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Podfl Ceskoslovenské spektroskopické spolefnosti p¥i CSAV na plnéni zdvdrd
8. zaseddni GV XS k otdzkdm urychleného uplatfiovdni vysledkl vddy a tech-
niky v praxi

RDr Jan Mr 4 z

Nérotné ukoly a podminky hospoddfského rozvoje v osmdesdtych a devadesdtych
letech vyZadujf mnohem rozhodnéji vyuZivat v&du a technicky pokrok jako zd-
kladn{ &initele intenzifikace, trvalého ristu produktivity prdce, a tim i
uspokojovéni potfeb lidu. Komunistickd strana Ceskoslovenska vénuje proto
feseni téchto otdzek mimofddnou pozornost.-

Ve dnech 15. aZ 16. Cervna 1983 projednal UV KSC na svém 8. zaseddni zprdvu
pfedsednictva UV KSC, pFednesenou &lenem pYedsednictva a tajemnikem GV KSC
MiloSem JakeZem k urychlenému uplatniovdni vysledkd védy a techniky v praxi.
Ddle posoudil realizaci zdvért XVI. sjezdu KSC v oblasti védeckotechnického
rozvoje, zejména jak zlep$it dosavadni formy a metody jeho ¥izeni, aby odpo-
vidaly potfebdm rozvoje nasi spoletnosti.

8. plénum konstatovalo, Ze strana vytyila jak v oblasti hospoddfského a
socidlniho rozvoje, tak i védy a techniky sprévné cile a dkoly. Jejich rea-
lizace vedla k dalSimu rozvoji &s. ekonomiky a celé na3i spolednosti. Zvy-
Sené usili stranickych, stdtnfich a spoleSenskych orgdni a organizaci p¥ispé-
lo k dosaZeni Fady pozitivnich vysledkd na dseku védy a techniky. Presto se
stdle nedafi v Zddouci mife uplatfiovat védeckotechnicky pokrok jako hlavni
faktor intenzifikace ndrodniho hospoddrstvd.

Kl{¢ovym problémem je nedostatefné a pomalé uplatfiovdni vysledkd védecko—
technického rozvoje v praxi. Inovace vyrobki a vyrobnich programi, celé vy-
roby a jejich technologii v nafich podnicich a vyrobnich hospeddtskych jed-
notkdch zaostdvd za pot¥ebami nasSeho hospoddfského rozvoje. Jedna z hlavnich
pEiin tohoto nepfiznivého stavu spoCivd v tom, Ze se v&deckotechnicky roz—
voj dosud nestal osou pldnovédni a fizenf, Ze zdpas o Sircké a disledné
uplatnovadni vysledkd védeckotechnického rozvoje dosud neni zdkladnim obsahem
vedkeré ¥idici, pldnovaci a organizatorské prdce, ¥e trvd Fada nedostatkd

v investovdni. V t&chto oblastech preZfvaji extenzivni pfistupy. Soudasny
mechanismus fizenf nevytvdii dostatefny tlak na inovaci vyrobki a zvySovdni
technické drovné vyroby, a tim i na celkovy rist efektivnosti.

ZabezpeCeni rychlého uplatnéni vysledkd védy a techniky v praxi se neobejde
bez koncentrace kapacit vyzkumné a vyvojové zdkladny, usmérriovdni a plného
vyuZit{ tvird{ iniciativy pracujicich a rychlejs3fho uplatnovéni poznatkd
nasi i svétové védy a techniky.

Jednim z dfileZitych ukold je i iniciativni uplatfiovdni progresivnich forem
sepét! wé&dy s vyrobou, zejména vytvdfeni tvir&ich kolektivd, sloZenych z
pracovnikl védy, vyzkumu a vyroby. P¥itom je t¥eba dbdt, aby do téchto ko-
lektivl pronikly nejnovéjéi poznatky védy a techniky z cblasti, které jsou
zitfkem védecko-technického pokroku.

Svou Ulohu pfi zabezpetovani zdvért 8. zaseddni UV KSC musi sehrdt i Cesko-
slovenskd spektroskopickd spoletnost pfi CSAV. M4 k tomu nejen ¥adu vhod-
nych pfedpokladf, ale také znadné zkuSenosti prévé z urychleného prendSeni
védeckotechnickych poznatkl do praxe. Ve svém kolektivu sdruZuje pfedni
védecké pracovniky spolu s odborniky vyrobnich zdvodd a podnikd. Tento bez-
prost¥edni kontakt zaru®uje nejen vysokou efektivnost i rychlost pro predd-
véni novych informaci, ale vytvdfi soutasné velmi dobré predpoklady pro
jejich praktické vyuziti.

P¥i realizaci z4vé&rd 8. zaseddni UV KSC v podminkdch (eskoslovenské spektro-
skopické spoletnosti pii CSAV pljde zejména o:

spoluwiddst na p¥ipravd podkladi a zpracovdni dlouhodobych progndz rozvoje
spektroskopie a spektrochemickych analytickych metod; zvldstni pozornost
pfitom vEnovat otdzkdm moZnosti vyvoje a vyreby pfistrojové techniky v pod-
minkdch CSSR a RVHP; i Z

pamoc pFi zajiZfovdni mezindrodni védecko technické spolupridce v oblasti

- spektroskopie a spektrochemické analyzy pfi FeSeni konkrétnich uvkold vé&decko—

technického rozvoje;

pod{l spektroskopické spolenosti p¥i vychov® a vzd&livani novych edborni-
ki a to jak vlastnfmi akcemi, tak spolupraci p¥i zajiStovdni vyuky na odbor-
nych Zkoldch;

piipravu podkladi k navrhovdnf 1kol& do stdtnfho plénu zgkladniho vyzkumu

a posuzovédni pfedpoklddanych zdmért;

vytvdfeni podminek k urychlovdni FeSenf dkold za¥azenych v pldnech tech—

- nického rozvoje koordinaci spoluprdce mezi jednotlivymi pracovidti;

urychlené rozSifovadni vysledkl vyzkumnych idkold a organizovdni pamoci p¥i
realizaci vysledkd v praxis :

pamoc pfi vytvdfeni p¥edpokladi pro budovdni sdruZenych pracoviit vybavenych
unikdtn{ nebo ndkladnou technikou.

Uvedené zdméry budou pFedsednictvem hlavnfho vyboru za spoluprdce jednotliirych
sekci a odbornych skupin rozpracovdny do souboru konkrétnich a jmenovitych

opatfenf, Tento materi4l se pak stame zdkladem pro pldnovdn{ a organizovdn{
veSkeré &innosti spolefnosti v tamto roce i v pfi3tich létech. Phjde o to,
abychom koncepéné, cilevédamé a dlisledné zabezpedovali naplfiovani c{l18 poli-
tiky Kammistické strany Ceskoslovenska v celé préci Ceskoslovenské spektro-

skopické spolenosti pfi Csav.



Dne 15. prosince 1983 se v dopolednich hodindch konala 36. schiize hlavnfho
vyboru Cs. spektroskopické spolefnosti, kde byla projedndna zprdva o &in-
nosti predsednictva, stav &lenské zdkladny, byla vyhodnocena sout& mladych
spektroskopiki za rok 1983, byla pfednesena zprdva o pfipravé 7,8s.spektro-
skopické konference a 8. CANAS a byla dojedndna pfiprava volebniho valného
shromdZdéni.

Volebn{ valné shromd#d®ni Cs.spektroskopické spolefnosti se pak konalo od
14 h v kinosdle Ndrodniho technického muzea v Praze 7. Po zahdjenf a volbé
volebni komise byla pfednesena zpriva o odborné &innosti Spolecnosti, zpri-
va o piipravé 7. &s. spektroskopické konference a 8. CANAS, zprdva o 23.CSI,
zprdva o hospodafeni Spolenosti a zprdva reviznf komise, Prednesené zprévy
byly shromdZd&nim pfijaty a odstupujfcfmu hlavnimu vyboru Spole¢nosti bylo
ud&leno absolutorium. Slavnostnfm bodem programu bylo predsni plakety Jana
Marca Marci z Kronlandu RNDr Jaroslav® Warkové, CSc; k tamu prindSfme ddle
struény vytah ge zdivodnénim ndvrhu.

V odborné &dsti shramdZdéni vyslechli p¥itamni velmi zajfmavou predndtku
Doc. L. Eckertové "Elektronovd spektroskopie povrchi", jeji¥ strudny obsah
jé& rovnéZ uveden déle. Pro provedeni voleb ozndmila volebnf komise vysledky.
Clenové, navrZeni podle kandiddtky, byli zvoleni pFevd¥nou vétZinou hlasd.

Nové zvoleni &lenové hlavniho vyboru se po skonfeni shromdZdén{ sesli ke
krdtké schizi, z ni% vzeZlo obsazeni funkef,

V pribéhu shromdZdénf bylo vysloveno uzndnf odstupujicimu pfedsedovi Spo-
le€nosti RDr Josefu Kubovi, CSc, ktery ¥{dil prdei hlavnfho vyboru od roku
1969, vyznamné se podilel na koncepci prdce Spolednosti, velkou mérou p¥i-
Spé% k riistu jeji aktivity i k upevndn{ jejiho postaveni v mezindrodnim
metitku.

5 pfédseda sekce optické atomové spektroskopies:

S e znam &lend hlavniho vyboru Cs.spektroskopické spolednosti p¥i
: Csav

predseda: BNDr. Jan Mrdz
I.mistopfedseda: - prof. Ing. Eduard Pl&ke, DrSc
II.mistopFedseda: RNDr. Alena Spadkovd, CSc

& RNDr. Ivan Rubeska, CSc
hospod&¥: Ing. Zdenék Kosina, CSc

i Ing. Svétla Kridtoufkovd

Ing. Vladimir Stresko, CSc
RiDr. Miroslav Holik, CSc
organizatni tajemnik: Ing. Petr Tr3ka, CSc
referent pro zahr.styky: doc. Dr. Ing. Zbyn&k Ksandr, CSc
referent pro kamise: Ing. Ivo 31ldr

redaktor: RNDr. Milan Fara, CSc

" RNDr, Vé&clav Sychra,CSc
pfedseda sekce molekulové spektroskopie: ; Ing. Jaromir Moravec,CSc
pfedseda sekce specidlnich spektroskopickych metod: Ing. Vdclav Hulinsky,CSc

Clenové vyboru: Ing. Zdengk CiZek, CSc
- Ing. Karol Fldri&n, CSc
RNDr. Milan Hordk, CSc
Ing. Vdclav Chlan, CSc
prof. Ing. Mikuld$ Matherny, DrSc
RDr. Bedfich Moldan, CSc
RNDr. Josef Musil
Ing. Jén Sustek, CSc

Védeckého tajemnfka zastupuje Dr. Vdclav Sychra, CSc

Pfehled ‘'vedoucich sekef, odbornych skupin a komisi ¢s.spektroskopické spo-
leCnosti:

Sekce optické atomové spektroskopie ' V4clav Sychra
zdstupce Josef Musil
Jana Kubovd

Karol Fléridn
Old¥iska Stankovi

0S nevodivych materidld

0S spektroskopie kovi

0S AAS Dana Kolihovd

Ivan Novotny
0S laserové mikroanalyzy Vladimira Jdno3ikovd
0S automatické spektrometrie Karel Kubon

Sekce molekulové spektroskopie Jaromir Moravec

zdstupce Milena Zdvétovd
0S vibraéni spektroskopie Bohuslav Strauch
0S spektroskopie VR Stefan Urban
0S elektronové spektroskopie Milo$ Nepras
0S magnetické rezonanni sp. Jaro Komenda

0OS spektroskopie pevného stavu Milena Zavétovd
Sekce specidlnich spektroskopickych metod Véclav Hulinsky
zdstupce Miloslav Vobecky
Jaroslava Warkovd
Vdclav Hulfnsky
Miroslav Ryska
Miloslav Vobecky
Jozef Sitek
Ludmila Eckertovd

0S rtg spektrametrie

0S lokdln{ elektronové mikroanal
0S hmotové spektrametrie

0OS instr.radicanal. metod

0S Mossbauerovy spektroskopie
0S elektronové a iontové sp.



komise p¥istrojovd Karel Volka
komise ndzvoslovnd Josef Musil
Miloslav Pisdr&ik
kamise 3kolskd Ji¥{ Karhan
kamise referend, materiflt Ivan Obrusnfk

kamise spektr.metod monitorovani
Zivotnfhe prost¥ed{

Bediich Moldan

Vytah z ndvrhu udélen{ "Plakety Jana Marka Marci z Kronlandu" za rok 1983
RNDr. Jaroslavé Wankové, CSc.

Odbornd &innost RNDr. Jaroslavy Wankové, CSc. je zam@fena na oblast
rentgenové spektrdlnf a difrakéni analyzy. Po studiu chemie na matema-
ticko-fyzikdlni fakulté Karlovy univerzity nastoupila v roce 1954 do
Vyzkumého Ustavu ancrganické chemie v Ust{ nad Labem, kde piisobf dosud.
V po&dtcich jeji v&decko-vyzkumné Zinnosti se zabyvala, pod vedenfm &len-—
ky korespondentky CSAV Adé€ly Kochanovské, studiem zmén krystalové m¥iZe
kysli¢niku titani&itého v dlisledku mechanické defermace. Obhajobou vysled—
ki@ této prdce ziskala védeckou hodnost kandiddtky chemickych véd. Hlavni
oblasti jejf odborné plsobnosti je anorganickd chemie a pfedevEim techno—
logie elektrelyzy pigmentt a hnojiv. Jeji prdce z uvedenych oblastf jsou
obsaZeny v desftkdch pivodnich sdéleni, vyzkumnych zprdv, pfedndZkdch a
kniZnich publikaci. Bada téchto vysledkd se vyznamné uplatnila v primyslo—
vé vyrobé, Proto za &innost v oboru rentgenové spektroskopie a zvl4sté za
jeji aplikace v primyslové praxi ziskala v roce 1980 "Krajskou cenu CSVTS
v technické tvirdl prdci" a v roce 1981 resortni vyznamendni "Nejlep3{
pracovnik VHJ Chemopetrol". Radu let ptsobi jako konsultantka pro p¥istro—
jové a metodické otdzky rentgenové spektrdlni analyzy. Pracuje v komisi
RVHP "Pfistroje pro rentgenovou strukturni a rentgenovou spektrdlnf ana-
1lyzu" a pomdhala zaklddat Yadu rentgenovych laboratoff chemickych zdvodd
v ZdluZi, Pferové aj.

ZaslouZila se o vytvofeni organiza&ni zdkladny oboru, od roku 1962
v rémci odborné skupiny CSVTS "Studium struktury materidlu ioniza®nfm z4-
Yenim". V roce 1969 z povéfeni Cs. spektroskopické spolefnosti pfi Csav
zaloZila odbornou skupinu rentgenové spektrdlni analyzy, kterou vede do-
sud. O jejich organizaénich schopnostech a aktivité svéd¢i uspofdddni
fady pracovnich setkdni a semindrl, p&ti postgradudlnfch kurzd, vtetné
vyddni script. Kramé@ toho se podilela i na prdci mimo odbornou skupinu,
napf. pfedndSela na kurzu "Praktickd spektrometrie" a aktivné pracovala
v organizaénim i programovém vyboru XX. CSI. Za jeji prdci ve Spolefnosti
jf bylo v roce 1975 udéleno "Cestné uzndni za vynikajic{ odbornou préci a
dlouholeté usilf pfi organizaci Ceskoslovenské spektroskopie":

/Ndvrh z povéfeni hlavniho vyboru vypracoval Ing. M. Vobecky, CSc./

Pozndmka redakce:

Redakce Bulletinu se pfipojuje k Fadé gratulantld a preje Dr. Warkové
mnoho Uspéchii v dalsi prdci.

L. Eckertovd ‘ .

Elektronovd spektroskopie povrchi

/Strucny obsah referdtu na valném shromdZd&ni Cs.spektroskopické spolefnosti
15.12,1983/.

Rfzné druhy elektronoveé spektroskople povrchu uZfvajf jako signdl vy-
stupujici z pevné létky elektrony buzené rliznymi primdrnfmi &inidly: kvanty
elektramagnetického zdfenf, primdrnimi elektrony, ionty nebo sﬂ.nym elektric-
kym polem. Vystupujfci elektrony se bud analyzu]i podle energii p¥i konstant-
ni energ:u. primdrnfho &inidla, nebo se m&f{ ndhlé zmény jejich vytéZku p¥i
praménné primdrni energii, které se objev{ vZdy, kdyZ tato energie dosdhne
urdité kritické hodnoty /tzv. prahové spektroskopie/.

