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Dne 16.1istopadu 1971 se konalo v Ustavu makromo-
lekuldrni chemie USAV v Praze 6, Na Peti#indch 1888, 12.zaseddni
Hlavniho vyboru Us.spektroskopické spolefnosti.

V dvodu zasedéni pfednesl doc.dr.E.Plsko DrS¢ ob-
séhly referdt, ve kterém seznémil pFitomné s nejdlileZitéjdimi
zévéry XIV.sjezdu KSU. V dalsim programu byly predneseny zpré-
vy o &innosti PHV a atomové a molekulové sekce, Hlavni vybor
vyJjédril souhlas s kooptact Ing.J.Moravece CSc z GuV ReZ do Hlav-
niho vyboru. Ing.Moravec bude zastupovat vedouciho molekulové
sekce ing.M.Pisér&ika.

Ve zprdvé o &innosti sekretaridtu informoval orga-
nisa®ni tajemnfk dr.B.Moldan CSc mimo jiné hlavni vjbor také
o tom, Ze byla piijata Pavla Vampolovd jako nové sekretd¥ka
spoletnosti. Dal3im programem zaseddni byly zprévy o &innosti

komisf, edi&nf préci TSSS, zahranidnich stygich a stavu &lenské
zékladny.



Dne Y.prosince 1971 se konalo Valné shroméZdéni
Us.spektroskopické spolefnosti v Ustavu makromolekulédrni che-
mie USAV. Byla prednesena zpréva o ¢innosti Spole&nosti pfed-
sedou doc.dr.E,Fl3kem DrSc a doplnina zprévou revisni komise.
Déle byly pfedény diplomy Eestnym &lenim {s.spektrosikopické
spoleénosti prof.F.Plzékovi, v nepiitomnosti prof.F.Catovi, in
memoriem prof.ing.0.Quadratovi a prof.ing.dr.Jd.Knopovi.

V odborné &4sti programu byly piedneseny tyto pfed-
nédsky:

Miloslav Vobeck ¥, Karel J ur e k, seolo-
gicky ustav USAV, Praha, Véclav Hul { n s k J, Vysokéd Zkola
chemickotechnologické, Praha : Instrumentdlni analytické meto-
dy v kosmochemickém vyzkumu.

P¥i vyzkumu vzécnéjdich a mnohdy unikétnich mate-
ridld, Jjakymi jsou tektity, meteority a v neposledni fad® mé&-
siini vzorky, na#ly uplatnéni &etné radioanalytické metody.

V pfedné&ce byly uvodem podény zékladni principy metod zaloZe-
nych jak na méfeni promptniho zéfeni{, tak i na redieektivité nu-
k1idd vznika jieich v procesu aktivace. Metody instrumentélni
neutronové aktivaini analysy ve spojeni se spektrometrii gesma

8 vysokym rozliSienim bylo pouZito pil stanoveni obsahu celé ra-
dy makrokomponentnich i stopovych prvki v meteoritech, tekti-
tech a m&si&nich vzorcich (liofe Klidu, Oceén Bouri), Charakte-
ristické sloZeni Jjednotlivych typl materidld mé za nésledek i
uréité omezen{ v poltu stanovitelnych prvkd p¥i uZiti nedestruk-
tivni spektrometrické metody. Tak napi. Jjsme v meteoritech sta-
novili Na, Mg, »1, Ca, Se, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Sm, Ir a Au
zatimco v mésiénich vzorcich Na, Mg, A1, Si, K, Ca, Sc, Ti, V,
Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Sr, Zr, Cs, Ba, La, Ce, Nd, Sm, Eu, Gd, Tb,
Dy, Ho, Tm, Yb, Lu, Hf, Ta, W, Ir, Au, Th a U.

MnoZstvi vzorkd vyseparovanych minerdld (olivin,
pyroxen, ilmenit, Zivec), skelnych sferoidnich &4stic, strusko-
vitych a magnetickjch frakeci se pohybovala od 10 mikrogramd do
3 miligrami. Stanoveni uranu v plvodnich vzorcich mé&siénfho re-

golitu a horniny byla provedena téZ metodou detekce zpoZdénych
neutroni.

