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Kurz ICP ve Slovackych Chribech
Viktor Kamicky

Ve dnech 18. a2 21. zafi se na chaté Radost ve Viesovicich u Kyjova uskutecnil Kurz ICP spektrometrie,
uspotadany Spektroskopickou spolecnosti J. M. Marci a Katedrou analytické chemie Prirodovédecke
fakulty Masarykovy univerzity v Bmé. Kurz byl zahajen v pondéli odpoledne po pfijezdu prevazné vétSiny
Gcastnikd. Bohaty vyukovy program, pripraveny skupinou 8 lektori (Prof. E. Plsko, Doc.V. Otruba., Dr.
J. Toman, Dr. B. Doéekal, Ing. T. Cernohorsky, Dr. J. Bendl, Ing. P. Jano$ a Dr. V. Kanicky), byl vhodné
doplnén prezentacemi firem (SPECTRO CS, HILGER CS, INTERTEC, 2 THETA).

Prednasky pokryly viechna témata avizovana v cirkulafich tohoto seminafe s vyjimkou pfispévka J. P.
Matouska a J. Piseho, ktefi se z dasovych diivodii nemohli kurzu zigastnit. Ve srovnani s lofiskym ICP-
seminafem v Komorni Lhotce, uspofadanym firmou 2 THETA, zaznélo ve Viesovicich meéné prednasek
vénovanych aplikacim, program byl ale roziifen o 2 pfednasky o hmotnostni spektrometru s ICP, pod-
lozené praktickymi zkusenostmi (J. Bendl). Na lofiskou pfednasku o referenénich materialech (Ing.V.
Gotvaldova) letos navazala prednaska o spravné laboratorni praxi (P. Janos). Jednou z podminek ziskavani
kvalitnich vyslekdil je stabilita méfeni ovéfovana diagnostickymi postupy. Praktickym ukazkam driftu a
diagnostickych méfeni byla proto vénovana prednaska V. Kanického. Dobrou orientaci ve vybéru vhodné
analytické metody (AAS, ICP-AES, ICP-MS) pro stanoveni ve vzorcich Zivotniho prostiedi poskyta
prednaska T. Cernohorského. Vzhledem k rostoucimu poctu aplikaci vzorkovani pevnych materiald do
ICP (a zejména do ICP-MS) laserovou ablaci byla letos do programu zafazena prednaska V. Otruby o
principech a viastnostech laseril. V souvislosti s nastupem €ry plosnych polovodiovych detektori (CCD,
SCD,CID) v ICP-AES byl program roziiten o samostanou pfednasku o detekci zafeni (V. Otruba). Stan-
dardni naplni kurzu byly piednasky E. Pl3ka, J. Tomana, B. Docekala a V. Kanického, tykajici se postaveni
ICP mezi analytickymi metodami, fyzikalnich zakladi ICP, vnadeni vzorku do vyboje, monochromatizace




zafeni, méfeni a kalibrace. Teoreticka &ast kurzu byla zakoncena ve stfedu vecer volnou diskusi a pfeda-
nim osvéd€eni o absolvovani kurzu.

Ve &tvrtek rano se Ucastnici kurzu dopravili do Brna, kde absolvovali na Katedfe analytické chemie PiF
Masarykovy univerzity v pritbéhu dopoledne ukazky méfeni na ICP spektrometru PYE UNICAM - PHI-
LIPS PU 7450 (Dr. J. Jambor) a demonstraci zafizeni pro mikrovinné rozklady fy PROLABO (Doc. E.
Sucman, Veterinarni a farmaceuticka univerzita Brno). Kurz byl ukonéen obédem v akademické menze.

Pribéh kurzu na chaté RADOST a na Masarykové univerzité byl organizaéné zajistovan V. Otrubou a V.
Kanickym. Vsichni G¢astnici obdrzeli pfi zahajeni vyuky sborniky pfednasek, coz jim umoznilo pohodiné
sledovat vyklad. Na tomto misté je tieba podékovat i samotnym ucastnikim kurzu za disciplinovanost a
pozornost, s jakou vyuku sledovali.Ke spokojenosti vSech 30 ucastniki kurzu pfispél 1 uterni spolecensky
vecer s cimbalovou muzikou VarmuZovci, Easteéné sponzorovany zucastnénymi firmami. Nezbyva, nez si
prat, aby se podafilo v piitich letech zorganizovat pokragovani ICP kurzu - pro pokrocilé.