Vystupujic{ elektrony nesou informaci bud o energetické hlading, ze kte—
ré startovaly, a o p¥{sluiné hustoté stavll nebo o energetickych ztrdtdch,kte-
ré utrpély v nepruZnych interakcich, tj. o rozdflu dvou energetickych hladin
ve zkoumané 1l4tce. Aby oviem tuto informaci skute¢né nesly, nesméji pfed vy—
stupem z povrchu prodélat ¥4dnou dalSf nepruZnou srdZku. Z toho vyplyvd, Ze
informace pochdzi z hloubky rovné zhruba st¥edni volné drédze elektron pro
nepru¥nou interakci, tj. pro elektrony s energif ¥ddové desftek aZ stovek
eV z hloubky pouze nékolika mdlo atomovych vrstev /tj. z "povrchu"/. Tako-
vych elektroni je ovSem velmi mdlo v porovndni s ostatnimi elektrony, které
%ddnou charakteristickou informaci nenesou /tzv. elektrony zpétné difuze a
pravé sekunddrni elektrony/. UZiteZny signdl je ve v8ech piipadech nutno
reglstrovat pamoci specidlnich elektronickych metod dovolujicich zaznamenat
nepatrny signdl na velmi silném pozadi a zvy&it odstup signdlu od Sumu.
Vzhledem k "povrchovosti" metod je nutno pracovat s povrchy atomfrné Eisty-
mi, tj. v prostfedi ultrzmysokého vakua /tlak < 10-7Pa/.

Byly postupn& probrédny nejdtleZit8j¥i elektronové spektroskopické meto-
dy - ultrafialovd a rentgenovskd fotoelektronovd spektroskopie /UPS, XPS
neboli ESCA/, spektroskopie energetickych ztrdt /ELS/, Augerova spektrosko—
pie /RES/. U kaZdé z nich bylo uvedeno, na jakych fyzlkélnlch principech je
zalo¥ena a jaké mi¥e poskytnout informace, tj. kde jsou jeji nejdlleZit&jsi
aplikace. Podobn& byla probr#na i skupina prahovych spektroskopii /APS -
Appearance Potential Spectroscopy/, kde byla kromé fyzikdlnfch principl
krdtce naznaena i experimentdlni metodika vCetné nové u nds vyvinutych
metodik LEAPS a HEAPS /tj. prahové spektroskopie vyuZivajicich pomalych
resp. rychlych elektront/.

Na z&vér bylo ukdzdno, Ze kamplexni informace o povrchu je moZno ziskat
jen kambinaci n€kolika metod.




SEKCE OPTICKE ATOMOVE
SPEKTROSKOPIE

27. pracovni schlize sekce

Ve dnech 12, a 13. z&¥{ 1983 se konala v aredlu pionyrského tdbora AZNP
Mladd Boleslav v Sloupu v Cechdch 27. pracovni schize sekce, na nf¥ pred-
seda sekce Dr Mrdz prednesl vyznammy p¥isp&vek o ukolech &s. spektrosko-
pie z hlediska plnén{ zdvérl 8., zaseddni UV KSC k otdzkdm urychleného
uplatfiovdni vysledkd védy a techniky v praxi. JelikoZ mf tento p¥ispévek
vSeobecnou platnost, poZddala redak®ni rada Bulletinu autora, aby prispé-
vek zpracoval jako uvod k tomuto &fslu. Na p¥isp&vek Dr Mrdze navazovala
neformdln{ diskuze dCastnfkd, z niZ% vyplynuly podnétné ndvrhy k zlepeni
price jednotlivych odbornych skupin. /Nékteré diskuzni pfispévky byly d4-
le projedndvédny na 8. pracovnim semindfi OS AAS, ktery na schizi sekce
tésn€ navazoval; odbornd skupina AAS je ve Spolefnosti nejpofetné&jsf a md
dobré zkuSenosti napf. s plnénim ukolu vychovy a vzd&ldvdni novych odbor-
nikd/.

Uvddime resumé dvou odbornych p¥ispévki, zabyvajicich se soufasnym
stavem a perspektivou automatické spektrometrie a laserové emisni analyzy
/resuné dalSich pEispévki do uzdvérky &fsla nebyla k dispozici/. i

K. Kubon , VZU NHKG, Ostrava, 2. Svato &, Motorlet ZS%,
Praha: Sou€asny stav, rozvoj a perspektivy autaomatické spektrametrie.

Automatizace analytickych instrumentdlnich metod b&hem poslednich
10 - 15 let se v hutnictvi soustfedila na spektrametrické metody, optické
emisni, absorpén{ a fluorescenini a stejnd tak na rentgen-fluorescentn{
metody a metody hmotnostni spektrometrie. Mnoché &ldnky v odbornych &aso- S
pisech, referdty na védeckych konferencich hodnoti vyznam automatizace
analytické kontroly z nékolika hledisek: a/ technické hledisko, b/ eko-
nomické hledisko, ¢/ socidlni hledisko, d/ ekologické hledisko.

Celkové hodnoceni je pak v ndvratnosti investinich nkladd a to je
2 - 3 roky.

Svétové firmy se konkuretné pfedhdnéjf v modernizaci pf{stroji
spocivajici v novych konstrukénich prvcich a elektronisaci, v manipuls-
torech a robotech pro odbér a udpravu vzorkd, v autcmatickych poddvadéich
vzorkl do analytického pfistroje, v mikroprocesorech a v ovlddadich a
sdélovacich technikdch.

Velkd pozornost je stdle vénovdna vlastnimu p¥istroji, men3i viak pro—
blematice vzorkovdni, V&tSina vzorkt vyZaduje dvé i vice operaci pfi pri-
pravé nebo upravé. PoZadavek za¥it u vzorkovdni vyplyvd z toho, Ze rodnd
se podle odhadu prodd ve svété piistrojd za dvé miliardy dolarQ a tento
progres stimuluje pot¥ebu nové technologie Upravy vzorku.

Dalsi otdzky zasluhujicf zdsadni pozornost:

1/ Chyby systému projevujici se ve spolehlivosti vysledku.

2/ Servis, ddr¥ba a cbsluha p¥{stroji.

3/ Metrologické otdzky — postaveni instrumentdlni analyzy na standardnich
referennich materidlech bindrnich aZ polyndrnich /syntetickych/ a vy-
pracovani fundamentdlnich programi pro kalibraci p¥istrojd.

4/ Matematicko-statistické hodnotici testy pfistrojd, analytickych vysled-
ki a dlouhodobé stability laboratofe., i

V. Jdnos{fikov 4, VJ Vitkovice: Soufasny stav a perspektivy
laserové emisni analyzy. S

Charakteristika sou€asného stavu a vyvojovych smérd v oblasti lase-
rové mikroanalyzy je ddna predevdfm jejim zafazenfm mezi jiné analytické
metody s vyuZitim laserfi, které vyplyvaji z pfehledu v tab. I.

O analytickém uplatn®ni laserové emisni analyzy rozhoduje rovnd% jeji
postaveni mezi jinymi mikroanalytickymi postupy a jinymi metodami lckdln{
analyzy, vyplyvajici z tab. II a III.

Tab. I - viz strana 11

Tab. II - Charakteristika mikroanalytickych metod z hlediska meze dikazu

metoda abs. mez dikazu g
optickd emisni spektrometrie 10-10
atomovd absorpéni spektrometrie 10-11
emisni spektrametrie ICP 1012
laserovd mikroanalyza 10-13
hmotovd spektrometrie 10713
neutronovd aktivaéni analyza 10-13
radioizotopovd analyza 10718

Tab. IIT - Charakteristika metod lokdlni analyzy

rozlisovaci schopnost

Teroda min. min. sila stanovované

primér vrstvy prvky

IMA laserovd mikroanalyza 20 um | cca 20 gm od Z=3

[EMA elektronovd mikroanalyza 1-5 jan 1-3 jm Z =-5-92

SEM + EDA

rastrovaci elektronovi

mikroskopie + energiové

dispersni analyza

IMMA iontovd mikroanalyza l 1-2 jm | cca 50 & zZ = 1-92
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Specifické uplatnénf emisnf laserové analyzy je dnes spfie ddno speci-
fickymi vlastnostmi laserového buzenf, které umoZfiuje:

1. analyzu elektricky vodivych i nevodivych vzorkl bez zvldstni dpravy a
analyzu vzorkl velkych rozmérdl /napf. analyza 0,2 kg vzorkd metecritf a
rozdélenf prvkl v jejich obalu, spojovaci hmotd i j&dru/,

neselektivn{ odpafenf analyzovanych 1ldtek /kritks expozice 10% s umo¥-
fuje souCasnou analyzu tékavych i netkavych 14tek/,

analyzu nizkotajfcfch kovil i kovii v roztavendm stavu, :

PEi vylouCen! sekunddrniho zdroje /u dostate@n& vykonnych obfich impulzd/
vylouCeni emise pamocnych elektrod ',

[
.

W
.

AAS
laser. zdroj

102 a
/ do 100 J /

10 w/an®
zneCigtén{
vzduchu
lexper . za¥{zen{
analyzdtory
vrstev atmosféry

plyny, péary

. sniZeni vlivu struktury vzorku a interelementdrnfch vlivi na spektrdlni
emisi,

- rychlou seriovou kontrolu materidld a pifipravu srovndvacich vzork odpo—-
vidajfei kvality. y

V poslednich letech byly v cboru emisnf laserové spektroskopie prove-
deny nékteré instrumentdlnf a metodické dpravy, a to jak u budfciho systé-
mu, tak u spektrdlnfho p¥{stroje. Na sestavu LMA-10, kteri je ve spektrdl-
nich laboratoiich ¢SSR nejvice roziffena, se vztahuje nékolik pfikladd
té&chto Uprav:

1. Ke zdokonaleni budiciho systému IMA-10 byla zkonstruovdna a je k tomuto :

A wun

AAS
laser.atomizace

%

oo

L1612 g 7
lO10 W/ cm2

f do 100 J /

tuhé

slitiny, horniny
IMA-10+adapt.
exper. zaiizeni

analyzdtoru doddvéna komirka pro excitaci vzorku v kontrolované atmosfé- T
re, !
2. PouZiti laseru k neselektivnfmu zplynéni pevnych ldtek je atraktivni
alternativou multielementdrni spektrdlni analyzy geologickych materigli, ;
minerd1d i ocelf. Proto byl tento budfci systém na nékterych pracovis-
tich spojen s analyzou indukén& vézané plazmy.
3. K instrumentdlnim upravém mikroanalyzdtoru IMA-10 z poslednfch let patif
jesté Uprava, umoZfiujici soudasné méfen{ atamové emise i absorpce spek-
trdlnfch &ar.

hmotovd

spektrametrie

tuhé

slitiny, polo-

vodide

1077 &
/ do 100 j /

lO10 'W/cm2

8. pracovn{ semind¥ o vyuZit{ AAS ve vyzkum a vyrobé

.

emisni
spekt. analyza

V t&sné ndvaznosti na 27. pracovni schizi sekce optické atomové spektro-
skopie se ve dnech 14, a 15. z4F{ 1933 uskute&nil v areslu pionyrského t4-
bora AZNP "JiskiiGka" v Sloupu v Cechdch 8. seminit OS AAS. Jeho zamé¥enf
na vyuZiti AAS ve vyzkum a vyrobé odpovidal i program semindfe, zahrnujfc{

-5
tuhé
rudy, minerdly,
slitiny, biol.

10
materidly
Korall 1

10 Wi
/ do 100 J /
IMA 10
Laser Micropobe

souhrnné referdty k aktudlnfm ot#zkdm rozvoje AAS a ICP i p¥ispévky /ordlni
a postery/ o jednotlivych konkrétnfch analytickych aplikacich: kontrola ja-
kosti chemickych vyrcbkd a surovin, analyza rud, kovi a metalurgickych pro-
duktd, analyza geologickych materild, analyza biologickych produktd, analy-
za geologickych materidld, analyza biologickych materidld a amalyza vod a
vzorkd z oblasti ochrany Zivotnfho prostfedi.

V rdmci semindfe se uskutenila i diskuze "Aplikace vysledk 8. zase—
dén{ OV XS v rozvoji metod optické atomové spektroskopie”. % diskuze vy-
plynulo na jedné stran® konstatovdn{ ur&itého poklesu podtu pivodnfch spek-
troskopickych prac{ s teoretickym zamé¥enfm v poslednich letech, na druhé
strané ale byl zdfirazndn vyznam pFfnosu vyvojovych a konstrukénfch pract
/nap¥, wolframovy atamizdtor WETA, Hg-monitor z pracoviZEVECHT a VUHU-Most/
a vzrlst aplikaénfch praci velmi dobré iirovnd zejména v AAS. Nespornym pfi{-

2
Tab. I - Analytické metody s vyuZitim lasert

ku

mez stanovitelnosti
@nalyz. ldtky napf.
gaifizeni /priklad/

energ. charakt.
laseru
Uprava vzor

.

Provedeno podle price V.I.Igrisko, I.G. Judlevid: Zav. lab. 4, 1982, 48, str. 1-12

nosem v prdci skupiny bylo i opakovdni kurzu AAS,
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Semind¥e se zUSastnilo pl":és 70 pracovniki z vyzkumych i prévoznich
laboratof1, kteff vytvofili tradi®ng dru¥nou atmosféru, pifznivou pro vy=-
ménu jak zkuSenosti, tak i pomficek a nihradnich d{ld.

Ddle pfind3fme resumé nékterych prisp&vki.

A. P15ko,E Dragudfovd, Vyskamy a vivojovy dstav
sklédrsky, Trenéin: Stanovenie Bj0O; v skldch AES s ICP budenfm,

Vypracovala sa metoda stanovenia oxidu boritého v sklédch, v koncen—
tralnam rozsahu 6 - 14%. Metdda bola vypracovand pre pristroj fy ARL typ
33 0CO LA-ICP. PouZila sa spektrdlna &iara béru 249,67 nm, Optimalizovali
sa podmienky pre ziskanie vhodnej velkosti a o najmenfej smerodajnej od-
chyTky meraného signdlu. Sledovali sa spektrdlne interferencie a ovplyviio—
vania, ktoré mbZu nastat v zdroji budenia alebo pri rozpraSovani od prvkov
Fe, Zn, Ca, Al, Ba, Mg, Pb, Na a K. V dalSam sa hodnotil vplyv matrixu,
ktory vznikne pri rozklade skla uhli&itanom sddnym. Zistilo sa, ¥e matrix
zhor$i presnost stanovenia, ktord potom je jedno relativne percento pri
obsahu desat percent oxidu boritého.

J. Kore&kovd, J. Musil 6 U0G, Praha: Analyza koncen—
trétu a oxidld vzdenych zemin metodou atamové absorptni spektrametrie.

Aplikace ARS pfi stanoveni materidld obsahujicich prvky vzdcnych ze—
min pfedstavuje dva okruhy problémi - stanoveni obecnych neistot a dopro-
vodnych prvkd na jedné strané a stanoveni jednotlivych prvkd vzdcnych ze—
min na strané druhé. :

Pro stanoveni obecnych nefistot byla vypracovdna metoda stanoveni 11
prvki / Al, Ba, Ca, Fe, X, Mg, Mn, Na, Pb, Sr, Zn / v koncentrdtech a zne-
CiSténych oxidech prvki vzdenych zemin a byly zjistény moZnosti AAS pii
stanoveni jejich stopovych obsahfi.

Stanoveni prvkd vzdcnych zemin metodou AAS se vyznaSuje pomSrnd niz-
kou citlivosti a znalnymi ruSivymi vlivy. Orientadni studie ukazuje, Ze
kaZdy z prvka vzdcnych zemin je ruSen pfitomnosti ostatnfch. U Pr a La
byla nalezena pfesvéd¢ivd korelace mezi zvy$enim signdlu a soudtovou kon-
centraci ostatnich prvki vzdcnych zemin. Vzhledem k netplnému prostudovi-
ni rusivych vlivd byla navrZena modelovd kalibrace pro stanoveni La, Pr,
Eu a Y, jejichZ obsah odpovidal sloZeni v redlnych vzorcich. Roztoky ob-°
sahovaly Cs k potladeni ionizace.

Ovéfen{ sprdvnosti vysledkd bylo provedeno jednak technikou pridavki
a jednak analyzou uméle pfipraveného vzorku.

Vzhledem k nizké citlivosti nenf metoda AAS nejvhodn&jif ke stanoveni
prvkl vzdcnych zemin, cof se projevilo v relativn® nfzké presnosti vysled-
k. Za soutasného stavu lze aplikaci BAS pro sériové analyzy nezndmych
fnési povaZovat za orientadni stanoveni s intervalem spolehlivosti kolem

8 g%rel.