I kdy% lze metodami aktiva¥ni analysy studovat vel-
zi malé vzorky, prece jen vysledkem jsou hodnoty primérné pro
cely analysovany vzorek. K feZeni otézky homogenity a lokélniho
rozloZeni prvkd bylo po piedbé&iném pozorovéni povrchi Zéstic
m&si&niho plivodu pomoci sekunddrnich elektrond (zvé&tSeni 300 -
5000 x), studovéno kvalitativni rozloZeni Jjednotlivych makro-
komponentnich prvkd (napt. Na, Mg, Al, Si, K, Ca, Ti, Mn, Fe).
Ve vybranych partifch nékterych vzorkid byla provedena Uplnd
kvantitativni bodové mikroanalysa. SloZeni skelnjych ¥dstic ba-
revné a vzhledové totoZnych se mezi sebou znalné 1isi, kromé
toho lze z na3ich pozorovéni Pici, Ze tyto Zdstice nejsou che-
rmicky homogenni ani v plo3e nébrusu. P¥i predb&Zném studiu po-
vrchu #é4stic byly zjisteny mikrokrétery riznych tvard a v okoli
nékterych kréterd bylo pozorovéno zvrésnéni povrchu, k némui
patrné do3lo jesté v plastickém stavu.

Jan J o k 1 , Ustav makromolekuldrni chemie TSAV,
Praha 6 - Petfiny : Analogové a digitdlni{ zplsoby zdznamu
spekter.

Prednédka je uvedena v plném znéni v posledni
84sti Bulletinu.



14,pracovni schiize atomové sekce USSS se konala
dne 5.,11.1971 v prednéskovém séle Hlavniho pavilonu VST
v Ko#icich. Schizi #{dil doc.dr.E.Fl&ko DrSc.

Na programu byly tyto prednddky :

E, P1 8 k o , Geologicky ustav UK, Bratislava :
Podmienky homolég;e spektrélnych ¢iar.

Po teoretickom zhodnoteni zévislosti intenzity
spektrdlnych &iar od ioniza&ného a budiacého potencidlu, tep-
loty vyboJa a koncentrédcie prisludného prvku sa diskutovala
mo#nost kondtrukeie rozptylovych diagramov z vysledkov paralel-
nych merani. Z analyzy regresnych rovnic sa za dokonalej kore-
lécie vyvodil vzieh urdujici podmienku pre homologiénosi dane]j
dvo jice spektrélnych &iar, podla ktorej sa dostand presngjsie
v¥sledky spektrochemickej analyzy za pouZitia danej Ziary porov-
névacieho prvku len vtedy ak regresny koeficlent prislusného
rozptylovaného diagramu je v&&31 neZ O,5.

K.F1é6rién,a Lavrin, M. Matherny,
Katedra analytickej chémie HF VST, Ko¥ice : Testovanie lineari-
ty analytickej priamky a optimalizécia konStrukcie analytickej

priamky pri spektrochemickych metodach.

V predndike boli uvedené podmienky pre pouZitie
testu vhodnosti regresnej funkcie k aplikécii testovania linea-
rity analytickej funkcie.

Dalej boli diskutované mo¥nosti definfeie kritéria,
ktoré by cptimalizovalo pévodné experimentélne sibory tak, aby
tieto mali medzi hodnotami A Y a log Cx podla moznosti %o naj-
vyraznej&iu linedrnu z&vislosi. Kalibra&né priamky kondtruocvané
z tychto optimalizovanych siborov maji podstatne lepsie para-
metre citlivosti (smernica kalibranej priemky), presnosti resp.
relativnej presnosti (parametr sc/c) a vidy potvrdeny tzv. test
linearity.

Kriterium optimalizécie bolc definované KAISER-om
navrhnutou garan&nou hranicou &istoty, ktoré sa vypodita pamo-
cou ¥tandardnej odchylky analytického Sumu poradia. Hodnote tej-
to odch&lky je v tom pripade reprezentovand hornou hranicou in-
tervalového odhadu Ztandardnej odchylky pomocou X*- rozdelenia.

Vy88ie popisany postup bol prakticky overeny pri
spektrochemickej analyze niektorych stopovych prechodnych prv-
kov v MgO - matrixe. Experimentdlne vysledky plne potvrdili
teoretické predpoklady a dé sa o¥akdval, %e aj rozsiahlejsia
aplikécia definovanych postupov pri spektrochemickych analyzach
potvrdi oprévnenost a nutnost tchto optimelizag&ného postupu.