COLLOQUIUM SPECTROSCOPICUM INTERNATIONALE XXIX, Leipzig
Bohumil Docekal

Kolokvium se konalo ve dnech 27.srpna - 1.zafi 1995 v Lipsku za Gcasti 460 domacich a hlavné zahra-
niénich odbornikd ze viech oblasti analytické spektroskopie. Z Ceské republiky byli pfitomni bohuzel jen
tfi Gcastnici. Kolokvium bylo pofadano Spoleénosti némeckych chemiki (GDCh) ve spolupraci s Uni-
verzitou v Lipsku, Centrem pro vyzkum Zivotniho prostfedi Lipsko-Halle a Institutem pro spektrochemii
a uzitou spektroskopii Dortmund-Berlin. V  prostorach pfednaskové budovy univerzity v centru Lipska
bylo pfedneseno 10 plenarnich piednasek, dale ve tyfech paralelnich sekcich 40 vyzvanych pfednasek a
téz 16 kratkych oralnich sdéleni. V ramci odpolednich programi byla v odborné Casti kolokvia velmi
vyznamnou prezentace asi 270 postertl, nasledovana v tematickych skupinach souhrnou diskusi nad pre-
zentovanymi pracemi. Tematicky bylo kolokvium vénovano rozveji novych metod, technik, zplsobu
davkovani, zpracovani dat a teorii v atomove emisi a fluorescenci, vyuziti plazmat a vybojd, atomove ab-
sorpci, laserové spektroskopii, spektroskopii Roentgenova a gama zafeni, fotoelektronové a Augerové
spektroskopii, prvkové hmotnostni spektroskopii a molekulove spektroskopii, a jednak analytickym pro-
blémim orientovanym do vSech oblasti aplikace spektroskopie: stopove analyze, lokalni a mikroanalyze,
distribuéni a povrchové analyze, speciaci, chemometrii a modelovani, aj. dal$im problémiim.

Shornik abstrakt je k dispozici u ucastnika kolokvia Dr. B. Docekala, UTACH AV CR, Veveti 97, 611 42

nim &isle Fresenius J.Anal. Chem.

Souéasti kolokvia byla i soub&zna, bohata prezentace svétovych vyrobci spektroskopické instrumentace,
specialnich chemikalii a rovnéz nakladatelii odborné literaury.

Kolokvium mélo i velmi vysokou spoledenskou arovedi, po¢inaje {ivodni ceremonii, pres exkurzi za kul-
turnimi pamétihcdnostmi Drazd'an a konée spoledenskym vecerem. Pofadateliim kolokvia je tfeba vyja-
drit obdiv a podékovani za perfektni organizaci a sestaveni jak odborného tak spolecenského programu.

Na zavér kolokvia byli (i¢astnici pozvani na XXX. Collogium Spectroscopicum Internationale, které se
bude konat v zafi 1997 v Melbourne, v Australii. Zijemci o ucast si mohou vyzadat 1.cirkuldf v sekreta-
riatu Spektroskopické spole€nosti JMM. Na schiizce narodnich delegatli bylo potvrzeno poradatelstvi
XXXI. CSI v roce 1999 Turecku (Univerzité v Ankafe). Dale byly registrovany navrhy na pofadatelstvi
XXXII. CSI podané reprezentanty CLR a Jihoafrické republiky (Pretoria) a na potadatelstvi zvlastniho
CSI v Evropé v roce 2000 vyslovené zastupci Francie a Svycarska.

[S)

CSI Post symposium - Elektrotermicki atomizace v atomové spektroskopii,
Ulm, 3. - 5- zafi 1995
Bohumil Docekal

Post symposium se uskuteénilo v rodném mésté Alberta Einsteina na bfehu Dunaje na Univerzité v Ulmu
ve dnech 3. - 5.zafi 1995 za udasti 105 odbornikl z celého svéta. Tématicky bylo post symposium véno-
vano piimé analyze v ET AAS, elektrotermickym vaponizatoram pro atomovou spektroskopii, studiu
vlivu a pisobeni modifikatorly, studiu mechanizmu atomizace, atomizatoram hydridd, ET AAS s diodo-
vymi lasery a nékterym teoretickym studiim pro automatizaci méfeni a rozsifeni dynamického rozsahu ET
AAS. Predmétem panelové diskuse byly nové trendy elektrotermické atomizace. Jednodenni navazujici
seminai’ byl vénovan novému trendu, prostorové rozliSené spektroskopi v atomizatorech. Vedle 29
vyzvanych prednaSek vyznamnych svétovych odborniki a oralnich sdéleni bylo prezentovano v posterové
sekci také dal§ich 42 praci. Sbornik abstrakt je k dispozici u ucastnika sympozia Dr. B. Docekala. Vétsina
prispévku bude prezentovana ve zvlastnim cisle Spectrochim. Acta Part B.