J.KoZusSnikovd,J.Ulmann b6 V8%, Dobrd: Vyuit{ ko~
vového atomizdtoru WETA-80 ke stanoveni Ba v oceli.

Byla vypracovdna metoda AAS pro stanoveni 10~4 - 2.1073 % Ba v oceli
s vyuZitim wolframového atamizdtoru WETA-80, na ném# pfi vyu#it{ rychlosti
ohfevu 10 K.ms™l byla dosaZena citlivost 1,0 pg/1% absorpce.

Zv145tni pozornost bylo tieba vénovat &istoté chemik4lif. Byl sledo-
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vdn vliv kyselin na stanoven{ Ba a interference Ca a Al. Byl uveden rozklad
vzorku a zplsob vyhodnocovdni. Soucdstf p¥ispévku byl podrobny metalogra-
ficky rozbor wolframovych pliZkd, ktery sledoval objasnéni p¥i€in sniZenf
Zivotnosti tohoto materidlu. Bylo potvrzeno, Ze dochdzi ke vzniku mikrotrh-
lin, které pak majf za ndsledek zhorZeni reprodukovatelnosti a citlivosti.

Bohumil % i tniansky , Ceskoslovensky metrologicky dstav, Bra-
tislava: Uloha referenfného materidlu v AAS.

Ceskoslovensky referen&ny materidl je v zmysle novelizovanej vyhldsky
€. 26 Uradu pre normalizovanie a meranie zo 14.1.1983 miera v podobe 1ldtky
alebo materidlu o presne ur&enom obsahu jednej alebo viacerych zloZiek,kto—
rd je uvradne overend UNM.

RM v AAS hrajd mimoriadnu dlohu v zabezpefovani metrologického poriad-
ku jednotnosti a sprdvnosti merania, k elimindcii mmohych interferencnych
javov a k overovaniu sprdvnej €innosti zloZitych a velmi variabilnych sys—

- témov AAS. Ekonomicnost tvorby RM pre AAS vyZaduje na semindri predloZenom

dotazniku vytypovat najvhodnejie a najfrekventovanejfie ako i najpotreb-
nej$ie druhy RM, ktoré iba jednoduchym spdsobom umoZfiovali pripravu refe—
rencnych roztokov pre konStrukciu kalibracnej krivky, kAtoré by m\oéﬁcniali
sprévne koreldcie a zhodnost dosiahnutych vysledkov v rdznych laboratdriach
a systémoch AAS. :

Milan M&t 1 , Viktor Kanicky , Dalibor, Kol &ava,
Geologicky prizkum, Zlaté Hory - Brno: Aplikace spektroskopickych metod
v_atmogeochemii.

Na p¥ikladu rozboru vysledkl atmogeochemického priizkumu lokality Hornf
M&sto /Nizky Jesenik/ byly prezentovdny vlastnosti této metody /B. Kr&mdt/,
kterd se miZ%e v budoucnosti stdt vyznammou sloZkou geochemického vyhledd-
vdn{ skrytych rudnfch loZisek. S vyjimkou fluoru byly vEechny prvky v pad-
nim plynu /absorbace pfes HMO3, KOH/ a ve sn€hové pokryvce stanovovény
spektroskopickymi metodami: Zn, Cu, Pb, Ni metodou BAS, Hg metodou stude-
nych par, Ba, B, Fe, Li, Al metodou ICP. % indikovanych prvki je zvl1&Sté
vyznamné stanoveni Ba, které je pifspévkem k urdeni genese kovovych prvkid
v pldnim vzduchu.

I. Lang, Ustav geologie a geotechniky CSAV, Praha: Organckovové
slou€eniny z uhlf.

V souvislosti s pifpadnym katalytickym vlivem na samovzniceni hn&dych
uhl{ je v&novdna pozornost organokovovym sloufenindm. Riznd uhli jsou extra-
hovéna tetrahydrofuranem a extrakt je chromatograficky separovén na silika-
gelu postupnou eluci Fadou rozpoudtédel s rostouci polaritou. Extrakt a
frakce jsou charakterizovdny kombinacl metod atomové a molekuldrni spektro-
skopie.
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15. schddza 0S spektr. nevodivych materidlov

"Nové poznatky o procese budenia nevodivych materidlov"
Bratislava, 11.10.1983 p

Uvodné slovd predniesla RNDr. J. Kubovd, ktord privitala na tomto za-
sadnut{ vyznamych odbornfkov v oblasti spektroskdpie nevodivych materidlov
a to Prof. R. Rautschke, DrSc z Univerzity M. Luthera v Halle /NDR/ a Prof.
Dr. B. Pavlovi®a z Univerzity v Beograde /Juhosldvie/.

V Uvodnom referdte Prof.Ing.E.P1&ko, DrSc. obozndmil posluchdov s pro-
gramom 23. CSI v Amsterdame so zameranim na trendy rozvoja optickej atomo—
ve] spektroskopie v porovnanf s inymi oblasfami. Informoval o Gdasti &sl.
delegédcie, ako aj o zasadnut{ ndrodnych delegdtov. :

Prof.Dr.R.Rautschke DrSc. a Prof.Dr.B.Pavlovi& patria k vyznamnym od-
bornikom v mezindrodnom meradle v oblasti atdmovej spektroskdpie. Ich price,
ako aj spoluprdca s Csl. spektroskopickou spolotnostou su dlhé roky uzndva-
né medzi nasimi odbornikmi.

Z naS3ich pracovnfkov predniesli odborné referdty Tng.K.Fléridn, CSc.

a RNDr.J.Medved, CSc. ;

Ku prednesenym referdtam sa rozvinula vecnd diskusia zamerand na moZ-
nosti uplatnenia novych teoretickych i metodickych poznatkov v praktickej
aplikdcii spektrochemickej analyzy nevodivych materidlov.

Bogko Pavlovic¢ , TehnoloSko-metalurski fakultet u Beogradu,
Jugoslavija: The Application of the External Magnetic Field on the DC Arc
for the Spectrochemical Analysis of Powdered Samples.

In order to stabilize the dc arc discharge, many techniques and devices
were developed. Among them, the external magnetic fields were used not only
for the purpose of arc stabilization but also for increasing the uniformity
of the conditions of excitation and emission. In the lecture were mainly
discussed the contributions of Yugoslav spectrochemists to the application
of external homogeneous, inhomogeneous and rotating magnetic fields on the
dc arc used as an excitation source for the spectrochemical analysis of
powdered samples. There was concluded that magnetic fields stabilize elec—
trical, thermal and optical properties of the arc and have the favourable-
influence on the volatilization and evaporation of sample. The influence of
the external magnetic fields on the amplification of spectral line intensi-
ties is so 'much more stronger as the lower is the ionization potential of
the investigated element. The spectral line intensity amplifying effect
depends on the arc plasma zone from which the radiation is emitted. In gene-
ral, the application of the external magnetic field on the dc arc is of such
significance that it can be applied in the practical spectroanalysis of
powdered samples.

R.Rautschke, Univerzita M. Luthera, Halle, NDR: Atcmizdcia
taZko-prchavych prvkov v atdmovej spektroskopii.

Uvodom predndsky bola rozvedend problematika sivisiaca so spektroche-
mickym analyzovanim EaZko-prchavych prvkov, pri&om bolo poukdzané na vyznam
zistovania ich obsahov. V sivislosti so zlepZenfm ddkazuschopnosti EaZko-
prchavych prvkov sa zdfraznila tlcha vyskum termodynamickyjch reakeif

1n

librdcie pri spektrografii prd
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prebiehajicich v krdtere elektrody pred vyparenfm vzorky, ako aj na moZnost
priebehu reakcif a ustalovania ich rovnovéh vo vybojovom priestore. Z meto-
dického hladiska sa venovala pozornost mofnostiam vyuZitia termodynamickych
vypoltov” rovnovéZneho zloZenia plazmy pri rdznych teplotdch vychddzajic z
pritomosti mo¥nych zloZiek. Bola prezentovand origindlna metdda sledovania
pritomosti volnych atdmov v plazme s vyuZitfm oddelenej elektrotermickej
atomizdcie a absorpEného merania. :

Uvedené teoretické i metodické pristupy boli bohate doloZené vysledka-

-mi experimentdlneho sledovania chovania sa fa¥koprchavych prvkov v procese

budenia ich atdmovych spektier vedicimi ku ozrejmeniu prebiehajdcich chemic-
ky¥ch reakcii a na zdklade ziskanych poznatkov ku zlepSeniu zdkladnych para-
metrov ich spektrochemického stancvenia,

Karol F 1 6 r i & n , Katedra chémie Hutnickej fakulty V&T, KoZice:
Vplyv spdscbu. pripravy. .kalibragtkngch vzoriek na viervhodnost analytickej ka—
ovych nevodivych materidlov.

Na konkrétnom pripade stanovenia vedlaj$ifch prvkov /Al, Cu, Fe, Si/ u
sintrovanej magnézii sa ilustrovalo, Ze pouZitim troch skupin kalibraénych
vzoriek /3tandard.ref.mat., synteticky pripravené a pri 1000 K sintrované
vzorky, synteticky pripravené vzorky/ sa ziskavajd odliZné priebehy kali-
braénych funkcif. PouZitim rdznych spektrochemickych pridavkov /LiF, LipC03/
sa vyli¢ila moZnost wplyvu matrixefektu a zistilo sa, %e prifinou malej
vieryhodnosti kalibrdcie je v prvom rade nfzka spolahlivost koncentra&nych
Udajov u SRM - prirodnych etaldnov magnézie.

Druhou diskutovanou problematikou bol spdsob pripravy kalibra&nych
vzoriek pre mnohoprvkowvi stopowi spektrografickd analyzu. Porovnali sa dva
spdsoby pripravy kalibratnych vzoriek zmieSavanim spektrdlne &istych chemi-
kd1if:

a/ postup vytvdrania kalibra¢nych vzoriek postupnym zriedovanim zdkladnej
Vzorky grafitovym prdskom tak, Ze sdhrnd koncentricia stopovych prvkov
neustdle klesd;

b/ postup vytvdrania kalibranych vzoriek zmieSavanfm zo spektrdlne &istych
chemikdli{ tak, aby stdhrnd koncentricia stopovych prvkov bola viac-menej
konStantnd vo vSetkych kalibra&nych vzorkdch.

Na konkrétnych pripadoch modelovych experimentov bolo ukdzané, Ze ka-
libra¢né funkcie kon$truované za pouZitia oboch skupin kalibratnych vzoriek
vykazovali v niektorych pripadoch vyrazne odlisné priebehy a to aj za pouZi-
tia odlisnych spektrochemickych pridavkov /LipC03, LijB407, CuCl/.

Jén Medved, GU SAV, Bratislava, Eduard P 1 § k o , GUJ UK, Bra—
tislava: Informdcia o spolahlivosti spektrochemickej analyzy stopovych prv-
kov v karbondtovych Stand. referenCnych materidloch.

V predloZenom referdte autori uviedli vysledky dlhodobého sledovania
spolahlivosti spektrochemického stanovenia stopovych prvkov v karbon&tovych
horninovych Standardnych referentnych materidloch ZGI KH /vdpenec/, GFS-401
/vépenec/, IU-EA-LIL 1 /vdpenec/, NBS-1b /slienity vdpenec/, NBS-88a /dolo-
miticky vdpenec/, GFS-400 /dolomit/, IU-EA-ADT /dolamit/ a MK /magnezit/.
Stanovenia jednotlivych stopovych prvkov v sledovanych Standardnych refe-
rentnych materidloch boli vykonané poas rutinych analyz geologickych mate-
ridlov v &asovom cbdobf od r.1973 do r. 1983 za pouZitia roznych syntetic-
kych kalibranych Standardov a spektrochemickych prisad s porovndvacimi
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prvkami taktieZ pripravenych vo vyS§ie uvedenom &asovom obdobi. Ziskané ana—
lytické tddaje boli Statisticky spracované a porovnané s hodnotami dosiahnu-—

tymi inymi autormi. Na z#klade predlo¥eného Studia zistila sa vysckd Sasovd

stabilita vysledkov dosiahnutych na naSom pracovisku.

Pracovni schiize 0S automatické spektrometrie

Dne 13.10.1983 se v Ostravé uskutetnila pracovni schiize 0S automatické spek-
trametrie s hlavnim tématickym zam&fenfm "Systém analytické kontroly na oce-
14rné MHKG". Celkem 60 GSastnfkd vyslechlo mimo 4 hlavn{ referdty, jejichZ
struénd resumé ddle p¥indSfme, i predndsku prof. Pavlovide z Jugosldvie
"Spektrometrickd analyza litiny na automatickych vakuovych spektrametrech”.
Na ii‘;—ff schlize se uskutetnila exkurze do laborato¥f analytické kontroly na
oce €. - :

Karel Kub o , Va0 NHKG, Ostrava: Autcmatizovany systém analytické
kontroly oceldrny,

Oceldrna je zdkladem kaZdého hutniho podniku a proto je prvofady zdjem
zal‘?ezpef‘iit rychlou a spolehlivou analytickou kontrolu technologie na oce-
lé,rskych pecich. Vybudovdni samostatné stanice analyzdtort si vy¥4dalo opti-
mdlni p¥istrojové vybaven{ — kambinaci emisnfho optického spektraometru s
rentgenfluorescenénim spektrometrem a s analyzdtorem uhlfku a sfry. Pro od-
bér vzorkd, jejich dopravu a dpravu bylo nutno vypracovat novou technologii,
taktéZ zpracovdni vlastnfch analytickych programi a programovéni minipodfta-
¢l si vyZddalo nové pfistupy k zabezpeteni po¥adované rychlosti a spolehli-
vosti vysledkl spektrometrickych analyz oceli /pFedzkouiek/, surového ¥ele—
za /miside/ a strusek /pF¥edzkousek/.

Celkovy ekonomicky efekt je znadny p¥i zkrdceni doby &ekdni na vysle-
dek analyzy: U pfedzkoufiek oceli z 10 min. na 3,5 min. a u sur.Zeleza a
strusek z 13 min. na 6 min. Ndvratnost investi&nich ndkladd je vysokd, v pod—
minkdch oceldrny jen uspora 1 minuty na kaZdé tavb® pFindi{ sni¥en{ vyrobnich
ndklad o 7 mil. K&s.

Karel Ry Ska, Horst Rohovsky , VU NEKG, Ostrava: OdbSr
pfedzkousSek oceli, surového ¥eleza a strusek.

V tvodu pfedndSky je uveden stav vzorkovdni pfed zahdjenim provozu
kvantometrické stanice na oceldrn&, vyhodnoceno je moZstvi vad, zkouiek a
ddvody prot k vaddm u ¥ezanych zkoudek dochdzelo. Vyhodnoceny jsou vyhody a
hutnost sjednoceného odberu pfedzkousek oceli pomoci nového typu kokilek,
ktery vzeSel ze zlepSovaciho ndvrhu. V zdvéru pfedndsky je uvedena celkovd
doba trvdni pFfedzkouSek oceli pfed a po najet{ detaSované kvantometrické sta-
nice a zdiraznéna nutnost dobré spoluprdce pracovnikil kvantcmetrické stanice
s osddkami oceldfskych peci.

an
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Indvik §vardala, Pavel Malucha , VZU NHKG, Ostrava:
Emisnf spektrometr Polyvac E 963 v systémi kontroly oceldrny.

Pfedndska o autanatickém spektrametru Polyvac E 963 od firmy Hilger
Analytical je zaméfena na stru®ny popis jednotlivych hlavnich &&st{ p¥{i-
stroje s uvedenim zdkladnich provoznich parametri, na zplsob programovan{
a Fizeni spektrometru prostfednictvim minipodftale PDP-8 A. Z&vér pFedndl-
ky je vEnovdn shrnuti poznatkd. a zkuSenostf, nabytych ve ztfZenych podmin-

-kdch kvantametrické stanice na oceldrn& NHKG.

Zdendk Er s e p k e , VZU NHKG, Ostrava: Rentgenovy fluorescentni
spektrometr Telsec TXRF.