Zéjmové skupina spektroskopie nevodivych materidld

3.pracovni schiize se konala soulasn& se schizi
atomové sekce dne 5.11,1971 v piednéskovém sdle Hlavniho pavilo-
nu V5T v KoSicich. Schizi #1dil doc.dr.E.Pl1¥ko DrSec.

Na programu byly pPfednéky :



K.Florién,M . Matherny, Katedra
analytickej chémie Hutnickej fakulty VST, Kosice : Porovnénie
budenia Mg0 matrixov v jednosmernom obliku, obliku striedavého
pridu & dvojcestne usmernenom impulzovom obliku,

Pri skuiméni vplyvu parametrov oblika striedavého
prmidu na budenie emisnych spektier Al, Ca, Fe a Si v Mgl - ma-
trixe sa zvolilo sedem typov budiacich podmienok, ktoré sa 1li-
3111 jednak podtom zépalov za sekundu (100, 50 a 25), ako aj
polaritou nosnéj elektrédy ( 2 , ¥ a =). Tieto typy budiacich
podmienck sa podrobili zhodnoteniu, ktoré pozostévalo z presku-
mania vyparovacieho procesu metodou vzlahovych kriviek, z urde-
nia parametrov analytickych priamok, akoc aj z urlenia homologie
sledovanych dvojic spektrdinych &iar, za pouZitia Co ako porov-
névacieho prvku.

Pri tomto hodnoteni sa zistilo, %e z hiadiska vys-
8ie uvedenych prvkov su najvyhodne jsie typy budiacich podmie-
nok tieto :

t polarita a 100 zépalov za sekundu a + polarita a 50 zépalov
za sekundu.

Ukézalo sa, Ze kv6li udplnosti tyehto vyskumov by
“ bolo vhodné preskﬁma{ aj daldie typy budiacich podmienok, a to
hlavne jednosmerny obluk tak s +, ako &j s - polaritou nosne]
elektrody a budenie se 100 zépalmi za sekundu a + resp. - pola-
ritou nosnej elektrédy, ako aj zrovnanie dosiahnutych vysled-
kov komplexného hodnotenia s vysledkami pri vy&Sieuvedenych
dvoch najvhodné j8ich typoch budiacich podmienok.

Po uskutoZneni kompletného zhodnotenia novozvole-
nych typov budiacich podmienok bolc moZné konitatovat, Ze sa
nedosiahli, a% na nepatrné vynimky vyhodné jsie vysledky, ako
v predoZlych pripadoch, priZom tymto sa pribliZili iba vysled-
ky ziskené za pouZitia budenia so 100 zépalmi za sekundu a
+ polaritou nosne}j elektrédy.

Zistilo sa ale, Ze budenie v obliku jednosmerného
pridu je z hladiske sledovanyjch prvkov Uplne nevyhovujice, Zo
¢isstodne plati aj o pripade so 100 zépalmil za sekundu a - pola-
ritou nosnej elektrody.

V buddcnosti budi podrobené takémuto podrobnému

hodnoteniu strednonapatové iskrové viboje, kde sa menenim poliu
zépalov za &as.jednotku a menenim polarity tieZ vytvori niekol-
ko typov budiacich podmienok.

M.Matherny , N.PlieBovseki4d,
Katedra analytickej chémie Hutnickej fakulty VST, KoZice :
Spektrochemické stanovenie niektorych vedlajsich a stopovych

prvkov v uhliZitanovych matrixoch.

Préca sa zacberd 3tudiom optimalizécie podmienok
pre analyzu stopovych prvkov vo vépencovom matrixe metodou emis-
nej roztokovej spektrochémie.

Experiment4lna fasl préce riesi v prvom rade vyber
najvhodnejéich dvojic analytickych spektrélnych ¥iar. Tento vy-
ber sa overuje poufitim rozptylovych diagramov, sulasn& sa hod-
noti homoldgia dvojic spektrdlnych &iar.

Uskutodnilo sa aj &tatistické vyhodnotenie para-
metrov anslytickych funkcif; stanovili sa hranice dokazu a ga-
ran&né hranice &istoty.

