace stanovované Latky, kterd miZe byt v analy-
tickém procesu spolehlivé zjisténa, Citlivost metody je
definovdna /6/ jako pomér zm&ny signdld pFistroje ke zmé-
né& v koncentraci stanovované Llatky, tzn. smérnice analy-
tické ktivky nesmi byt sméSovdna s pojmem meze detekce,
Mez detekce je ve vét$iné instrumentdlnich metod dana
vztahem mezi hrubym signdlem stanovované Latky Sy, hod-
notou slepého vzorku S, a prom&nlivosti terénniho slepé=«
ho vzorku G’'p. Mez deteEce byva definovana /7-9/ rozsahem,
kterym celkovy signdl pfevyZuje Sp

S5¢ = Sp 2 Ky 191

JestliZe nejsou k dispozici terénni slepé vzorky
anebo jestlile se analyzuje jediny vzorek a neni pro néj
k dispozici Za4dny Udaj o terénnim slepém vzorku, potom
mez detekce je didna Sumem "peak to peak" /& =&, /, co
se mé&Ffi na zdkladni &afe blizké skuteinému nebo olekava=-
nému piku stanovované Latky, V t&chto zdsadadch se dopo-
ruluje, aby spolehlivéd detekce byla zaloZena na minimal=
ni hodnoté& Ky = 3, Takto je mez detekce umisténa o 3«
nad celkovym signdlem slepého pokusu Sp. Toto je demon=
strovano na obr,1, ktery ukazuje oblast detekce stanovo-
vané létky v celkovém signalu jako Sy & S, + 36 a podob=-
né pro tisty signdl jako Sy € Sd.

Odpovidajici mez detekce vyjddifend v jednotkdch kon-
centrace se odvodi z kalibrafni kFivky; k ilustraci toho-
to uvaZujme jednoduchou kalibra&ni funkci, kde Sy=aCy,
NiZ%4{ mez detekce vyjadFenad v koncentraénich jednotkach
bude pak ziskadna 2z Eistého signadlu Cx/LOD/ € S4/a. Zatim-
co hodnota Kd = 3 se povaZuje za minimalni, vy3%i hodno-
ty mohou byt vyZadovany, protoie K4 = 3 obsahuje riziko 7%
fale&né pozitivnich /tzn, takovych, kde se pFedpoklada,
ie stanovovana Latka je pFitomna, zatimco pfitomna neni/
a faleiné negativnich /opa&nych/ rozhodnuti, Otézka o
arovni rizika spojend s ruznymi hodnotami Ky Jje diskuto-
vana ve vétdi uplnosti Kaiserem /8/ a Curriem /9/.

Kaiser pouZival daleko konservativn&j&i kriterium pro
tistotu slouleniny, a to Ky = 6, a tak sniZoval rizika
faledné pozitivnich nebo negativnich vysledkl.

JestliZe se méf§f jednotlivé vzorky pre Glely scree-
ningu, musi se poZadovat v protokole dal3i opakovani mé-
feni. Napf. potateéni pozitivni vysledky na skuteénych
terénnich vzorcich se mohou stdt spolehlivéjsimi tim,
3e se opakuji analyzy dil&ich

signdl stanovované létky Sy

>
e d 39
stanovovana Llatka oblast oblast kvantita-
,neni detekoyana detekce tivniho stanoveni
0 Sb Sp+3 & sp + 10
mez detekce mez stanovitelnosti
celkovy signédl S L

P
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Obr.13 Mez detekce je umisténa 3¢ nad m&Ffenym primérnym
slepym vzorkem, Mez stanovitelnosti je 10 nad
slepym vzorkem. Toto jsou minimédlni kriteria do-
porutend ptedlofenymi zdsadami.