Bylo pfehledné popsdno uspo¥ddéni rentgenového fluorescen®niho spek-
trametru TXRF a poukdzdno na rozdily v porovndni se souasnymi spektro—
metry ARL 72000. Buzeni je prakticky rovnocenné, je pouZita tatdZ rentge—
nova lampa s Rh antikatodou, u ARL je vSak navic jeSté pridavné chlazeni,
kromé obvyklého chlazeni anody a pldst®. Hlavni rozdfl v optice, TXRF pou-
Z{vd vylutné rovinnych krystald v Sollerov® uspofdddnf. To znadi niZ¥s{
selektivitu i svételnost. Tato je vSak z C€dsti kampenzovdna vétSimi roz-
méry krystall. Znatny rozd{l je v rozsdhlém pouZit{ pritokovych impulzd
pro vSechny lehké prvky, coZ md za ndsledek, Ze p¥istroj nemiZe pracovat
bez plynu /Ar/CHy/ jehoZ &istota mé kriticky vliv na signdl a jeho stabi-
litu /poZadavek na chsah v3ech nedistot pod 1 ppm/. Naproti tamu u ARL
to plat{ pouze pro p¥ipad prvk F a Na. Mald operadnf paméf neumoziuje
vicendsobnou regresi. Pro jednoduchy program oceldrny NHKG vZak tento re—
lativné levny a méné objemny spektrametr pln® postaduje.

Bosko Pavlovié , TehnoloSko-metalurki fakultet u Beogradu:
Jet Electrode in the Analysis of Iron and its Alloys on the Automated
Vacuun Spectrameters.

During the recent years a number of new technicues and modifications
were introduced in emission spectrametric analysis of different fe]:mfm"a-
terials since the conventional spark discharges were incapable of e)_gcu:_ng
the spectra of certain types of ferro-alloys. In the lecture were discussed:
the problems concerning the spectrometric analysis of cast irons, the pro-
cedures of surface micrchamogenization with the spark of definite characte-
ristics, the application of the glow discharge in the spectraneb_:iclanaly—
sis of white, grey and nodular irons, and at last, the characteristics and
application of the argon jet electrode in the analysis on the autcmated'
vacuum spectrometers. Camparing the results of chemical and spectrametric
analysis of different samples of white and grey cast iroms, as ‘well as
taking into account other analytical characteristics of argon jet electrode,
it could be concluded that the jet electrode indicate a satisfactory ana-
lytical performance. It is to be hoped that beside the application of argon
jet electrode in the analysis of cast irons, it would be a valuz:lble contri-
bution to the spectrometric analysis of other ferro-alloy materials.
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SEKCE MOLEKULOVE
SPEKTROSKOPIE

0S spektroskopie pevného stavu

27. pracovni schfize skupiny s tématem "Synchrotronov? zdfeni" se uskutec-
nila v Praze dne 4.8.1983 za \Casti 26 odhornfkd. Hlavni referdt pfednesl
sovétsky host Dr E. S, Gluskin. Po jeho vystoupeni ndsledovala cbs#hld dis-
kuze, zamé&fend predevSim na otdzky rentgenové litografie.

28. pracovni schize skupiny s tématem "Aplikace synchrotronového zdfeni
pfi studiu spekter polovodi&i" se uskutecnila v Praze dne 7.12.1983. Na
programu byla pFedndska Ing. L. Pajasové "Reflexn{ spektra polovodi¢d -
aplikace synchrotronového zéfeni" a dédle obsdhld diskuze.

g

Ddle pfindsime resumé hlavnich referdtl z obou schiizi:

E.S. Gluskin ,b Ustav jaderné fyziky SOAV SSSR, Movosibirsk:
Synchrotronové zdfeni a jeho vyuZit{ ve fyzice pevnych ldtek.

V pfedndice byl poddn piehled soufasnych zdroji synchrotronového zdfe-
ni ve svété spolu se spektrdlnimi charakteristikami. Dalsi &8st referdtu
byla venovédna popisu konstrukce a parametrt akumuiladniho prstence VEPP-ZM
v Movosibirsku, nékterym experimentlm, provedenym v oboru mékkych X-paprski
a ve vakuovém ultrafialovém oboru a ddle aplikacim synchrotronového zd¥enf
zejména v oboru rentgenové litografie, Byl zdlraznén vyznam synchrotrono-
vého zdfeni jako unikdtnfho prostfedku pro ziskdni prvkf mikroschémat pod
0,5 m. Zdvérem byly uvedeny i daldi aplikace synchrotronového zdfenf, na pf.
v lékafstvi. .

Utelem pfedndgky bylo sezndmit 5irZ3{ okruh zdjemcd s moZnostmi rozsi-
¥eni spoluprdce p¥i vyuZiti synchrotronového zdfeni v UJF v Novosibirsku.
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L. Pajasovd, Fyzikdlni dstav 'CSAV, Praha: Reflexni spektra po—
lovodi&t - aplikace synchrotronového zdieni.

Synchrotronové zdfeni se stalo dlileZitym zdrojem pro spektroskopii ato-
mi, molekul i pevnych 1&tek. Vzhledem k svym unikdtnim vlastnostem, jako je
vysokd intenzita a spojitost spekter od infrafervené oblasti aZ po oblast
nejtvrdsich X-paprski a vysoky stupeii linedrnf polarizace, umoZnilo toto zd-
¥enf novy rozvoj vétfiny metod. reflexn{ spektroskopie polovodi&l ve vakuovém
ultrafialovém /VUV/ oboru, vdetng aplikace riiznych modulainich a deriva¢nich
technik nedostupnych aZ dosud v této cblasti.

MoZnost vybéru méfeni jednotlivych polarizovanych sloZek reflexe ve VUV
oboru umo¥fuje i optimdlni vybér metody v Zirokém rozpéti hodnot zkoumanych
optickych konstant a kambinaci Kramers-Kronigovy analyzy reflexnich spekter
s vicedhlovymi metodami, jimiZ lze optické konstanty urdit numerickou cestou
pamoci modifikovanych Fresnelovych vzorct.

Vedle zkoumdni mezipdsovych prechodd vznikla také moZnost zkoumat i p¥e-
chody z hlub$fch hladin mélkych korfi do vodivostnfho pdsu v polovodi&ich,
které, vzhledem k malé Sifce téchto hladin pfindSeji cennou informaci o roz-
déleni hustoty stavi ve vodivostnim pdsu samotném. Siroky obor spektra syn—
chrotronového zd¥enf d4vd v bindrnich sloufenindch moZnost porovnat prahové
energie pro kérové pfechody jak z kationtd, tak z aniontd.

Pfesto, Ze reflexni spektra jsou v&tdinou vztahovdna k objemovym vlast-
nostem materidlu, moZnost pozorovani povrchovych excitonl ukazuje na to, Ze
reflexni spektra v tomto oboru jsou také povrchoveé citlivé.

Synchrotronové z&¥eni poskytuje tedy reflexni spektroskopii ve vakuovém
ultrafialovém oboru jedine®né moZnosti a vzhledem k velkému rozSifeni =10 meV
z ni &inf 3pickovou metodu pro studium elektronové struktury a optickych ex-
citacf v polovodi¢ich, i pevnych ldtkdch vibec.

0S elektronové spektroskopie

Dne 30.11.1983 se na VSCHT v Pardubicich uskute®nila 12. pracovni schize
skupiny s tématem "Pokroky v organické fotochemii”. Uvddime resumé hlavniho
referdtu Ing. J. Kopeckého, CSc.

Jan K o p e ck ¥, Institut hygieny a epidemiologie, Praha: SouCasné
trendy v rozvoji organické fotochemie.

Bouflivy rozvoj organické fotochemie v poslednim &tvrt stoleti pronika-
vym zplsobem ovlivnil naSe pfedstavy o pribéhu fotochemickych reakci. Vyznam—
nou lchu pfitom sehrdly elektronovd spektroskopie a kvantovd chemie.

Naivni Hickelova metoda miiZe byt U€innym ndstrojem p¥i vykladu mecha-
nismu nékterych fotochemickych reakci organickych sloufenin; jak vSak lze
demonstrovat na p¥ikladu elektrocyklickych reakci, mohou byt jeji zdvéry fa-
les$né. Znaénym piinosem pro rozvoj piedstav pribéhu fotochemickych reakci
byly prdce Van der ILugta a Oosterhoffa, jakoZ i Michla a Salema, predevsim
pak zavedeni predstav o biradikdlech /biradikaloidech/, o "ndlevce" a z toho
vyplyvajici rozdéleni fotochemickych reakci na reakce diabatické a adiaba-
tické, pripadné na reakce z "horkého" zdkladniho stavu. V poslednich letech
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byly rozvinuty metody pro vypoSet potencidlovych hyperploch. Na p¥ikladé

valen&nich izameraci benzenu bylo demonstrovdno pou¥iti topologické reak-
&ni koordindty pro vyklad prib&hu fotochemickych reakci. Fotochemickd me—
toda a mySlenkovy apardt organické fotochemie se staly Uinnym ndstrojem

pEi vykladu déjl i ve velmi vzd4lenych v&dnich oborech, nap¥. pfi Fesienf

nékterych biologickych problémi. }
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SEKCE SPECIALNICH
SPEKTROSKOPICKYCH METOD

~

0S elektronové mikroanalyzy

Postgradudlni semindf REM a EMA probihal ve dnech 24.9.-1.10.1983 v Pol-
jance za asti vice neZ 80 odbornikl, vdetn® vyznamnych pracovnikd oboru
z NDR, MIR a Velké Britdnie. Odbornd tématika byla zamé¥fena na aktudlni
otdzky z oboru fyziky polovodi¢d a uplatndnf metody EMA a REM pfi jejich
TeZen{, na tvorbu obrazu v REM a jeho analogové a digitdlni zpracovdni a
na vyuZfiti metody Monte Carlo p¥i analyzich tenkych vrstev a malych &4stic.

K semind¥i byl vyddn sbornik abstrakt pfedndSek.
Obsah sbornfku abstrakt ze semind¥e REM a EMA - Poljanka 1983:

A. Boyde: Trojrozmérnd interpretace zobrazeni v REM
M. Wendt: Pam€r pik/pozadi a jeho vyznam v kvantitativni energeticko-
disperzni elektronové mikroanalyze
A.G.S5.Jdnossy: Nékteré problémy spojené s kvantitativni elektronovou mikro-
analyzou /ultra/ tenkych vzorkd
A. Roder: Kvantitativni méfeni povrchovych potencidld na REM BS 300
G. Oelgart: Kvatitativni ur@ovdni parametri polovodidt metodou EBIC
V. Hulinsky: Tvorba obrazu v REM
K. Jurek: Tvorba kontrastu v REM
M. Pavliek: Modelovdni kvantitativni elektronové mikroanalyzy metodou
. Monte Carlo
I. 8iman: Obrazovd analyza a jejf vyu¥it{ pfi studiu kovovych materi&ld
K. Hlavaty: Cislicové zpracovani obrazfl
A. Langrovd: Pentafosfdty vzdcnych zemin jako referen®ni materidly
P. Tima: Zpeviiovaci hmoty pro pripravu prepardtt na EMA a REM
Z. Kotrba: Chemické sloZeni standardd
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OS RIG spektrametrie

Dne 18.10.1983 se v Praze uskutednila 23. pracovni schiize skupiny, zamé-
Tend na zkuSenosti s provozem rtg. spektrametru VRA 20 R firmy Freiberger
Prézisionsmechanik. Bezmdla 50 d&astniké m¥lo p¥fle¥itost vyslechnout re-
ferdty o zkuSenostech s provozem piistroje i o porovnani nékterych vysled-
ki ziskanych pamoci tohoto pfistroje a dalich rtg spektrometrt pouZiva-
nych v CSSR. Cennd byla i moZnost kontaktu se zdstupci cbchodn® technic—
kych sluZeb vyrobce a zejména pak i kritkd pfednifka o nové variantd rtg
spektrometru VRA 30.

Na zv1dStn{ p¥dni vedeni skupiny p¥ind&ime i podrobndjsi tabelované
Udaje v resumé pfedndsky Ing. Vokdde, nebok z technickych dfivodt nebylo
moZné pfi schlzi pramftat. V&fime, Ze ddaje vyuZij{ nejen p¥fmi uSastnfci
schiize.

Milo¥8 Bur i an , (WR, Praha: Rentgenovy spektrometr VRA 20 R
firmy Freiberger Prazisionsmechanik - zkuSenosti s jeho provozem a ndkte-
ré dosaZené vysledky.

V predndSce byl uveden podrobny popis rtg. spektrametru VRA 20 R, vy-
robku fy VEB Freiberger Prazisionsmechanik Freiberg z NDR. Jde o sekven®ni
Jednokandlovy spektrometr, jehoZ chod i vyhodnoceni vysledkd je ¥izeno po-
Citafem KSR 4100. Byl popsdn postup p¥i kvantitativnf analyze pamoci uFi-
vatelského programu PCM 8K, matematicky model programu a statistické hod—
noceni vysledkd. Kritce bylo referovdno i o pifpravé vzorkd a jejich mo¥né
form#. Autor provedl srovndni pfistroje s nyn{ vyrdbéngm typem VRA 30.

V dalS{ ¢dsti pFednd¥ky hovofil autor o zkuenostech s provozem p¥i-
stroje, jeho dosavadnich zkuZenostech se servisem a zatim zaznamenanych po—
ruchdch.

Na pracoviSti byly dosud analyzovény ndsledujici materidly: magnezity,
fluority, v soutasné dobé zpracovdvdna metodika pro analyzu polymetalickych
rud a jejich dpravenskych produkts.

Na zdvér byla ufastnikim umo¥néna prohlidka rtg. spektrometrické labo-
ratofe Ustavu pro vyzkum rud.

Zden€k V o k 4 & , Vyzkumy ustav stavebnich hmot, Brno: Porovndnf
vysledkl dosaZenych pii proméfovdni cementdi'skych surovin na rentgenovém
spektrametru VRA-20 R a né€kolika dal3ich spektrometrech pousivanych v CSSR.

Bylo provedeno a vyhodnoceno m&Feni cementd¥skych surovin na rentgeno—
vych spektrometrech VRA-20 R, MRS-3 a ARL~74000. Vysledky poskytly zdkladni
informace z hlediska moZnosti vyuZit{ sekvenénfho pFfstroje VRA pfi uvao-
vanych investiCnich zdmérech. Uvedené pfistroje MRS-3 a ARL~74C00 jsou si-
multdni, v soudasné dob& pouZivané v nafich cementdrndch.

Srovndni se tykalo 4 hlavnich sloZek, t.j. 8i0p, Aly03, Fe,03, Cao,
které jsou nezbytné pro fizenf chemické skladby cementdfské surovinové
smési, ;

Byla porovndna statistickd a pFistrojovd odchylka 8 rel. 3 jako
krdtkodobd reprodukovatelnost mé&¥eni, za podminek pouzivanych na jednotli-
vych pracovistich. Vysledky jsou uvedeny v tabulce &. 1.
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Hodnoty korelaénich koeficientd vypoétenyéh kalibra&nich zafvislosti jedno-
tlivych sloZek, jejichZ rozsahy splnujici potfebné provozni podminky, byly
ndsledujici:

si0, : 9,70 - 20,00 % Al,0; : 3,10- 5,75 %
Feo03 $1,37 = 12,33'% Ca0 : 38,70 - 46,60 %
Vysledky jsou uvedeny v tabulce &, 2.

Vy¥sledky stanoveni provoznich vzorklt docflenych na jednotlivych spektro—

metrech vetné vyfislenf rozd{lt v abs. % - uvddi tabulky &. 3,4,5.

Provedend srovndvaci méfeni poskytla vysledky, které lze z hlediska potfeb
cementdiského primyslu oznadit jako vyhovujici.

TABULKA ¢.1.
£ relat. %
e X Iy
FRERT, ca0 sio | Al Fe,0y
ARL - 74000 . 0,06 i 0,18 0,07 0,16
MRS - 3 0,05 0,10 0,20 0,07
VRA - 20 R ..0,20 . 0,32 - 0,55 0,53
TABUIKA &.2.
rtg. : Korelaéni koeficient
spektrametr
Ca0 810 Al503 FepOq
ARL - 74000 0,9984 . 0,9%40 0,9810 0,9987
IMRS - 3 0,9979 0,9978 0,9770 0,9976
VRA - 20 R 0,9979 0,9994 0,9875 0,99%
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0S Mossbauerovy spektroskopie

Dne 18. listopadu 1983 se konala v Brné 16. pracovni schiize skupiny, na které
mimo organizaéni zdleZitosti bylo zafazeno 5 obsdhlych referdtd, shrnujicich
nékteré nejnovéis{ poznatky v cboru. PfindSfme strucné vytahy z téchto pfednd-
.

Milan Seber fn i , UPM CSAV, Brno: Kryamagnetické zariadenie pre
Mossbauerovu spektroskopiu.