V zdvere préce bolo konitatované, Ze pii pouZitd
roztokovej analfzy boli dosishnuté lepsie vysledky, ako pri bu-
deni prédkovych vzoriek za pomoci kontinuélne pracujicich pre-
sypovych elektrod, ako aj pri vyparovéni z vrtania uhlikovej
elektrody.

M.Matherny, Katedra analytickej chémie
Hutnickej fakulty VST, Kosice : Prispevok k problematike steno-
venia hodnoty "Hranice stanovitelnosti”.

Termin hranica stanovitelnosti nie je v sutasne
jobe v emisnej spektrochémii jednoznadne definovany a pouZiva
sa v najrozdielne3om vyzname. Ak sa pouZitim metédy postupného
stitanie 3tandardnych odchyliek vypofita zmena relativnej pres-
nosti, alebo tzv. absolitna chyba stanovenia analytickej koncen-
trécie, je evidentné Ze tieto dve hodnoty sa postupne v zévis-
losti s koncentréciou menia. Preto nie je moino definovat



"hranicu stanovenia" ako hranicu, kde sa zalina signifikantne
menil presnost analytického stanovenia.
Problém bol &tudovany siruléciou na potitadi, kde

sa sledovali vplyvy diel&ich chyb resp. 3tandardnych odchyliek -

parametrov kalibradnych priamok a hodnoty &Y.

Zé jmové skupina laserové mikroansalyzy

l.pracovni schiize se konala 4.11.1971 v prednésko-
vém séle Hlavniho pavilonu VST v Kosicich. Schizi #idila Ing.V.
Jénosikové.

Na programu byl podrobny rozbor fyzikélnich jevd
pfi interakcl svazku laseru s materiélem, ktery provedl Ing.D.
kross - VOVET, Praha. PrednéZka sestévala ze 3 samostatnych
tésti na téma :

1) Princip laserd a rozdéleni podle aktivniho prostiedi
2) Ohfev p¥i nizkych teplotéch zé&rivého toku
3) Jevy pfi vysoké intenzité& ozéfeni

V piednéice byly podrobné specifikovény ¢inky
laseru na &isté kovy.

Po predndsSce a diskusi k tomuto tématu byl projed-
nén plén ¢innosti skupiny - podle vysledkd pfredchozi dotazniko-
vé akce, z niZ vyplynulo, Ze o praci v této skupiné mé zéjem

asi 30 pracovist v CSSA.

Zéjmové skupina rentgenospektrélni analyzy

8.pracovni schize se konala 4.11.1571 v predndgko-
vém séle Technického musea v Ko3icich. Schiizi #1idila Dr.d.Wan-

kové CSc. Teématem schize byla problematika rentgenospektrélnich
stanoveni v magnezitech.-

Na programu byly tyto predna3ky :

K.F16ridn,M . Gélovéd,E Krakovské,
ALLavrin,M Matherny,A Milanesovid,
N. PlieBovské, Katedra analytickej chémie HF-V3T,
Kodice a Slovenské magnezitové zévody n.p., Kodice : Statistic-
ké Studium stanovenia systematickej chyby pri mokrych chemickych
analyzach, emisngch optickych a rontgenfluorescenénych analyzéch.

Na sledovanie vzniku systematickej chyby sa zvoli-
1a 3tatistickd metdda zaloZend na regresnej analyze. Touto meto-
dou sa pri stanoveni Al, Ca, Fe, Mg a 5i sledovala otdzka vzni-
ku systematickej chyby; menovite sledovalo sa &i tato vobec
vznikd a ak vznikd, v ktorej koncentralnej oblasti akou mierou
sa prejavuje.

Z mokrych chemickych metod sa sledovali konven&né
titra&né stanovenia, termometrické titradné stanovenia a aj kon-
ven¥né gravimetrické stanovenia, Tieto vysledky sa Ztatisticky
porovnali s vysledkami ziskanymi na identickych vzorkéch Mg0 -
matrixu dvoma spektroskopickymi metodami.

Zistilo sa, Ze ak sa uskutoénuje u spektroskopic-
kych metdd kalibrovania overenymi etalonmi, tieto nikdy sa ne-
vyznadujui systematickymi chybami. U titragnych metéd, hlavne
pri nizkych koncentréciéch sa pozorovala pozitivna systematické
chyba a u gravimetrickych metodédch negativna.