vzorkly z totoZnych polnich vzorki. Opakovdni vede pfimo
ke zlep3eni plesnosti, jak je ilustrovadno rovnici.
Pfesnost primérné hodnoty se tak vztahuje nepFimo Gumér-
né kK odmocnind z celkového poitu mé&Ffeni., Shoda mezi opa-
kovanymi analyzami nad mezi detekce zvyiuje pravdépodob=-
nost, 2e stanovovand latka skute&n& byla detekovana, Nic-
méné vysledky nemohou byt povaZovadny za plné& zarulené,
dokud jedna nebo vice nezivislych metod neposkytnou sou-
hlasné vysledky,

spravnost v ur&eni hodnoty O se zlep8uje, jestlile
polet méfeni roste, Jestlile opakovani je omezeno, je
dileZité zvy3¥it zdénlivou nebo zjisténou hodnotu & , aby
se ptede3lo vainému podcen&ni jeji hodnoty. Pro tento
ulel se vyZaduje pouiti rozd&leni zaloZeného na Studen-
tové t-testu, SLud3i se poznamenat, Ze namé&fend smérodat=-
nd odchylka standardu smé&fuje k “pravé hodnoté" / & /
jenom tehdy, kdyZ se provede velké mnoZstvi méfent.

Mez stanovitelnosti /Limit of Quantitation - LOG/

Numericky vyznam zdadnlivé koncentrace stanovované
Latky stoupd, jestliZe signal stanovované Latky roste
nad mez detekce, Jako minimalni kriterium pro oblast sta-
novitelnosti je, Ze tato oblast musi byt nad mezi detekce.

Podrobnosti pro vybrané kriterium musi byt v souhlase s

utelem planu praci, at uZ je to pFfehledné mé&feni,screening,
kontrola kvality, monitoring vyZadovany n&jakymi pfedpisy a
nebo dtikaz moiného porudeni legadlnich pFfedpisy a norem.
Nédsledujici definice jsou uZiteiné. Mez stanovitelnosti

je umisté&na nad zmé&tenou prim&rnou hodnotou slepého pokusu
Sp touto definici: s§ndng, > Kqﬁ’ 710/

boporuluje se, aby minimadlni hodnota pro Kq = 10. Tak je
to ilustrovano v obr.1, kde oblast stanovitelnosti je vy-
jédFrena v terminech celkového signdlu Sy 2 /Sp + 105/ a
v termineck signdlu stanovované Latky Sy € 10¢ . Odpovi=-
dajici vyraz pro termin koncentrace by se ziskal za pou-
2it1 kalibralni funkce. V souladu s pfedchozim pfikladem
pou;ivanim pro mez detekce plati: CxILOQI=San /pro S, =
aC,/.

. Pfedchozi definice meze detekce a meze stanovitelnosti
jsou nyni vyjadteny matematicky a ilustrovany v obr.1.
Kombinované definice nyni mohou urtovat oblast detekce
Sq”>Sx & Sd a oblast stanovitelnosti S, € Sq. Tyto oblasti
jsou ukidzidny v obr.1 a tab, 1. g

Signaly men3i ne: 35 se musi vyjadfovat jako "nena-
lezeno™ v zavorkadch se musi uvést mez detekce. Signaly
v oblasti detekce by mé&ly byt mé&Ffeny a vyjadfovany &iselné
s uvedenim meze detekce /v zavorce/. .
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Tabulka 1, Oblasti mé&Ffeni stanovované Llatky
signal stanovované Llatky doporudené vyjadient
s , ;
X
{3 ¢ stanovovand Ll&tka nezjiiténa
3 a2 1009 oblast detekce
Z10¢6 oblast stanovitelnosti

Mé&Ffeni 2z oblasti Zivotniho prostfedi jsou &asto dopro-
vadzena pomérné zna¥nymi relativnimi chybami ot/St o hodno-
tach 0,1 - 0,25 nebo dokonce vy&&imi. Dale se Zasto zjiituje,
2e plynové chromatografické nebo s tim spojené hmotnostné
spektrometrické stanoveni méd Gt prom&nlivé a to (mé&rné& s Sg.
V tomto a jinych pFipadech se musi_uroven chyby zredukovat.
boporufeny pfistup je zvy3it uroven opakovadni, protoie smé-
rodatnad odchylka na rozdil od primérné odchylky pravdépodob-
né neni dostateiné& nizkd, aby byla splné&na podminka stanovi-
telnosti. (