Na Katedre jadrove]j fyziky a techniky EF SVST je od r. 1976 v prevddzke
kryomagnetické zariadenie na meranie Mossbauerovych spektier v spojite nasta-—
viteInom teplotnom rozsahu od 4,2 K do 300 K s presnostou nastavenia * 0,1 K,
pri moZnosti siasného pouZitia magnetického pola orientovaného paralelne so
zvazkom Ziarenia, aZ do hodnoty 5 T. 2 ddvodov dosdvky chladiacich médif a
ndvratu plynného hélia je zariadenie umiestnené v Elektrotechnickam dstave
CEFV SRV,

. Zariadenie pozostdva z MOssbauerovho spektrametra zostaveného z vyrobkov
roznych firiem /400-kandlovy analyzdtor Intertechnique, pohybové zariadenie
Elron Haifa/ a kryostatu firmy Oxford Instruments so zabudovanym supravodivym
magnetom. Hladina tekutého hélia sa indikuje 3tyrmi sondami typu Allen-Bradley,
vyparnost je cca 0,5 1/hod. V pripade potreby moZno teplotu chladiaceho média
zniZi¥ oderpévanim pdr, pri kvapalnom dusfku do cca 66 K, pri kvapalnam héliu
do 3,2 K. VyuZfvajui sa Mdssbauerove izotdpy 57Fe a 119%n. '

T. Zem¢& 1k, Ustav fyzikdln{ metalurgie SAV, Brno, A. Cimb 4 1 -
nikovd, Ustav geologie a geotechniky (SAV, Praha: Identifikace hornino-
tvornych fdz{ mésiéniho regolitu.

Ukazuje se, Ze pe¢livé vybrané malé Cdstice lundrniho regolitu jsou dob-
rou reprezentaci jednotlivych horninotvornych minerdlt Mésice, vdetné skelné
fize. Mbssbauerova spektroskopie 37Fe d4vd jak identifikaci jednotlivych féz{
z hyperjemnych parametr spekter, tak distribuci Zeleza mezi tyto fdze, resp.
krystalografické polohy. JiZ dffve jsme ukdzali vhodnost i pouZitelnost moss-
bauerovskych experiment na malych &&sticich lundrnfho regolitu. Zde jsou pre-
zentovény vysledky na kolekci nemagnetickych horninotvornych minerild z rego-
litu LUNY-16,20 a 24, a to jak pro fdze krystalické /silikdty - pyroxeny a
olivin, smésné oxidy - ilmenit a spinel/, tak amorfni /sklo vulkanické a im
paktni/.

O.Schneeweiss,S Havli¢ek b UM ESAV, Brno: PouFiti

Missbauerovy spektroskopie konverznich elektrond ve studiu povrchi kovovych
materiald.

Mossbauerova spektroskopie poddvd ¥adu cennych informac{ o fdzovém slofe—
nf, krystalografické, elektronové a magnetické struktufe kovovych materi&lti,
Volbou typu detekovaného zdfeni je moZné studovat povrchové vrstvy vzorkf v
rlznych hloubkdch. Pamoci rezonance na * z&feni sledujeme materidl v hloub—
kdch ~10™> m pod povrchem. P¥i vyu¥iti konverznich elektront vznikajicich
pfi pfechodu jddra z vybuzeného do zdkladniho stavu jsou ziskané ddaje z hlou-
bek do 10-7 m.
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Mbssbauerova spektroskopie konwverznich elektrond /CEMS/ na8la Sircké
uplatndn{ pfi studiu koroze, produktt implantace a radiadniho po¥kozeni ma-
teridld. Zajimavé vysledky ukazuje srovndn{ mossbauerovskych spekter name-

- ¥enych pamocf ) a elektrond na vzorcich kovovych materidl, zejména pak zmé-
ny povrch7 v dfisledku tepelného zpracovédni.

F. GAdbris, J. Sitek, Elektrotechnickd fakulta SVST, Bra-
tislava: Niektoré vlastnosti amorfnych kovovych zliatin pri nizkych teplo-
tédch a vo vonkajsom magnetickam poli,

V snahe uzavrief sutbor meran{ mdssbauerovych spektier amorfnych kovo—
vych zliatin typu FegsBy7 /1/ a FegoNiaoBao /2/ v zdvislosti od teploty, _
merali sme uvedené materidly pri nizkych teplotach v oblasti 4,2K. Ziroven
sme v oboch pripadoch odmerali série spektier v zdvislosti na wvonkajSom magne-—
tickam poli s indukciou od O do 5T, pricom vektor intenzity pola bol kolmy na
rovinu vzorky a rovnobeZny so smeram ¥ %iarenia. S rastam intenzity vonkaj-
$ieho mag. pola pri vzorke /1/ sme zaznamenali pokles intenzity stredne]
hodnoty vmitorného mag. pola Her 0 3 MAam—Ll, teda zd4 sa, Ze nukledrne a
atamirne mamenty Fe majd opadné orientédcie. Naproti tomu u vzorky /2/ sme
v celan rozsahu zaznamenali zmenu iba v rdmci chyby merania.

Pri oboch vzorkdch sa s rastam intenzity vonkajSieho pola roz8iruje i
distribicia vnitorného pola P/H/. V Zdvislosti od rastu Hext sme zaznamenali
dva efekty:

V malych poliach /do 0,2 T/ md smer Yahkého magnetovania tendenciu ukla-
dat sa do roviny pdsika kolmo na smer vektora intenzity Hext, €O moOZno vy-
svetlif existenciou demagnetiza®ného pola vo vzorke.

Vo vadiich poliach postupne klesd intenzita spektrdlnych &iar odpoveda—
jlcich Am'= O /I a Ig/ prifom pri hodnote Beyi % 5T /1/ resp. Bext = 2T
72/ &iary Uplne zanikaji, teda spisové orienticie damén sa usporiadujd v
swere vonkajgieho magnetického pola. :

Y. Kreislerovd, T.Zeméc1k , Ustav fyzikdlni metalurgie
$sav, Brno: Aplikace metody distribuce hyperjemnych poll pro interpretaci
spekter NisFe /119sn/.

Série mdssbauerovskych spekter postupné izotermicky %ihané slitiny
NisFe /119%n/ byla zpracovéna za pfedpokladu spojité distribuce hyperjemnych
polf s tvarem distribuni funkce jako superpozice gaussovskych kiivek. Vyho-
vujic{ presnosti fitu bylo dosaZeno dvéma gaussovskymi distribucemi, jejichz
parametry se ménily se zpracovdnim vzorku. V neuspofddaném stavu méla sloZzka
s niz%f stiedni hodnotou - 10,3 MA/m - uzkou distribuci, zatfmeo s vy38{ st¥ed-
ni hodnotou - 33,8 MA/m - Sirokou distribuci. V uspofddaném stavu tomu bylo
naopak a soutasné doslo ke zvySenf hyperjemnych pol{ obou sloZek /48,9 a
66,6 MA/m/. Tyto vysledky byly porovndny s teoretickym modelem zaloZenym na
predpokladu linedrn{ zdvislosti hyperjemného pole jak na podtu atomi Fe v
nejbliZ¥fm ckolf Sn, tak na poctu nejbli#gich Fe ataui v jedné z podmiiZek
uspofddané struktury. Pravd@podobnosti obsazeni jednotlivych poloh v zdvislos-
ti na parametru uspofdddni byly ddny binomickym rozdélenfm. Kvalitativnim po-
rovndnfm spojité a diskrétni distribuce bylo dosa¥eno dobré shody a zjisténo,
%e na velikost hyperjemého pole na jédfe Sn md urdujfci vliv potet nejbliz-
g{ch Fe atom ve vybrané podmfiZce.
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23. CSI a 10. ICAS

Ve dnech 26.6. aZ 1.7.1983 se v Amsterodamu konalo 23. Colloguium
Spectroscopicum Internationale a 10. Mezindrodni konference o atamové
spektroskopii /ICAS/. Z CSSR se tohoto vyznamého setkédni odbornikd spek-
troskopickych disciplin ziSastnila mj. skupina pracovniki prostfednictvim
tématického z&jezdu Cedoku. Akoliv se Cs. spektroskopickd spoletnost
sna¥ila o zp¥istupnéni tématického zdjezdu vetSi skuping zdjemcl, limitu-
j1ict podminky Cedoku a konetné i osobnf ndklady neumo¥nily pGvodni zdmér
Spolenosti realizovat. I tak ale byla &s. spektroskopie na konferencich
dobfe zastoupena a ziskané informace a dovezené podklady jist® naleznou
uplatn&n{ na setkdnich jednotlivych odbornych skupin. O 23. CSI bylo jiZ
napt. podrobng referovdno v z&f{ 1983 na 27. pracovn{ schiizi sekce optic-
ké spektroskopie. Redakéni rada Bulletinu poZddala jedncho z UZastnikd
z&jezdu Doc. Ksandra o vypracovdni referdtu pro na¥e -&tendfe. Je pocho-
pitelné, Ze zprdva nemiife byt vyterpdvajici, proto nabiz{ sekretaridt
Spoletnosti tém zdjemcm, ktef{ o nékterou disciplinu budou mit hlubSi
z&jem, zprostfedkovdni kontaktu s pfimym dtastnfkem zdjezdu, ktery md
podle svého pracovniho zaméfeni k dané problematice nejbliZe.

Zbynék K s an d r , VSCHT, Praha: ‘Tématicky zdjezd na 23. csT
/Colloquium Spectroscopicum Internationale/ E‘ouang Ve dnech 25.6.-3.7.83
v Amsterdamu. i

Hlavnim cflem zdjezdu byla aktivni d€ast na 23. CSI, kterd je vrchol-
nou védeckou uddlost{ v oblasti spektroskopickych metod. ILetosniho 23.CSI
se zulastnilo asi 650 odbornikd z celého svita. Odeznély 4 plendrni pfed-
ndtky, 18 vyzvanych prednddek /2 40 min. / a v ordlnich sekcich celkem 57
referdtt. PYevdsnd vétéina pPispévkl /asi 350/ byla presentovéna formou
postert ve 43 sekcich. J

Vé&decky program 23. CSI byl cbecnd zamS¥en pF¥evd¥n® na atomovou spek-
trametrii, cof bylo patrn& ovlivnéno odbornym z&jmem predsedy organizadni-
ho vyboru Leo de Galana. Plendrni predndtky pF¥ednesli prof. Alkemade,
Guillot, Fuwa a Van Loon, vesmés zdstupci atamové spektrometrie. VEt3ina
vyzvanych pfedndfck se také tykala riiznych cbord atamové spektrametrie,
zejména metod atcmové absorpéni spektrometrie s vyuZitim elektrotermickych
atomizatort /AAS-ETA/, atamové emisni spektrametrie s induk&ng vdzanym
plasmatem /ICP-AES/, korekce vlivu pozadi vyuZitfm Zeemanova efektu v AAS
ve spojeni s ETA, pokrcky v hydridové technice pfi stanoveni stopovych kon-
centraci toxickych prvkl, zejména arsenu a selenu, vyuZitim "platform-tech-
niky" na odstrandni rudivych vlivi pfi préci s ETA a dal3fch. Kongresu se
zd&astnily i takové kapacity jako prof. B. V. Ivov, ktery je nazgvén otcem
elektrotermickych atamizdtorii, Pfednesl pfedndsku o vyvoji ETA od jejich
pod4tkil a¥ po dnedek, nazvanou "Twenty-five years furnace AAS", nebot na
r. 1983 pFipadlo pravé 25. vyrodf jeho prvni publikace. Z oboru AAS byly
z VECHT presentovény dva postery.O oba, jak pIispévek konstrukéniho zamé-
¥en{ "The first commercial tungsten furnace electrothermal atomizer for
AAS" /R. Hlavdd/, tak i druhy zam®feny na analytické vyuZiti wolframového
atamizstoru WETA 82 "Scme new developments in tungsten furnace atomic ab~
sorption spectroscopy" /D. Kolihové/, byl znalny z&jem. Proto¥e byl o pfi-
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stroj /WETA 82/ zdjem mezi odbornfky z riznych zemf, d4 se predpoklédat i
jeho prodej do zahrani&i.

Pro odbornfky zabyjvajfci se atamovou spektrametrii bylo na CSI mnoho
pEispévki, které pomohly roz8{fit a prohloubit jejich znalosti soufasnych
trendd svetového vyvoje. Vysoce je tfeba hodnotit i diskuse na zdvér poste-
rovych sekci, které byly ¥izeny pF¥edsedou sekce - v&tSinou vyznamnym odbor—
nikem v dané specializaci. Napfiklad diskuse o kovovych atomizdtorech se
tak prot#hla, ¥e jejf Sastnfci zmefkali zaddtek oficidlnfho pfivitdni pri-
mdtora mésta Amsterodamu. Rovnd¥ v utery byla diskuse o hydridovych techni-
kdch a o vyuZit{ lasert v atomové fluorescenci velmi bohatd.

V oblasti molekulové spektroskopie - prakticky ve vSech vlnovych roz-
sazich - byla d&ast aktivnich ud€astnfki nepomérné mensS{ neZ v cblasti ato-
mové spektroskopie. To byl znatelny rozdfl proti XX. CSI, které pofddala
sss ve spoluprdci s VSCHT Praha v r. 1977 v Praze.

Tato skute€nost se odrazila jak v podtu posterd tak i v zdjmu d€ast-
nikd. Proto bylo na3f snahou upozornit na tuto negativni skutenost pro-
st¥ednictvim ndrodnich delegdt /Prof.PlZko, Dr. Spatkovd/ na jejich zase-
déni s pripominkou, aby pfisti koloquia byla koncipovdna ve vSech oblastech
spektroskopie rovnamérné.

Specidlni spektroskopické metody, tj. rtg emisnf amalyza /RFA/, rtg
mikroanalyza /EMA/, hmotnostn{ spektrametrie, analyza povrchil, instrumen-
t41n{ radioanalytické metody a MOssbauerova spektroskopie, byly na kongresu
zastoupeny zna®né nerovnamérné. Rtg emisn{ spektroskopii byla vénovdna nej-
v&t&{ pozornost a to jednou vyzvanou pfedniskou J. N. Kikkeerta, vyzkumné-
ho pracovnika firmy Philips, na téma Fluorescen®ni analyza X-paprsky anno
1983 vénovand pouZit{ RFA k analytickym dCelim piedevSim zavedenim dlisled-
né autamatizace pro rutinn{ analyzy a velké citlivosti ¥ddu 10-3. Ddle
odeznélo pét ustnich sdéleni, z nichZ zajimavé byly zejména referét J. V.
Gilfritche z US Naval Research na téma PouZiti spojitého polarizovaného
synchrotrorm:tho rtg z&feni o intenzit& o n&kolik ¥4at vyéél ne4 z béZnych
zdrojt, coZ vede k vysoké citlivosti a nizkdm Zumu a tim umoZfiuje analyzy
velmi malych mnoZstvi. PouZitim synchrotronntho zdfeni se zabyvajf v sou-
Gasné dobé &ty¥fi laboratofe a to v USA, Japonsku, NSR a Anglii. Firemn{
pfedndska ARL se tykala zlepSeni sekventni analyzy pouZitim dokonalého mi-
kroprocesoru pro ¥izen! funkce goniometru. Z ¥ady posterovych symposii by-
lo p3t postert vénovdno problematice fyzikdlnich z&klad® RFA a studiu che-
mické vazby, osm posterl metodologii instrumentace a riiznym aplikacfm., Zde
byl také prezentovdn piispvek &lena z&jezdu P. Roubitka z Cs. lupkovych
a uhelnych zdvodd na téma UZiti métody Monte Carlo pro vypotet absorpce
RFA, ktery mél dobry chlas. Ddle zaujaly postery na téma Zlep3eni energe-
ticko—disperzni analyzy, Radionuklidovd RFA vybranych prvki a Srovndni ex-
perimentdlnich a vypottenych korekénich koeficientli. Dal3f posterové sym—
posium na téma metodologie a aplikace IT obsahovalo 11 postert z nichZ
nejzajimavé]si byla téma RFA urCeni rtuti, methyl-rtuti a fenyl-rtuti ve
vodé prekoncentrované pomoci pé€nového polyuretanu, Rychld RFA silikdtl a
kovovych prdskd pouZitim tenkych vrstev od Z. Ersepkeho z NHKG Ostrava a
Uréeni cbsahu siry v uhl{ pomoci RFA a Uren{ stopovych prvkd v uhlf a
dletech. Rtg mikroanalyza byla na 23. CSI také pomérné hojne zastoupena.
Vyslechli jsme vyzvanou pfedndSku J. D. Browna z Ontarijské university
v Kanadé na téma " Nové pristupy ke kvantitativn{ rtg mikroanalyze ten—
kych filmi a povrchi". Analyza vyuZivé znalosti rozd&lovaci emisni funkce
a méfeni relativni intenzity na objemovém standardu na tenké vrstveé.
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Dalsf metoda je zaloZena na méfeni relativni intenzity tenké vrstvy vzhledem
k podloZce a tfeti metoda pouZivd méfenf relativnich intenzit v zdvislosti
na energii primdrnich elektroni. Dald{ pffispévky z oboru rtg mikroanalyzy se
objevily na posterovém symposiu Kontaminace atmosféry, kde byl publikovdn
poster Rtg mikroanaliza a laserovd hmotnostni mikroanalyza mo¥skych aerosold,
ktery pfesvéddivé demonstroval uZitednost kambinace obou spektrdlnfich metod
na tyZ objekt zkoumdni. Podobného charakteru byl i poster autord Hulinsky,
814r: Zhodnoceni metalurgie svdrovych spoji atamovou emisni spektroskopii a
rtg mikroanalyzou, ktery byl publikovdn v symposiu Kovové a primyslové mate—
ridly II. V symposiu Kovové a primyslové materidly I byl uvefejnén poster
autort Svejcara a kol. Redistribuce prvki pfi temperovdni Cr-Ni oceli. V sym—
posiu Biologickych klinickych, farmaceutickych a zemé&délskych aplikaci byl
uvefejnén zajimavy poster P¥iprava biologickych standartlpro konstrukci kali-
braénich kfivek v rentgen-spektrdlnf analyze. Na symposiu vénovanému aplika-
cim, metodice a instrumentaci X-z&feni byl zajfmavy poster vénovén M&Feni
biologickych vzorkd protmovou mikrosondou a podobny poster byl vénovan
PouZit{ protonové mikrosondy pfi vyzkumi rakoviny plic.