Poradatelim, Dr.B.Welzovi z Oddéleni aplika¢niho vyzkumu firmy Perkin-Elmer a Prof. V. Knvanovi a
jeho kolektivu z Univerzity v Ulmu, patfi dik za perfektni organizaci post symposia, za sestaveni vybor-
ného odborného, ale i spoledenského programu. Za zminku stoji pfipomenout $pickova badenska vina a
speciality Svabské kuchyné.

CSI Post symposium - Laser Techniques in Analytical Atomic Spectrometry,
Berlin, 1. - 3. zari 1995
Viktor Kanicky

Post symposium o vyuZiti laseri v analytické atomové spektrometrii se uskutecnilo na biehu malebného
berlinského jezera Miiggelsee v hotelu Miiggelseeperle. Pateéni piijezd ugastnikl CSI z Lipska byl pozna-
menan nevlidnym destivym pocasim, dobrou naladu viak zahy pfinesla veCerni zahajovaci recepce. Béhem
soboty a nedéle (1. a 2. zari) bylo pfedneseno 29 piednasek vletné Ctyf vyzvanych a vystaveno 18 postert.
Na sympoziu bylo pfitomno pfiblizné 80 udastnika, vétsinou z Némecka, ale také z Francie (8), Ruska (5),
Madarska (3), Rumunska (2), Velké Bntanie (2), Béloruska (1), Italie (1), Spané!ska (1), Svédska (1),
Kanady (1), Australie (1) a Ceské republiky (1).

Prispévky byly vénovany novym konstrukcim aparatur, stopové a ultrastopové analyze, aplikacim pro
analyzu skel, keramickych surovin, slitin, tavenin kovi, polymeri, vzorkl Zivotniho prostfedi a radioak-
tivnich materialds. Referaty a postery pokryvaly dva tematické okruhy: i) laser jako zdroj zafeni pro ato-
movou spektrometrii (fluorescenéni, absorpéni a 1onizaéni), ii) jako prostfedek pro vzorkovani pevnych
materialil do excitagnich/ionizaénich zdroji.

V sobotu zaznély prednasky pojednavajici o vyuziti barvivovych a diodovych laseni jako zdroji zafeni pro
atomovou absorpéni spektrometrii v raznych plazmatech (2 prednasky), v plameni i v bezplamenovem
atomizatoru (3), pfednasky vénované laserem indukované atomové fluorescenci v doutnavém vyboji (1), v
elektrotermickém atomizatoru (4) a daldim specialnim technikaim (LEA-Laser Enhanced Ionization,
DFWM-Degenerate Four Wave Mixing), zaméfenym na stanoveni stopovych obsahii prvkii. Nedglni pro-
gram predznamenaly dvé sobotni prednasky vénované laserové ablaci, a to ve spojeni s hmotnostni spek-
trometrii s induk&né vazanym plazmatem a dale s laserovym mikroplazmatem pro lokalni analyzu povrchu.
Jedna z pfednasek byla vénovana technickym problémdm diodovych laserti v souvislosti s jejich napajecimi
zdroji. Ranni vyzvanou pfednasku prones! Niccolé Omenetto (Italie) na téma Absolutni a relativni meze
detekce v laserové spektroskopii, sobotni odpoledne zahajil Michail A. BolSov pojednanim o Stanoveni



prvkit vzdcnych zemin laserem excilovanou atomovou fluorescencni spektromelrii v miniaturnim
doutnavém vyboji (spolu-autofi C. L. Davis, B. W. Smith, J. D. Winefordner).

Pozdni sobotni odpoledne bylo vyhrazeno posterové sekci. Sest posterti Fesilo problematiku vzorkovani
pevnych matenali laserovou ablaci pro atomovou emisni spektrometrii s indukéné vazanym plazmatem
(LA-ICP-AES), jeden byl vénovan LA-ICP ve spojeni s hmotnostni spektrometrii. Emisni atomovou
spektrometrii laserového mikroplazmatu na povrchu pevnych vzorkii a taveniny se zabyvaly 4 postery.
Podobne jako prednasky, i nékteré dali postery demonstrovaly moznosti laseru jako zdroje zafeni pro
ETAAS (1), pro atomovou spektrometrii za nizkého tlaku plynu v grafitovém atomizatoru nebo ve stej-
nosmémém nizkotlakém plazmatu pro stanoveni izotopd (1), pro atomovou fluorescenéni spektrometrii
(1), pfipadné jako ionizagniho zdroje pro ionizaéni rezonanéni hmotnostni spektroskopii (LIS-RIS-MS)
(1). Obzviastni pozornosti se t&il poster Dalkova detekce uranu ve vitrifikovaném jaderném odpadu (B.
Ocker, L.Hiddeman, J.-F. Babelot, J.-P. Glatz, L. Koch, K. Niemax, Universita Hohenheim, Evropska
komise - Institut pro transurany Karlsruhe), fesici stanoveni stop uranu v radioaktivnim odpadu pomoci
optické emisni spektrometrie s plazmatem vytvofenym laserovym paprskem na povrchu skelného odpadu.
Laserové zafeni i analyticky signal jsou vedeny vlaknovou optikou a vzorkované misto je lokalizovano
pomoci manipulatoru.