V mnoha pfipadech bude obtiZné definovat nebo ziskat
experimentidlné terénni slepy pokus, JestliZe terénni slepy
pokus /skuteény nebo simulovany/ neni spravné definovdn v
protokolu, potom jsou vysledky nezaruéené, Jestlile jsou
jednotlivé terénni vzorky mé&feny pro Gely screeningu, bude
protokolem pravdépodobn& vyZadovdna opakovanad analyza s tim,
32e se vyjadri poZadavek opakovani je3té pfed tim, neZ se mé=-
feni skute&né provedou. Souhlas mezi analyzami zfetelnd zvy$i
spolehlivost m&Feni, Nicméné kvantitativni vysledky nejsou
potvrzeny pokud jedna nebo vice nezadvislych metod poskytne
toto potvrzeni, tak jak to bude struiné diskutovino,

Kvalitativni potvrzeni mé&feni

Je nutno ovéFit, zda Llidtka zjisté&nd ve vzorku je totoZnid
se stanovovanou Llatkou, o které je znémo, Ze je p#itomna v
referenfnim standardu. Toto musi byt zaloZeno na analytickénm
principu a analytickych podminkdch riznych od té&ch, které
byly poulity v primdeni analytické metodd. Proces potvrzeni
musi byt vysoce selektivni a mé&l by se vztahovat k nedvoj=
znatné vliastnostf, kterd je pro stanovovanou Latku charakte-
ristickd. Pro ilustraci mGZeme uvést, Ze jedna GC/MS metoda
mGZe byt potvrzena jinou GC/MS metodou, pokud se ob& Li¥i
chromatografickymi podminkami, metodami ionizace nebo meto-
dami detekce,

Dalli rizika pfi metodéch s nizkou vytéinosti

" Vytd%inost metody je odvozena od m&Feni slepych vzorkl
se standardnimi pfidavky. Toto mohou byt kontrolni nebo si-
mulované terénni vzorky obsahujici znamé pFidané koncentrace
C stanovované Llatky,., Vyt&inost je definovana jako
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% vytéiku = e—olnalezeno/ . 444 /117

C /added/

kde C/nalezeno/ je zaloZeno na fistém analytickém signalu
stanovované Latky pro slepé vzorky ze standardniho pFfidav-
ku. Vysoké Grovné vytéZnosti ve své podstaté zanechavaji
maly prostor pro varfabilitu v samotné vyt&3nosti, Jestlie
%e je naopak vytéZnost nizkad, proces méFeni se stavad za-
vislejSim na pfesné znalosti velikosti skute&né vyt&inosti
a koncentrace. KdyZ se provadd&ji studia vyt&inosti, musi
analyticky chemik védét, 2e stanovovanad Llatka pfidanad k sle=-
pému pokusu se miZe chovat rozdilné /typicky ukazuje vatsi
vytéZnost/ od stanovované latky ve stejném vzorku. V tomto
pfipadé metoda ¥tandardniho pFfidavku mad tendenci vést k
chybn& nizkym hodnotam. Kdekoliv je to moiné, mélo by se

provadét testovadni, jeZ zahrne experimenty na homogennich

pracovnich standardech, je: obsahuji zndm4 mno2stvi pfiroze-
né obsaZené stanovované Llatky. BohuZel, obvykle neni dost
takovychto specifickych vzorkd nebo standardd a to je vaAi=
nym omezenim v moderni organické stopové analyze,

PouZiti metod s velmi nizkou vyté&inosti mife byt uspo=
kojivé pfi aplikaci v oblasti stanovitelnosti jenom tehdy,
kdyZ pFesnost a spravnost jsou zjist&ny pFi dané Grovni
spolehlivosti, Za té&chto podminek mi3e mé&feni terénnich
vzorkli spravné indikovat skutelnou koncentraci stanovované
latky. VytéZinost men3i ne% 60% se obvykle povafuje za ne=-
spolehliveu v ddsledku toho, %e jeji skuteind hodnota se
velmi obtiZné zjidtuje.