Hmotnostni spektrometrie;

Hmotnostn{ spektrametrie organickych ldtek a organickych molekul nebyla
na 23, CSI vibec prezentovdna. Vyzvand pfedndfka na téma Pokroky a budouc—
nost hmotnostni spektrametrie pro anorganickou analyzu, kterou pfednesl F.
Adams z university Antverpy, Belgie, byla vénovdna ionizadnim metoddm pro
pevné skupenstvi, iontovém bombardovdni, indukéné vdzané plazmé,, doutnavému
vyboji a pulsnim lasertm. Zvldstni vyznam je pfisuzovdn hmotnostni spektro—
skopii anorganickych sloudenin p¥i feSen{ problémt &istoty ovzdusi a analy-
tické chemii velmi Eistych primyslové dileZitych materidld. Hmotnostni spek-—
troskopii bylo téZ vénovdno samostatné posterové symposium, kde bylo prezen—
tovédno 9 posterii vénovanych problematice analyz za pouZiti vyfe zmindnych
ioniza¢nich metod.

Spektroskopie povrchu:

Vyzvand predndska prof. Benninghovena z Vestfdlské university v Minsteru
na téma PouZitelnost rtznych spektroskopickych technik pro mikro a povrcho-
vou analyzu podala prehled o excita®nich procesech, laterdlnfm a hloubkovém
rozlidenf, citlivosti a selektivit® dosavadnich metod. Ddle byly probrdny
aplikadnf moZnosti a perspektivni sméry analyzy povrchl a tenkych filmd.
Posterové symposium Analyza povrché a hmotnostnf spektrametrie cbsahovalo
t¥i postery na téma Analyza sloZeni tenkych vrstev technikami spektrometrie
rtg zdfeni buzeného nizkoenergetickymi elektrony /LEEIXS/, Zlep3eni spektro-
skopie pro povrchové analyzy a Kvantitativni analyza oxidickych vrstev.

Dalsi posterové symposiumAnalyza povrchll obsahovalo 9 postert vénovanych
aplikaci riznych spektrdlnich metod na studium povrchu anorganickych a biolo-
gickych prepardtfl.

Inst{umantél.ni radioanalytické metody nebyly na 23. CSI zastoupeny a
z oboru Mdssbauerovy spektroskopie byla p¥ednesena jedind p¥edndka Zelezo
v asbestu.

Hlavnim c{lem zdjezdu bylo ziskdnf informaci o souasném stavu a per-—
spektivnich smérech specidlnich spektroskopickych metod. Bylo zjiSténo, Ze
vyvoj téchto metod, zejména v oblasti analyzy povrch, hmotnostni spektro-
skopie a mikroanalyzy je zaméfen pfedev3fm na zdockonalovdni instrumentdlniho
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vybaven{, nasazen{ mikroprocesorfi a vyuZivdni nekonvennich zdrojd buzexzi.
V oblasti aplika&ni jsou tyto metody v Sirckém méfftku vyuZity pro analyzu
v oblasti &istoty ovzduff, vod a energetickych zdrojt, déjnLe v oblasti fyzi-
ky a technologie tenkych vrstev a vysoce &istych materidld, i

Ohlas na p¥{spdvky &s. UCastnikid byl velmi dobry a bylt? navdzdna fada
kontaktfl se zdstupci jak kapitalistickych, tak socialistickych zen:‘l‘., Rada
Wastnikd byla pozvdna na 7. Us.spektroskopickou konferenci v Jeskych Budé-
jovicfch v Servnu 1984 a pozvéni bylo viele p¥ijato.

V rdmci 23. CSI byla uspofdddna v aredlu Congrescentrum RAL vjsta\.za ;
pEistroji. Jejim dkolem bylo sezndmit Wastniky sympozia s nejnov&jSfmi vy-

ro) v oboru spektroskopie a pfidrufenych mé&fficich technik, T(.-f'to.vfstavy
seu;tyiéastnilo celkem 25 firem z kapitalistickych st4td, socialistické stdty
zde nebyly zastoupeny. v

V oboru infrafervené a Ramanovy spektroskopie vystavovaly své pii-
stroje firmy: ; I 0
PHILIPS-UNICAM model PU 9510, ktery pracuje v oblasti 4OOOT200 ant,
s vysokym rozlifenim, automatickou kontrolou a "data" stanici.

NICOLET INSTRUMENTAL - BENELUX - typ 5DX, 60SX, 3600C, v§echny'5 Fourierovmlx
transformac{., Model 3600C pracuje @% do 225 an™l, ostatnf dva jen do 400cm™-.

BIO-RAD LABORATORIES, DIGILAB - model FTS-15 s Fm:rierox_gou‘:;r_:ansfomaci.
Pfistr?j mé mo¥nost kambinac{ réznych zdrojl a detektorti méfit od 10000 do
10 an”, je v ném zabudovdna analytickd kontrola a program na polymery.

Zndmi vyrobci infraervenych spektrofotametrl, PERKIN-EIMER a BECKMAN v tom—
to oboru nevystavovali; Ramanovy spektrofotometry nebyly zastoupeny vibec.

V oboru UV - VIS spektroskopie vystavoval firma m—m,mm
model IAMBDA 5 pro cblast UV-VIS s programovdnim pro vicesloZkové analyzy.
Podobné pfistroje vystavovaly i firmy VARIAN, PHILIPS /typ PUS80O a PU8B600/

a BECKMAN-NEDERLAND. .

Firma HEWLETT-PACKARD spektrofotometr s diodovym uspofadddnim HP8451A,
Prospekty v¥3e uvedenych p¥istroji jsou uloZeny v laboratofi IC spektrosko-
pie VSCHT. )

V oboru X-paprskovych spektrofotometrt vystavovaly firmy:

INTERCHMIJ BV, PHILIPS-UNICAM, KEVEX-INTERNATIONAL CO a SIEM!?NS.

Piistroje a dopliiky pro atamovou absorpéni spektroskopii vystavovaly
£ 5
VAEIIHYAN - model AA975 a grafitovou celu GTA-95,

PHILIPS-UNICAM - model PU900C s "data" stanici PUS007, it
HILGER ANALYTICAL, SHIMADZU EUROPA GMBH. V&tSina p¥istrojd byla vystavena ji%
v Praze v prosinci 1982. Z novinek vzbudila nejvétSi pozornost kyveta ZEEMAN/
5000 firmy PERKIN-ELMER NEDERLAND s magnetickou korekc{ pozadf, kt?:é odstra-
fuje rudivy vliv balastnfho zdfeni, zejména p¥i préci v org, prostiedi.
Prospekty z tohoto oboru jsou ulo¥eny v laboratofi atomové absorpEni spektro-
skopie na VSCHT. : M0

Z atamové emisni spektroskopie vystavovala firma PHILIPS novy typ
PUB020, vhodny zv14%t& pro analyzy hlinfkovych slitin. Z ostatnich firem
byla zastoupeny BAUSCH + LOMB AFL /kvantometry/, SIEMENS /Spektrumat 1000/ a
RSV PRAZISIONSMESSGERATE. . % L

Ostatn{ firmy vystavovaly pouze nékteré dopliky a pffdavnd zaffzeni,
Firma EG + G INSTRUMENT S - laserové zdroje, HEWLETT-PACKARD - detektor pro
hmotovou spektrometrii. Firma TAM-DOSIER-SYSTEM vystavovala ddvkovate,
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INSTRUMENTATION LABOPATORY — pffsluSenstvi k AAS. Firma HEYDEN vystavovala
"data" stanici, kterd porovnd zméfené spektrum s uloZenymi Sadtlerovymi stan-
dardnimi spektry béhem 3 sec. Firma RINGSDORFF-WERKE vystavovala uhliky pro
emisni spektroskopii a firma ISA/JOBIN-YVON m¥iZky a monochromitory.

V rdmcl 23. CST byla uspofddéna soutasnd i vystava odborné literatury.
Nejvice zastoupena zde byla nakladatelstvi Elsevier, Springer, North-Holland
Publishing Company a John Willey and Sons se svymi nejnovéjSimi publikacemi.
K disposici byly katalogy publikac{ odborné literatury za rck 1983. Dovezené
katalogy jsou uloZeny v laboratofi IT spektroskopie VECHT.

Jaromir Moravec, UJV, Fe¥: XVI, evropsky kongres molekulové
spektroskopie, ’

Ve dnech 11,9.-16.9.1983 se konal v Sofii XVI. evropsky kongres moleku—
lové spektroskopie. Kongres organizovala Ndrodni spektroskopickd komise pFi
Bulharské akademii v&d a Stdtn{ kamise pro v&du a technicky pokrok a probi-
hal v Nirodnfm paldci kultury L. Zivkovové.

Ha programu bylo 26 plendrnfch pfedndsek, 10 vyZ&danych predndsek, 74
ordlnich prezentac{ plvodnich praci{ a 406 posterii. SkuteSnost dosdhla asi
80% plvodné prihldSenych praci a kongresu se zi®astnilo cca 440 uUSastnikd
2 36 zem{ /z toho 6 z CSSR/. Organizace kongresu byla na vysoké trovni a po-
Fadatellm se podafilo zajistit pro nékteré pfednddky vysoce renamovand odbor-
niky; dvodni plendrni pfedndfku celého kongresu m&l napf. jeden ze zaklada—
teld molekulové spektroskopie, G. Herzberg z Kanady /Spectra of triatomic
hydrogen and of the amonium radical/. V dal¥ich plendrnich predndskdch ode-
znéla témata jako "Non-radiative transitions in molecules and solids" /S.G.
Christov, BIR/, "Computer based molecular spectroscopy: Reality and Prospects"
/L.A.Gribov, SSSR/, "Transferability of IR intensity parameters" /W.M.A.Smit,
Holandsko/, "Vibrational lifetimes and vibrational energy transfer of poly-
atomic molecules in liquids" /W. Kaiser, NSR/, "Non-linear ccherent Raman
spectroscopy" /W. Kiefer, NSR/, "IR intensities and solvent effects" /J.Mor-
cillo, Spanélsko/, "Matrix isolation vibrational spectroscopy as a tool for
studying conformational isomerism” /A.J.Barnes, Anglie/, "Photochemistry
and spectroscopy at low temperatures" /J.J. Turner, Anglie/, "Investigations
employing high sensitivity spectrameters with particular emphasis on the IR
spectrum of solid H" /K.N.Rao, USA/, "IR and Raman study of the fast inter-
nal motions of non-rigid molecules in condensed state: Method of selective
deuteration"/J. Lascombe, Francie/, "IR high temperature emission and trans—
mission spectra of aluminium chloride and related species" /P, Klaeboe, Nor-
sko/ a dals{.

Nejvétsi &dst odborné Einnosti kongresu se soustfedila do diskusi p¥i
vystavdch posterf. Byly rozdéleny do ndsledujicich tématickych skupin: Spek-
tra a elektronovd struktura excitovanych stavl; novy vyvoj ve spektroskopic-
kych technikdch; spektroskopie povrchu; molekuldrni dynamika a pfenos ener-
gie; molekuldrni struktura; spektroskopie s vysckym rozlidenfm; anorganické
slouCeniny a kovové kamplexy; spektroskopie pevného stavu; primyslové apli-
kace; polymery; matricovd spektroskopie; laserové spektroskopie vietné ne-
linedrnich jevl a multifotonovych efektl; p¥fnos poditade, zpracovdni a
uchovén{ spektrdlnfch dat; biologické systémy; mezimolekulové interakce;
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vibra®ni analyza, frekvence, intenzity a tvary pdsfi. V publikovanych pracich
se projevil uréity odklon od vyludnd teoretickych orientac{ smérem k praktic-
kym aplikacim a bezprost¥ednimu vyuZiti spektroskopickych méfenfi k produkci
realizadnich vystupli. Pfekvapil necbvykle vysoky pofet praci bulharskych au-
tortt / v tamto smyslu hrdla jisté vyznammou roli okolnost, Ze Bulharsko bylo
hostitelskou zem{/.

V rémci kongresu vystavovaly pfistrojovou techniku firmy Bruker / Ana-
lytische Messtechnik GmbH/ a Perkin-Elmer, Ltd. Informanimi stinky se pre-
zentovaly publicistické firmy Elsevier Scientific Publishing, Pergamon Press,
Ltd., Springer Verlag GmbH., Akadémiai Kiadd a John Wiley a. Sons, Ltd.

Fa Bruker vystavovala FT-IR spektrametr IFS 113v s minipoitadem Aspect
2000, urdeny pro vyzkumnou a vyvojovou prdci. Jeho Zpitkové rozliSeni je
0,03 an~l, rozsah 10 - 4 800 an~l s mo¥nosti roz&f¥eni do viditelné cblasti,
pfesnost vlnodti< 0,01 anl, fotometrickd pfesnost < 0,2 % T, vakuum 10 mbar
/moZnost < 0,5 mbar/, zdroj Hg-lampa a globar /vodni chlazeni/. PEistroj md
4 oddélené vakuové prostory pro zdroj, interferametr, vzorek a detektor;
prostor pro vzorek je moZno evakuovat samostatné.

Fa Bruker ddle nabfzela FT-IR spektrametr IFS 85 s minipo¢ftatem Aspect
2000 pro rutinni a vyzkumé prdce. RozliSen{ 0,5 anl, rozsah 400 - 4 800 am~l
/mo#nost roz&i¥en{ do 220 an~l/, pfesnost vino&th + 0,01 anl, fotametrickd
pfesnost 0,1 % T, zdroj je proudové stabilizovany a vodou chlazeny globar,
automaticky méni& vzorkdl. ‘ -

Ve vyrobnim programu £y Bruker jsou ddle FT-IR spektrometry IFS 110 a
laciny IFS 45 pro rutinni prici s autcamatickym mdnidem vzorkd pro tablety,
filmy, suspense, kapaliny a plyny. Firma doddvd téZ minipof{tade Aspect 1000,
Aspect 2000 a Aspect 3000.

Firma Perkin-Elmer vystavovala fluorescentni spektrometr 1S-3, ddle
spektrametr pro ultrafialovou a viditelnou coblast Lambda 5 s datasystémem
3600 a infracerveny spektrometr PE 782 s datasystémem 68x a 78x.

Spektrametr PE 782 mi rozsah 400 - 4 000 au™!, thermo&lénkovy detektor,
reprodukovatelnost vino&td = 2-4 cm -1 a fotometrickou pfesnost * 0,2 % T.
Doddvany datasystém je po&ita®, kterym mohou byt ¥izeny viechny p¥istrojové
funkce spektrometrl PE Fady 780 vCetn& vicevzorkového adaptéru pro provoz bez
ohledu operdtora. Neni t¥eba Z4dné zkuSenosti operdtora s pofitadem, jelikoZ
rutinni prdce se zahajuji jednoduchymi funk&nimi k1i€i a video-display vede
uZivatele sprdvnym postupem. Standardni software dovoluje rozsdhlé spektrilni
manipulace, s mnohostrannymi vypoCty za uCelem ziskdni analytickych vysledk
piimo ze spekter pomoci metod definovanych uZivatelem.
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PUVODNIi SDELEN:I

Josef Demp {r ,Wstav nerostnych surovin, Kutnd Hora: Hodnoty ma-
ximdInfch relativnich smérodatnych odchylek sériovych analytickych stanoveni.