NedéIni dopoledne zahajil N. Trautmann (SRN, Universita Mohug) vyzvanou prednaskou Ultrastopova
analyza radiotoxickych prvki v Zivotnim prostiedi laserovou hmotnostni spektrometrii, v niz ukazal na
moZnosti stanoveni aktinidd a technecia s mezemi detekce fadu 10° atomii a izotopii stroncia (107 a 10°
atomi). Sest prednadek se tykalo laserové ablace s ICP spektrometrii, ale vzorkovani laserovym paprskem
bylo pouzito i pro ETAAS (1). Pozornost vzbudila prednaska o standardizaci laserové ablace pomoci
akustického signalu (J. Uebbing, N. Andre, C. Chaleard, P. Mauchien, SRN, Francie) a odpoledni vyzvana
prednaska A. W. Williamse (Univerzita Wales, Velka Britanie) Dalkova laserova spektroskepie ,in situ™ a
Jeji aplikace v jaderném primyslu, zaméfena na pouziti laserem indukovaného plazmatu (Laser Induced
Breakdown Spectroscopy-LIBS) pro stanoveni kovii pfi kontrole svarovych spojii na plastich fidicich tycl
Jjadernych reaktorii. Pfenos laserového zafeni a emisniho signalu je realizovan pomoci vlaknové optiky a
$ pouzitim robotu, a proto mohou byt fidici ty¢e kontrolovany, aniz by je bylo tieba z reaktoru vysunout.
Cast dopoledne byla vyhrazena podiové diskusi, kterou moderoval Kay Niemax (Universita Hohenheim,
Stuttgart). Ve filosoficky ladénych, ale soucasné praktickych tvahach zaznéla jako hlavni téma problema-
tika mezi detekce. Diskutovaly predeviim znamé osobnosti, jako N. Omenetto, M.A. Bolov, J-M.
Mermet, K Niemax.

Odborny program byl skvéle zajistén organizaénim vyborem, reprezentovanym Dr. Erwinem Hoffmannem
(Institut fiir Spektrochemie und angewandte Spektroskopie / Laboratorium fiir spektroskopische Methoden
der Umweltanalytik, Berlin) a Prof. Kay Niemaxem. Spolupofadatelem symposia a jednim ze sponzori
byla také spoleénost GOS (Gesellschatt zur Forderung angewandter Optik, Optolelektronik, Quanten-
elektronik und Spektroskopie e. V.) Vzhledem k velkému mnoZstvi zajimavych referatii nezbyval &as na
prohlidku krasného okoli, pfesto se viak béhem prestavek s oblerstvenim nasla nékdy i piilezitost ke
kratké prochazce po bfehu jezera, vyuzivaného k rekreaci a vodnim sportim. V sobotu byla uspofadana
v hotelu Miiggelseeperle vecefe, na které nechybély speciality némecké kuchyn& Symposium bylo ofi-
cidlné ukonéeno Dr. Hoffmannem v nedéli vecer s pfanim, aby se viichni G€astnici opét setkali na néktere z
budoucich spektroskopickych akei.

PREDNASKY PROF. KRIVANE A PROF. MATOUSKA V PRAZE

Dne 20. fijna 1995 uspoiadala Spektroskopicka spoleénost JMM spolu s Ustavem analytické chemie Vy-
soke Skoly chemicko technologické v Praze prednasky prof. Viliama Krivane z Univerzity Ulm (SRN) a

prof. Jaroslava P. Matouska z Univerzity New South Wales (Australie). Pfinasime abstrakta obou pfedna-
Sek.

Current status of ultratrace analysis of high technology materials :
requirements, possibilities and limitations

Viliam Krivan

Universitdt Ulm, Ulm, Germany

The increasing awareness of the effect of trace and even ultratrace impurities on different specific proper-
ties of materials has led to an urgent need to refine analytical methodology and instrumentation for charac-
terization of high purity materials. For bulk trace analysis, a number of methods based on various physical
principles have become available to the analyst. These can be classified as :

L. The solution methods involving AAS, ICP-EAS, ICP-MS, IDMS and TR-XRFS

The direct mass-spectrometric methods, i.e. SSMS, GDMS and SIMS

Nuclear activation analysis methods

The recently introduced direct solid and slurry sampling methods based on ETAAS, ETV-
ICP-AES and ETV-ICP-MS.