.Ovéfent

Spolehlivost a pfijatelnost analytické informace o
prostiedi zavisi na pfesném splnéni viech poZadavki, je:
jsou vyjadFeny v dobfe definovaném protokolu., Takovéto pro=-
tokoly budou popisovat poZadavky na dokumentaci pFi provae
dénych studiich, jeZ zahrnuji procesy odebirani vzorkd,
mé&feni a ovéfeni vysledki. Viechny vysledky by mély byt kri=-
ticky zhodnoceny. JestliZe vzniknou otdzky v prab&hu kri-
tického hodnoceni je nutno provadét dalZi potvrzujici testy,
které by mély zahrnout metody jiné ne? ty, které byly apli-
kovany pfed tim. V situacich, kdy se analyzuje velky polet
vzorkd za pouZiti Ziroce pFijimanych a dobfe dokumentovanych
analytickych systémi, neobvykle vysoké vysledky nebo neob-
vykle nizké vysledky se musi zaru&it opakovanou analyzou
duplikatnich dil¥ich vzorkd za pouZiti stejné metody a tFe-
ti dil&i vzorek se md analyzovat odli%nou analytickou meto-
dou. Souhlas v3ech tFfi vysledkd indikuje, %e stanovovani
latka je pFitomna v nalezené koncentraci.

Divéra v analyticky proces mi%e byt podstatnéd zvyZena
mezilaboratornim srovnénim, Tow je jednou z nejulinnéjsich
prvkd planu zajisténi kvality. Uspé&né testovani ve spolu-
praci nékolika Llaboratofi by mélo byt vy3adoviano pro viech-
ny analytické metody, je: se vyladuji v technickych normach,
pi*i rozhodovacich procesech a podobn&. V mezilaboratornich
srovnanich petlivé homogenizovanych a uchovidvanych dil&ich
vzorklh se mohou ukdzat vainé diskrepance v prvnim kruhovém
testu v dusledku nezjidténych chyb, U&inné planovani mlde
prispét ke zlep3eni spravnosti. Currie a DeVoe doporu&ili
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/10/, aby Youdenova korelaini technika /11/ byla pouii-
vina pti mezilaboratornich srovnanich tak, aby se rozli-
£ilo mezi nadhodnymi chybami, lLaboratorni systematickou
chybou a nesmysly. ;

Vyjadiovani vysledki

Vysledky mefeni maji byt vyjédFeny tak, aby jejich
vyznam nebyl zkreslen zplsobem prezentace. Vyznam které-
hokoliv &isla je naznaten zplsobem, jak je Eislo podéno.
Vysledky jsou zaokrouhlovany tak, aby jenom posledni
Eislice byla pochybna. Nicméné tato metoda presentovani
vysledkl nenaznaluje jasn& vérohodnost, kterd je datu
pfikladana. i :

Data, kterd se ziskaji na zdklad® téchto zasad,do-
voli.statistické zhodnoceni, které se doporuluje. Vyja-
dFené vysledky by mély zahrnout primérnou zmé&Fenou hod=-
notu, potet méfeni a smérodatnou odchylku. Data by méla
jasné ukazat vztah mezi hodnotami jednotlivych vzorkd a
slepych pokusi, vyt&Znosti, priméry, variabilitu a rela-
tivni smérodatnou odchylku. Primérnad hodnota by mé&la byt
vidy psana ‘se smérodatnou odchylkou priméru a detaily by
mély byt presentovany tak, aby se ukézalo, jak je proces
pramérovani ovlivnén heterogenitou vzorku nebo nepfes-
nostmi opakovanych méFeni homogenizovanych dilZich vzor-
kii. Plan experimenty by mél pfedvidat moiné problémy,
které mohou vzniknout kdy2 se pracuje s heterogennimi
vzorky stejn& jako spravné vyjadFfeni této skutelnosti ve
vysledném protokolu. Explicitnim poZadavkem je, aby ko-
ne&né vysledky zahrnovaly védecky podloZené urleni moi-~
nosti systematickych chyb.