PfedloZené sd&leni uvddi seznam maximdlné p¥fpustnych relativnich sm&-
rodatnych odchalek RSOg,, které charakterizujf droven analytické préce pii
provddéni sériovych rozborfi geologickych materidld. Je uveden vztah RSO,

k relativnfm sm&rodatnym odchylkdm vysledkdl, zfskanych p¥i analyze referen—
¢nfho vzorku hornin a nerostnych surovin RSO,,. Ddle je diskutovan vztah
RSOap k relativni sm@rodatné odchylce zplsobené heterogenitou referendnfho
vzorku RSOht. Vyklad je zakonden praktickym p¥ikladem.

1, Uvod

Pii vyrob& refereninfch vzorkd hornin a nerostnych surovin /d4le RV/
musi vyrobce dbdt na to, aby hotové RV byly dostatefn& homogenni, to znamens,
aby se jednotlivé &dsti RV, brané jako navdZky, navzdjem neliZily vyznamnd
ve svém sloZeni. Zcela hamogenni jsou vSak pouze roztoky nebo smési plynd.
Prdskovité vzorky vykazuji vZdycky urfity stupefi heterogenity, kterou lze
vyjddfit formou smérodatné odchylky 6}y, pfipadnd t. Lze ukdzat, Fe RSOpt
Je tim vetS{, &im mens{ mmoZstvi RV bereme do prdce. /I,2/ Zejména pfi analy-
ze RV na obsah stopovych prvkll je nutno vzit k analyze urdité minimdlnf mnoz-
stv{ vzorku, aby vysledky analyz byly navzdjem srovnatelné. Toto minim&lni
moZstvi RV byvd v atestech uddno /napf. 0,1 g/.

Aby mohl RV plnit svoji metrologickou funkci, musi byt analyzovén pod-
statn€ pfesnéji, neZ je moZné pfi seriovém zplisobu prdce. Ozna&fme-1i sméro-
datnou odchylku sériovych stanoveni 6 ar @ smérodatnou odchylku souboru ana—
lytickych vysledkl, z nichZ se vypoltou atestované hodnoty 6n, musi platit

nerovnost b e 71/
Podobnou vahou dojdeme k zdvéru, Ze 6pe musf byt mensi ne¥ 6, , tedy
bt < OGan /2/

Kdyby totiZ nerovnost /2/ neplatila, bylo by rozptyleni analytickych vysledkd
v padstatné mife ovliviiovdno heterogenitou SV a nebylo by moZné pouZitfm
piesndjdich analytickych metod dosdhnout presné&jsich atestovanych hodnot.
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spojime-l1i nerovnosti /1/ a /2/ , dostaneme:

6ht < ban < 6sr /3/

Vydélime-li nerovnost /3/ primdrnym obsahem sloZky X, dostaneme pro relativ-
ni smérodatné odchylky RSO, vyjddfené v procentech, vztah:

RSOp < RSO, < RSOg4 /4/
% nerovnosti /4/ vidfme, ¥e relativni smérodatné odchylky sériovych sta-
noveni RSOy jsou zdkladnim udajem, z n&hoZ vychdzime pfi hodnoceni RSO, a

it~
2, Hodnoty RSOg, v zdvislosti na procentickém obsahu sloZek

S klesajfcfm cbsahem slo¥ky se st&vd jej{ kvantitativni stanoveni stdle
obt1¥n8jsf, co? se projevuje vzriistem hodnoty RSOg. a RSO,,, které u stopo-
vych obsahl prvkd mohou dosdhnout aZ nékolika set %. Podle metrologickych
z4sad pfijatych specialisty RVHP se v8ak za kvantitativni povaZuji pouze ty
soubory vysledkdl a takovd stanoveni, jejichZ RSOg, &ini maximiln& 30%. Tato
hornf hranice RSOg, urfuje také horni hranici RSOzy a RSOpt. S pFihlé&dnutim
k nerovnosti /4/ plati, ¥e pfi hodnoceni analytickych dat a vypodtu atesto-
vanych hodnot jsou pfijatelné pouze ty soubory vysledk, jejichZ RSOan Jje
mens{ ne¥ asi 10-15%. Podobn& lze odvodit, Ze heterogenita RV, vyjddrena jako
RSOy, mus{ byt men3{, neZ asi 5%. Uvedené hodnoty plati pro pfipad stopovych
pnrkE , pro vyssi koncentratni obsahy sloZek jsou pfislufné hodnoty RSOyp a
RSO+ podstatné prisnéjsi.

V dalifm textu je uddn ndved, jak vypodist RSOgy pro 64 sloZek /prvki a
kyslidnikd/ v koncentradnim rozsahu od 0,06 p.p.m. dO Xpay- ¥max Jj€© Pro jed-
notlivé slo¥ky uvedeno v poslednim sloupci tabulky &.1, a znaci maximdlnf
procenticky obsah, kdy jeit& lze pouZit rovnice /5/. K vypottu RSOge je na-
vrzena rovnice 4. Fadu ve tvaru RSO = a.pd + b+ cp? tdp+e /5/

kde a,b,c,d,e jsou koeficienty, jejichZ hodnoty jsou pro kaZdou slozku uve-
deny v tab. 1, p = log X a & je obsah sloZky v procentech. Koeficienty a,b,c,
d,e byly vypolteny ve spoluprdci s Ing. Benadou z UNS Kutnd Hora. Podkladem
pro jejich vypotty byly hodnoty RSOg, uvedené v knize Ostroumovové /3/ a ddle
hodnoty z kontrolnich analyz, provedenych v &sl. laboratofich sektoru geologie.
Vyjimedné, kde nebyly k disposici experimentdlnf ddaje, byla hodnota RSOg,
odhadmita z analogie s podobnymi prvky /4/.

Vysvétlivky k tab. 1:
Au 1 : jemné dispersni zlato,

0,1 mm, cbsaZené v sulfidickych ruddch

Au 2 ; stfednd dispersni zlato, 0,5 mm, obsaZené v kvarcitech
Au 3 : hrubd Bdstice zlata, pozorovatelné okem, cbsaZené v kvarcitech
La : obsah Lanthanoidd

Pt : obsah platinoidd
Z%  : ztridta Zihdnfm
CaFp : Hodnoty RSOg. pro CaF) se vypoltou z RSOg. pro Ca0 tak, Ze se obsah
CaFgy prepoCte na CaO
Rmax © Tento udaj zna&i procenticky obsah, kdy jeitd 1lze rovnice /5/ pouZit
pro vypodet RSOgy. Minimdlni procenticky obsah je 0,06 p.p.m. s vy-
jimkou H,0, kde ¥y, = 0,05% a ztrdta %fhdnim ZZ. kde Xpjn = 0,20%.

Tab. 1: Hodnoty koeficientd a,b,c,d,e a ¥

237

max

pro vypodet

relativnich sm¥rodatnich odchylek sériovych stanoveni

(Vysvétlivky uvedeny v textu)

SloZka 2 b c 4 e © Xpax
Ag 0,0000 | +0,1892| +1,3030| =-2,4510| +3,050 1,0
A1,0, | +0,0453 +0,3949| +0,0384| =7,6130 [+11,843 63

As +0,1018 | +1,1211| +2,8009| -6,3165| +4,3485 6,3
Aul | 40,3577 | +5,2875| +27,228 | +50,836 | +31,479 0,013
Au 2 [ 40,1251 | +2,2382| +12,331 | +18,432 | + 8,677 0,013
Au 3 +0,3897 | +5,7368 | +28,484 | +47,955 +30,987' ©,013
2,03 | +0,0958 | +0,8008| +0,5755| -8,999 | +10,908 32

380 +0,0344 | +0,2677 | -0,3509 | -7,1930| +14,839 | 50
B3¢0 | 40,0419 | +0,3262| +1,4432| -5,2849 | +5,454 | =20
! +0,0587 | +0,8328 | +2,8287 | -4,0441| +6,420 o)

Br 40,0271 | +0,4377 | +1,8166| -2,7314 | +7,733 1

c +0,0795 | +0,€053| +1,4677| -7,3z23| +7,702 6,3
co, 40,0535 | 40,5300 | +0,4642( -g,1041 | +10,527 63
Ca0 +0,0690 | +0,6086 | +0,3566 | -8,5319 | +11,298 63

ca +0,1652 | +4,7469 | +4,5663| -4,9900 | + 4,446 3,2
Ce +0,0133 | 40,3164 ' +1,3401| -3,3607 | +10,7&7 3,6
c1 40,0003 |+0,1555 | +0,8223| =-4,1412| +4,575 | 63

Co +0,1287 | 41,5181 | +4,7906| =3,5066| +2,063 3,2
Crg03 | -0,0123 (40,0847 | +0,9452| -3,5364 | +4,994

50
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Tab. 1 : PokraZovéni
SloZka a b c d e imax
Co,0 |+0,0441 | +40,2457| ~1,3462 | 11,466 | +5,393 4,6
Cu +0,0145 | +0,3029| +0,9913 | - 5,5428| +5,995 25
F +0,0458 | +0,5130| +0,9223 | - 6,5912| +9,406 6,3
FeO +0,1022 | +0,8370| +0,4222 | - 9,6332| +11,72¢ 50
Te,0, |+0,0408 | +0,4679| +0,7430| - 7,2059| +8,362 63
ga i -0,0583 | -0,3153| =-0,0481| - 5,1693| +2,424 0,4
Ge -0,0265 | =0,0771| 40,4868 | - 4,8338| +z,E22 0,4
nzo* +0,0000 | =0,0046 | +1,0053| - 6€,4518| +8,432 25
ig +0,1129 | 41,4636 +5,0855 | - 1,9763| +5,259 3,2
T +0,0839 | 40,3413 | +1,4139 | - 4,0078| +4,021 1,0
In 40,1503 | 42,0019 | +7,9060 | + 4,0793| +&,560 0,4
K,0 §+o,0929 +0,7736 | +0,4645 | = 9,0077. +11,998 25
La 140,509 +0,4C47 | +0,814% | - 5,1618 | + 8,68) 0,8
$ la [-0, 063  =0,2115| -1,7807 | - 3,442 5,417 0,1
Li0 40,0336 | 40,3713 +0,3¢33 | 5,612 +5,5c6 6,3
MEO 40,0565 | 40,5263 | +0,3928 | ~7,5683| +10,37 63
v 40,0261 | 40,3799 | +1,0025 | -5,5608 | +5,747 25
Yo o 1+0,0951 | 40,9918 | +2,2424 | =6,G424 | +4,734 6,3
Na O [+2,0830 | +0,6904 | =3,4053| -¢,5117 | +11,675 63
Nb,0 [+0,0241 | 40,2896 | 40,6129 | -4,8733| + £,773 | 12,6
di +0,1500 | 42,0339 | +6,4385| =0,3486 | 8,904 1,6
105 [+0,0009 | 40,2699 | +1,4876 | -4,2714 | +3,293 1,6
b +0,0575 % +0,5565 | +0,7610 | -7,2080| +&,351 25,2
rt -0,0736 i -1,0145 | -5,0177 | 23,700 | =-20,&05 0,025
Z Tt |+G,4521 +7,2831 | 437,020 | +68,367 +45,70d 0,025
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Tab, 1: Pokra®oviani

SloZka a b c d 2 Xoax
zZ +0,0000 | =0,1313 | +1,4416 | -6,0680 | +8,094 | 25
Rb,0 | 40,0742 | +0,5520 | -0,4361| -10,409 | +11,334 1,0
s +0,0476 | 40,4353 | +0,3955 | - 7,0312| + 8,928 | 50
sb +0,0829  +0,7471 | 40,7368 | - 8,7706| + 9,091 | 17,9
Se +0,0418 | +0,5451 | +1,8284 | - 2,9227| +10,635 0,8
Se +0,0401. +0,7763 | +3,7921| = 0,7768| + 2,626 1,0
$i0, | +0,0803 | +0,6280 | +0,0598 | - 8,9523| +12,127 ' 63,1
5n +0,0575 | +0,6316 | +1,2342| - 6,7850| + 6,985 25,1
sro +0,0675 | +0,5673 | +0,3325| - 7,5369| +12,256 4,2
Tazo5 +0,0169 | +0,3133 | +1,1322| - 4,390C! + 8,149 10
Te +0,0414 | +0,6493 | +2,7084| - 2,836 + 2,960 1,6
Th -0,0103 | +0,0814 | +1,0030| - 2,3862| + 3,800 3,2
Ti0, | 40,0324 | +0,3557 | +0,6421| - 6,4251. + 8,392 63,1
T1 +0,0758 | +1,0720 | +4,5349| + 0,4184] + 5,000 ; 0,4
u 0,0000 | +0,1447 | +1,1710| - 2,1804| + 2,964 3,2
V05 | +0,0637| +0,5527 | +0,5823| - 6,9754] + 9,500 | 10,0
W +0,0208 | 40,2696 | 40,9137 | - 4,0607 ] + 8,274 | 13,0
Y +0,0013| -0,3030 | ~4,4101| -21,243 | - 4,700 | 0,1
Zn +0,0400 | +0,4546 | +0,7698| - 6,9004| + 8,059 | 50
2r0, | +0,0609 | +0,6646 | +1,3017{ - 7,1822| + 6,556 | 31,6
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3. Pffklad

a/ Atestovany obsah Fe,0, v eskoslovenském standardnim vzorku fluori-
tu FM &ini: X = 0,4984%. VypoCteme SROg, pro udané X.

p = log 0,4989 = -0,3024

S pouZitim koeficientl pro Fe,O3 v tabulce 1 dostaneme:
SROgy = 0,0408. -0,30244 + 0,4679.7-0,30243 + 0,7430. -0,30242 - 7,2059.
-0,30242 - 7,2059. -0,3024 + 8,362 = 10,6 %

b/ PFi rozborech fluoritu FM na obsah Fey03 poskytlo 24 laboratofi nd-
sledujici vysledky:
0,46 0,468 0,47 0,478 0,480 0,482 0,483 0,483
0,485 0,49 0,492 0,492 0,498 0,50 0,50 0,507
0,5085 0,509 0,512 0,515 0,518 0,53 0,535 0,567

Uvedeny soubor analvtickych dat md parametry: aritmeticky prﬁrfér vysled-
ki % = 0,4984 % Fep03, smérodatnd odchylka = 0,0240 a relativni smérodatnd
odchylka RSOzp= 0,0240.100/0,4984 = 4,8 %.

c/ Kontrola homogenity standardnfho vzorku fluoritu FM na cbsah oxidu
¥elezitého byla provedena rentgen-fluorescen®ni analyzou. V kaZdém ze 30
n#hodné vybranych vzorkd' hotového SV byla provedena 4 paralelnf stanovenf

. Fe,03. Vysledky byly zpracovdny analyzou rozptylu, kterd umZnila vypodist
rozptyly mezi vzorky, uvnit¥ vzorku a celkového rozptylu. Postup vypo&tu je
podrobné popsédn ve zpraveé UNS /4/. Byly zfskdny vysledky, uvedené v tab. 2.

Tab. 2: Kontrola homogenity FepO3 v RV fluoritu M
V¢¥sledky jsou uddny v impulsech

Zdroj Rozptyly Stupné Smérodat. | Prim. Relat.
proménlivosti volnosti| odchylky | pocet smerodat.
impulst odchylky
mezi vzorky 7257,6 29 85,2 0,7 %
uvnitf¥ vzorkd 4707,5 %0 63,6 11787 0,6 %
Celkem 5328,9 119 73,0 0,6 %

Jako miru heterogenity vezmeme relativni smérodatnou odchylku "mezi
vzorky",tj. 0,7 $. Z&vérem lze konstatovat: Z vysledkd pfikladu je patrno,
¥e je splnéna nerovnost /4/, totiZ 0,7 < 4,8 < 10,6 a tedy RV miZe slouZit
jako analyticky standard na cbsah Zeleza.
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Josef Demp {r , Ustav nerostnych surovin, Kutni Hora: Vyznam vzor—
kovaci konstanty p¥i stopové analyze.

Vzorkovaci konstanta, zavedend do praxe Ingamelsem, umoZiuje posoudit
vliv nehamogenniho rozloZeni stopovych prvkd v analyzovaném materidlu na
sprdvnost vysledkl analyzy. V &ldnku jep pojem vzorkovaci konstanty osvétlen
nejprve na modelovém vzorku, obsahujicim 0,78 ppm kassiteritu. Jako pffklad
je vypoCtena vzorkovaci konstanta pro oxid Zelezity v referencnim vzorku
sk1l4¥ského pisku SpS ze Stfelde.