£

The methods will be compared according to their characteristic features, potential and limitations as they
occur in the real world of analysis. The present status of the most important methods will be discussed
and practical examples given of ultratrace analysis of materials for modern microelectronics and high
performance ceramics.

Trapping of mercury and volatile element hydrides

in an electrothermal vaporizer for determination by ICP-MS
Jaroslav P.Matousek

The University of New South Wales, Sydney, Australia

Preconcentration of volatile hydrides of As, Sb, Bi and Sn on graphite furnaces coated with platinum
group metals /1/ or Hg vapour on Ir /2/ has been used to sensitize electrothermal atomic absorption de-
terminations of these elements. However, optimization of such experiments is tedious since it relies on
recovery measurements. The ability of ICP-MS technique to determine several elements sifpultaneously
may be advantageously used in this context, providing real-time monitoring of trapging and relgase of
analytes together with the release of the trapping medium. In addition to this capabiljty, a cambination of
the preconcentration step with electrothermal volatilization-ICP-MS makes extension of multielement
detection capability into ppt range possible. This later aspect has been demonstrated recently for the de-
termination of As, Bi and Te /3/.

An electrothermal vaporizer of our design /4/ was interfaced to an Elan 5100 ICP-MS (Perkin-Elmer-
SCIEX) instrument. Volatile hydrides or Hg vapour were generated using a Varian ¥(3A 76 vapout
generator and were directed through the electrothermal vaporizer into the plasma. A proportion 'ofanaly-
tes was retained on the coated graphite tube with analytes remaining in the gas stream being detected by
the ICP-MS. Such an arrangement has enabled real-time monitoring of trapping and desorption processes.
Finally, trapped analytes were released into the plasma by fast heating for their determination.

Some of our preliminary results have been presented recently /5/. This lecture will deal with the efficiency
of various metal coatings for trapping As and Sb as well as Hg vapour. Scanning electron micrographs of
trapping media produced on the graphite tube either by electrolytic deposition or by thermal decomposi-
tion of dried salts will be discussed. Strategies to allow direct monitoring of trapping and desorption of

i



analytes will be considered. Examples of simultaneous monitoring of the transient analyte signals during
vaporization and depletion of the trapping layer will be given,
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OS hmotnostni spektrometrie
uspofadala dne 9.10. 1995 v Ustavu fyzikalni chemie a elektrochemie AV CR seminaf vénovany nékterym
novym MS technikim a jejich aplikacim v analyze biologicky aktivnich latek. Hlavnim lektorem byl Prof.

Guenter Eigenforf (The University of British Columbia, Vancouver, Canada), ktery presentoval tfi pred-
nasky:

Matrix Assisted Laser Desorption Ionization Time-of-Flight Mass Spectrometry and its Application
Mass Spectrometry of Natural Products

High Performance Liquid Chromatography / Mass Spectrometry, Current Techniques and Applica
tions.

[PEI & B

Seminat byl dale doplnén pfispévkem Dr. Ing. Vladimira Havlicka (Mikrobiologicky ustav AV CR) s naz-
vem ,BF; - Catalyzed Methanolysis Combined with FAB Tandem Mass Spectrometry as a New Tool for
the Preparation and Analysis if Linear Seco-cyclosporins®.

Po ukoneni védecké Easti seminafe probéhla volba nového vedouciho OS hmotnostni spektrometrie. Pfi

hlasovani bylo pfitomno 23 ¢lend skupiny. Novym vedoucim byl jednomysiné zvolen V. Havlicek
(MBU AV CR).
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INSTRUMENTS OF DISCOVERY

SPECIALISTE V OBORU FTIR

infracervené spektrometry s Fourierovou transformaci pro
narocné aplikace i rutinni pouziti

prisluSenstvi k IR a FTIR spektrometram
specializované databaze |C spekter

rychla kvantitativni analyza ropného znecisténi vcetné jeho
identifikace

modemové napojeni na rozsahlou databanku spekter
analyzator oleju

analyzatory plyn( - multikomponentova analyza az 20 slozek bez
separace

infracervené mikraskopy
spojeni FTIR se separacnimi metodami a TGA

zakazkovy vyvoj analytickych metod véetné programovani

bezplatné pfedvedeni pfistrojd zajemcim s moznosti méreni
vlastnich vzorka
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