Dokumentace

Proces presentace vysledkd by mé&l poskytnout dosta-
tefnou informaci o vysledeich a o stupni jejich nejistoty.
Jakdkoliv novd metoda, jeZ byla pou?ita, méla by byt po-
psana detailné, pPitemZ by mély byt zahrnuty vysledky vy=-
terpavajicich testd této metodiky. Pou?ivani existujicH
standardni metodiky mi3e byt uvedeno s tim, ¥e se poukdle
k publikované Lliteratufe, oviem za piedpokladu, e publi-
kované popisy jsou kompletni a adekvatni a Ze jakékoliv
modifikace byly plné otestovany a podadna o nich zprava,

Stejné dale2ité je ukdzat na pFikladu, jak byla podi-
téana koncentrace stanovované latky v analyzovanych vzor-
cich. Neupravens plvodni data pro kaidy vzorek 24droven s
vysledky slepych pokust chemikalii, kontrolnich vzorkd a
obohacenych vzorkid by se m&la vhodnym zplsobem uvést, Ne=
upravena data by m&la obsahovat dilelité informace tyka-
jici se kompletni specifikace vzorkl, pfesuni a zmén,
které se se vzorkem dély a v3ech operaci, dale &islo vzor-
ku, ptvodni vdhu vzorku, objem extrakce, konetnou vahu a
analyzovany objem, signal pfistroje, chromatogramy anebo
instrumentalni vysledky, vdhu zjidténé slouZeniny a kon=-
centraci vzorku. VZechny Laboratorni protokoly nebo vhod-
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né kopie by m&ly byt trvale skladovény pro pFipadné
pfidti pouliti.

Zpravy o rusivych vlivech

Kompletni zprdva o vysledcich by méla zahrnout in-
formaci o ru$ivych vlivech, které mohou plsobit v které-
koliv fdzi analytického procesu. Slepé pokusy jednotli-
vych reagencii, postup Eisténi, efekty pfidavnych Llitek,
svétla a Zasu by se mé&ly vyhodnotit jako moZné ru$ivé
vlivy. Slouéeniny, které jsou blizké stanovované Latce,
by se mély vyhodnotit jako zdroje negativnich nebo posi=-
tivnich ruSivych vlivi, JestliZ2e jsou studovdny interfe-
rence, mély by se tabelovat vysledky, a jestliZe nikoliv,
mély by se podat vysvétleni, Detailn¥ testovani, kterym
se- odhali citlivost k interferencim dfive neZ se metody
za:ns pouZivat, je primérni pro zjidté&ni spolehlivosti
metody. b

Zavér

Spravné chemické analyzy z oblasti prostfedi nemohou
byt zaloZeny pouze na schopnosti pfistroje poskytovat
signaly pii malych koncentracich analyzované Latky ve
vzorku, Stopovd analyza vyZaduje dobfe vycviéeny a zruény
analyticky personal. Musi byt vyZadovana kazen a pozornost.
Moderni stopova analyza je zaloZena na 3 vzajemné spjatych
strategiich:
vyvoj citlivych specifickych a zarudtenych analytickych me-
tod; dasledné vedeni protokoli, které v detailu popisujt
méfici proces a proces vzorkovani; a uplatné&ni postupd pro
zajisténi kvality tak, aby se neugtidle sledovala Guroven
dat s tim, jak se metoda vyviji. Z4dn& Llaboratof nebo jed-
notlivec by neméli zafit produkovat analytickd data z
oblasti prostifedi, aniZ si jsou védomi dileZitosti uplat-
néni plné zarufeného a systematického pFistupu a rozhodné
by mé&li podniknout kaZ2dé potfebné Gsili, aby byla zarulena
spolehliva mé&Feni. NejdileZitéj%t je proces ovéfovani vy-
sledkd, ktery rozhoduje o tom, zda je cely mé&fici proces
skutefn& sprdvny., Vysledky mé&feni je nutné sledovat zpuso-
bem, ktery dovoli jasné ovéfeni jejich vnitFnich slabosti
nebo argumentaini sily,
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