1. Uvod

Analytické vysledky, ziskané rozborem geologickych materidld, vykazuji
rozptyl /s2/, na némZ se pod{1l{ rozptyl analytické metody /s&,/ a rozptyl,
zplscheny heterogennim rozlo¥enfm stanovované slozky v jednotlivych navdZkdch,
které se berou k analyze /Slzme t/. Podle zdkona o s&{tdnf{ rozptylu plati:
g2 = Sgn + sﬁet ; : ~ /1/

P¥i stanovo makrosloZek a pfi b&%né pouZivanych navdZkidch kolem 1 g -
vzorku je Sﬁet( sl Eakée rozptyl vygledkl je ddn v podstaté jenam rozpty-
lem analytické metody s? * sgn . V1iv sf.+ by se mohl ovZem projevit i u ma-
krosloZek, pokud by navdZka vzorku k analyze byla p¥ilis mald, nap¥. Fddové
v g.

Jind situace nastdvd pfi stanovovdni mikroslo¥ek. Z praxe je zndmo, Ze
rozptyl vysledkli dosahuje hodnot, které nelze vysv&tlit pouze analytickymi
chybami. Jako prfklad lze uvést stanoveni obsahu niklu v &sl. standardnim
vzorku kaolinu KK, kde byly ve 12 laboratofich nalezeny jako prémér &ty¥ pa-
ralelnich stanoveni ndsledujici vysledky:

2,95 = 4,0 6,8 T D 7750 10 10 11 13 43 a 60 ppm Ni.
Je ziejmé, Ze tak velké rozdfly ve vysledcich nelze vysvétlit pouze analytic-
kymi chybami a vznikd podez¥eni na nehomogenni rozd&€lenf niklu ve vzorku.

V&imneme si nyni vlastnostf sgna Shetr které vyjddffme ve form® relativ-
nich smérodatnych odchylek vy, a Vhet podle vztahii:

Vap =i 100 / ® 12/
Vhet= Spet- 100 / X /3/
kde X je prémérny cbsah stanovované sloZky.

Velikost van je nepfimo umé€rnd obsahu stanovované slozky. U makrosloZek
dosahuje hodnot kolem 1% , u mikrosloZek miZe mit velikost a¥ né&kolik desf-
tek %. Podle praxe, zavedené pfi vyrob€ standardnich vzork® hornin a nerost-
nych surovin, se za maximdlné p¥fpustné vy, povaZuje 30% pfi sériovych rozbo-
rech a méné neZ 10% pfi rozborech standardnfch vzorkd.

Velikost Vhet je nepfimo mérnd navdice vzorku, cof analytici znajf z
praxe. U materidld s velkou heterogenitou stanovované slofky je tfeba brét do
Préce navdzky aZ n€kolik set grami, aby bylo dosaZeno srovnatelnych vysledkd.
S takovymi pfipady se setkdvdme p¥i stanoven{ stopovych obsahd zlata, cfnu,
elementdrni rtuti, kovového Zeleza apod. Velikost navdZky v t&chto p¥ipadech
mus{ byt takovd, aby byla spln€na nerovnost V.. < Van ¢+ V opalném pfipadé by
byl celkovy rozptyl vysledki uren pfedevEim heterogenitou sloZky a analyza
by neméla smyslu.
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2. Heterogenita vzorku v z&vislosti na velikost navdZky pocitand za
predpokladu Poissonova rozdéleni &dstic.

V tomto odstavci bude ukdzdno, jak vzristd heterogenita sloZky se zmen—
¥ujici se navdkou., Predpoklidejme, Ze mdme 10 kg vzorku, v némZ je rozpty-
leno 10000 kuli¥ek kassiteritu SnO, o stejném priméru 0,06 mm. Je-li speci-
fick4 mmotnost kassiteritu 6,9 g.an—3, pak hmotnost jedné kulitky kassiteri-
tu je—%—j‘. 0,0033 . 6,9 = 7,8.10~7 g. Obsah kassiteritu v celém 10 kg vzorku
je

7,8 . 107 . 10000 . 100 / 10000 = 7,8.10™ % = 0,78 ppm SnO,.

Nyni odebereme vZdy 10 vzorkid ndsledujfcfch hmotnostf: 100 g, 50 g, 20 g,
10g, 59 a 1 g a budeme sledovat, kolik kulicek kassiteritu se dostane do
jednotlivych navdZek. VEeobecn& se uvdd{, ¥e pocty kuliZek se budou Fidit
Poissonovym zdkonem rozdélen{. Toto rozdéleni je charakterizovédno jedinym pa-

rametrem A , pro ktery plati: A e 4/

Rozd&élen{ kulidek musi tedy byt takové, aby byla splnéna rovnice /4/ a aby se
podty kulidek pohybovaly v mezich spolehlivosti L pro parametr A . P¥iklad
mo¥ného uspordddni je uveden v tab, 1, kde L je vzato pro pravd®podobnost 90%
ze statistickych tabulek 1/,

Tab. 1 : Podty kulidek kassiteritu v navdzkdch 1 - 100g

Nav./g/| A L Podty kulidek 54 e
100 100 84-118 84 90 95 98 100 101 103 106 111 118 | 100,6 | 96,9
50 50 39- 63 39 43 46 49 50 51 53 55 58 63 50,7 | 50,0
20 20 13- 29 1316 18 19 20 20 20 25 22 29 20,2 | 20,0
10 10 5- 17 5 8 910 10 10 11 11 14 17 10,5 | 10,5
5 .5 2- 10 2 3'4 4.5 5 § 7 810 5,4 5,8
1 1 o 3 [Shire I o7 (ST CRRRIn FRRlth Lo e Tt T l,lll,O

7 1daji v tab 1 vypoSteme obsahy kassiteritu v ppm. Tyto hodnoty vietné
priméru %, smdrodatné odchylky spet, relativni smérodatné odchylky Vhet a sou-
&inu v2 . . w /w je navdZka vzorku/, ktery budeme potfebovat pfi pojedndni o
vzorkovaci konstanté, jsou v tab. 2.

Tab. 2 : Obsahy kassiteritu v navd?kdch 1-100 g a nékteré statistické pa-
rametry ‘ : ‘

Nav, Sn0y, PRm

100 0,65 0,70 0,74 0,76 0,78 0,78 0,80 0,82 0,86 0,91
50 0,60 0,66 ©,71 0,75 0,77 ©0,78 0,82 0,8 0,89 0,97
20 0.50 @62 0,90 0,73 .0,77  9a97./'0,77 085" 0,97 1,12
10 0,37 0,59 0,67 0,74 0,74 0,74 0,82 0,82 1,04 1,26
5 0,29 0,43 0,58 . 0,58 0,72 0,72 0,87 1,01 1,16 1,44
1 0,00 0,00 0,00 . 0,71..0;71. 0,71 O, 71 1,42 1,42 2,13
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Tab. 2 : Pokradovdni

Nav. % Shet bt o vzhet Tw
100 0,78 0,075 9,6 9241
50 | 0,78 | 0,100 14,0 9807
20 0,78 0,173 22,2 9856
10 0,78 0,241 30,9 9563

5 1'o,78" | ol348 44,6 9961

1. | 0,78 | 0,706 G o7 S M 7

_ & udajl tabulky 2 je patrmo, %e Vhet Je tim vét3i, &fm je navdzka vzorku
menS{. P¥ijmeme-1i hranici 30% jako maxim{Iné pifpustnou pro kvantitativni
stanoveni stopového prvku, potom zcela neupotfebitelné by byly vysledky sta—
noveni obsahu SnO, z navdZek 10 g a men3ich, protoZe zde ji% vliv samotné he-
terogenity dosahuje vice neZ 30%, p¥i Zem? wibec nepofitdme s chybou analy-
tické metody. Existuje tedy zfejmé wuritd minimdInf navdzka, kterou nelze
podkrogit, aby vysledky byly sprdvné. Vypolet této navdZky je moZny pamoci
vzorkovaci konstanty.

3. Vzorkovaci konstanta

Pojem gzgrkovac:ﬁ konstanty zavedl do geochemické praxe Ingamels a spolu-
pracovnici <« .ZPodle téchto autorti je soudin druhé mocniny relativni sméro-
datné odghy]_ky Viet @ navdZky vzorku w grami konstantnf{, roven vzorkovaci
konstanté Kg- =52 [

Kg = Viet = ¥ /5/

Toto je dfileZity experimentdln{ ndlez, umoZfujici kvantitativni vyjadfe-
nf vlivu navdZky na heterogenitu stanovované slo¥ky ve vzorku, jak plyne z

rovnice /5/
Vhet = VKS /W /5 af
Konstantnost soutimu vf..w ukazujf té% data v poslednim slowpci tabulky 2.

Z rovnice /5/ a /5a/ vyplyvd:

Ky md rozmér hmotnosti. Je to takovd navd¥ka vzorku v gramech, kterou je tie-
ba vzit do prdce, aby Vhet byla rovna 1%. Je-1i heterogenita vzorku velkd,
dosahuje Kg velkych hodnot, napf, 2000 g. Naopak u vzorkd s vysokym stupném
homogenity sloZek, je Kg mald, nap¥. 0,05 g.

DalSim poznatkem, plynoucim z rovnice /5a/ je, Ze relativni smérodatnig
odchylka Vet je nepfimo Umdrnd druhé odmocniné z navdzky.

Je tedy znalost Ky velmi uZite®nd zejména pFi provaddni analyz stopovych
pzvkﬁ. Neéktef{ vyrobci standardnich vzork® hornin a nerostnych surovin uddva-
i 6 Kg spolu s atestovanym chsahem stopového prvku. BohuZel je stanoveni Kg
obtlmé,vprotoie je potfebl zndt vpei, tedy veliinu, kterd nenf p¥imo pf¥i-
stupnd méfeni, ale musi se vypoSist podle ndsledujfciho postupu:

) Analyzujeme n navdZek vzorku o stejné hmotnosti w grami na obsah sloZky,
jejiz hetgrogenitu chceme vyjdd¥it pamoci Ks.
) Doss.xzené ysledky gykazuji rozptyl 52, ktery v sobé zahrnuje Sf}et a

San. Velikost sfet, potfebnou pro vypolet Kg, uréime tak, Ze analyzujeme

zcela hamogenn{ materidl nebo synteticky vzorek, &fm# zjistime sé a dosadfme

do vzorce /1/. o

Postup pfi wrCovdni K je ukdzdn na praktickém p¥fkladé vypodtu vzorko-
vaci konstanty pro oxid Eeiezitf ve standardnfm vzorku skl&¥ského pisku SpS.
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a/ Bylo vzato 10 navdZek sklé¥ského pfsku SpS o hmotnosti 1,000 g s
atestovanym obsahem Fe,0Oy = 0,0375%. Vzarky byly rozloZeny smési kyselin
fluorovodikové a s:(rov% a nerozloZeny zbytek byl vytaven s KHSO,. Obsah
Fey03 byla stanoven spektrofotometricky s 2,2-dipyridylem. DosaZzené vysled—
ky jsou uvedeny v tab. 3, z nich byl vypo&ten celkovy rozptyl s< ve smyslu
rovnice /1/.

b/ SouXasn& bylo vzato 10 navdZek o hmotnosti 1,000 g rafinovaného
kfemene z lokality Svedldr, ktery obsahoval asi 5,5 ppm Fe,03, tedy zane-
dbatelny obsah vi€i FepO; ve skldfském pisku SpS. Pifsadou roztoku Mohrovy
soli byl v té€chto navdzkach zvyZen obsah Fe,0O3 na hodnotu 0,0375%. Vzorky
byly zpracovdny stejnym postupem jako u skléfského pisku a stanoven obsah
Fe;03. Vysledky jsou uvedeny v tab. 3. JelikoZ p¥fsada roztoku Mohrovy soli
vymytila vliv heterogenity FejO3, mohl byt ze z{skanych vysledkl vypoSten
rozptyl analytické metody.

Tab.3 : Obsah Fe,03 ve skldfském pisku SpS a v rafinovaném kfemeni po
Yprave 3 \

3 % FeyO3 )
Cislo | . Skl,pisek. .. raf. kfemen
1 0,0368 0,0359
2 0,0376 0,0374
3 0,0375 0,0371
4 0,0375 0,0368
5 0,0379 0,0365
6 0,0356 0,0361
7 |.o0,0348 0,0377
8 0,0354 0,0357
9 0,0372 0,0377
10 0,0375 - 0,0369
n=10 % = 0,0368 X = 0,0368
s?= 1,21,1076 s§n=o,52.1o-6

Z dat tabulky 3 vypolteme ndsledujici ddaje:

I " -6 = ~7
Sfet 1,21.10—2 0,52.10 6,9.10
Shet = 8,31.10™
Vhet = 8,31.1074 / 0,0368 = 2,2572 %
v2.p = 5,0951 = 5,1
Ks =Vfot:W=51.1=519g

K analytickému rozboru skl&fského pisku SpS je tfeba vzit 5,1 g vzorku,
méd-1i byt vliv heterogenity Fe,0; menSf, neZ 1%.

Ze zn#mé hodnoty K = 5,1 g miZeme vypolist Vi v zdvislosti na veli-
kost navdZky w. S pouZitim rovnice /5a/ dostaneme hodnoty, uvedené v tab. 4.
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Tab. 4 : Zdvislost Vhet D@ navdZce skldfského pisku w

w /g/ |50 19, 5 1 0,5 0,1 0,05 0,01 0,005

Vhet 3 [-0.3 (0,7 1,0/2,3 [3,2 | 7,1 10,1 [22,6 |31,9

Z téchto dat lze vidét, Ze ke stanoveni Fep03 ve vzorku skldfského
gi’sku SpS nelze pogz:lft miligramovych navdZek. Napf. pfi navdZce 10 mg obnd-
81 Vhet 22,6 %, coZ jiZ v4¥né ohroZuje sprdvnost stanoveni.

Zévér
v c‘flénku’je posocuzen vliv velikosti navdZky na sprdvnost stanoven{ pf¥e-
devSim stopovych obsahfi prvki. Jsou uvedeny vztahy pro vypolet vzorkovaci

konstanty podle ndvrhu Ingamelse. Je vypottena vzorkovaci konstanta pro
Fe,03 ve standardnim vzorku skldfského pisku SpS. -
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ZPRAVY

Ustav pro vyzkum, vyrobu a vyuZiti radioizotopi v Praze
nabizi k oggrodeji ndsledujici spektrdlné disté standardy

drahych koviu a jejich komplexnich sloudenin : :
nézev mnoZstvi (g) vyrobce
rhodium prdskové : 9,50 Johnson, Matthey
. and Co. Ltd.
iridium préskové 11,62 Bﬁgnlfagfg"‘fd' ,
rhutenium prdskové 11,80 -" -
palladium prédskové 9,30 -" .
platina préskova 7,45 -n .
zlato - tydka 5,96 - " .
st¥ibro - ty&ka 40,46 -" o
amonium chloxrrhodit 20,00 -" .
amonium chlorosmit 5,00 -" .
amonium aquachlorrhutenit 5,00 -" -
amonium chloriridit 4,70 - "

Zajemci se mohou obrdtit pFimo na Ing.Vratislava Svobodu, CSc
ved.odd.fyzikdlni chemie, UVVVR, Radiovd 1, 102 27 Praha 10 -
Hostivar (telefon 702612/linka 366).
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Upozorhujeme zdjemce, Ze Vv ﬁstiednim_ﬁstavu geologickém
gse piipravuje do tisku laboratorni pFirudka "Metody chemické
analyzy nerostnfch surovin® (B.Weiss a kolektiv). T¥etina
objemu této monografie je v&novéna spektroskopickym metoddm.
Zéjemei necht se hlds{ u Dr.Weisse, Ustiedni dstav geologicky,
Praha (telefon 590 524)

o

Erratum:

vV 39. &{sle Bulletinu na str. 24 md byt v odstavci "Podle povahy méfeného
spektra rozliSujeme :"

sprévné znéni nisledujicich odstavci:

optickou spektroskopii [0S/, vybuzeni, méfeni a interpretaci elektrcmagne-
tick@ho spektra vinovych délek ultrafialové, viditelné a infralervené obla-
sti v rozsahu asi od 10 rm do 10° nm, p¥isluejici excitaci valenénich elek-
tront atom® a molekul a vibracim a rotacim molekul;

rentgenovou spektroskopii /XRS/, vybuzeni, méfeni a interpretaci elektro-
magnetického spektra vinovych délek v rentgenové oblasti v rozsahu asi od
1072 do 10 nm; .

Za chybu vzniklou pii pfepisovdni textu se redakce omlouvd Ctendftm i au-
torce pf¥ekladu Dr. Spackové.
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