M.Matherny,A.Milanesovia,
Katedra analytickej chémie HE-VST, Ko3ice a Slovenské magnezi-
tové zdvody n.p., Kodice : Matrixefekty pri spektroskopii
X - ludov v Mg0 - matrixoch.

Lxperimentdlné podmienky analyzy al, Ca, Fe, Mg a
5i v Mgl ako aj v MgCO3 sa optimalizovali v tom smere, Ze rela-
tivna presnos{ analytického stanovenia bola minimélne t 3 %.
Merania sa uskutoénili na viackangélovom spektrometre Siemens
MRS-¢ v spojeni s &islicovym politaiom Mincalc 351 - Dietz.
Zistilo sa, Ze s vynimkou Fe sa nepozorovali Ziadné matrixefek-
ty. Matrixefekt u Fe je podmieneny obsahom resp. koliséanim ob-
sahu vépnika, Pridinou tohoto matrixefektu je té skutodnosi, ze
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vlnovd dlzka Fe K je 1,94 kX a absorbiné hrana Ca K je 3,07 kX.
V takovychto pripadoch Je potetnost impulzov analytickej &iary
vyrazne podmienend kolisénim koncentrdcie rudiacého prvku. Kom-
penzécia matrixefektu sa uskutofnila &iastolne vypoZtovou meto-
dou, tym ¥e sa skondtruoval nomogram pre Jjednotlivé typické
koncentrainé oblasti vépnika a ten sa vloZil do pameti poZitada.

L. & e ¢ h , NHKG, Ostrava - Kundice : ZkuSenosti
s pP¥ipravou a testovénim homogenity normély magnezitd.

Sdeleni shrnuje poznatky ziskané pii vyrobé sady
porméld Zéruvzdornych materidld na bézi Mg0, o chovéni té&chto
materidld v jednotlivych fézich upravy. Srovnévé uEinnosti riz-
nych postupl mlet{, drcenf, rozdily v chemickém sloZeni granu-
lometrickych t¥fd pfi tpravé a vliv upravy na homogenizaci ma=
teriflu. Tyto poznatky je moZno aplikovat p¥i Upravé laborator=-
nich vzorkl zminénych materidld.

V soudasné dobé vyrsébénd sada normdld "magnezity",
které bude vhodnd i pro kalibraci a kontrolu analytickych kiti-
vek fysikélgé-chemickjch metod, se bude v prib&hu roku 1972
ové¥ovat na trovni Us.analytickjch norméld pro chemicky rozbor.

Z,Valcha, Ustav nerostnych surovin, Kutnd
Hora : Standard magnezitu piipraveny v NS Kutnd Hora.

Po dvodni zmince o vzniku akce standardd RVHP byl
popsén odbér, technologické zpracovéni, kontrola homogenity a
analytické hodnoceni, vietné matematicko-statistického vyhodno-
ceni vysledkd analyz. Byly diskutovény analytické problcmy jed-
notlivych stanoveni. Zévérem byla podédna informace o hotovych
i plénovanych standardech RVHP, které budou v prodeji u n.p.
Labora Praha, zévod 32. :

Pii prednésce byly promitnuty diapozitivy, piip.
demonstrovény nékresy : diagramy primérd nékterych stanoveni,
priklad histogramu, vzorec vfpodtu smérodatné odchylky a tabul-

ka stévajicich vysledkd.

n

Zajmové skupina jnstrumentdlnich radioanalytickych metod

2.pracovni schize se konala 22.9.19T1 v Ustavu
nerostnych surovin v Kutné Hofe. Schizi ?1dil Ing.M.Vobecky.

Na programu byly prednésky :

J.Benada, Ustav nerostnych surovin, Kutné
Hora : Nedestruktivni neutronové aktivaini analyza (ND NAA).

Aktivadni analyza nalézé stéle 3irdi uplatnénd
v oboru nerostnych surovin. V posledni dob& se vyraznéji uplat-
huje snaha o instrumentdlni stanoveni. Instrumentalizaci stano-
ven{ v aktivadni analyze usnadbuji polovodidové Si(Li) a Ge(Li)
detektory, pfi jejichZ pouZiti je mo¥nd spektrometrie y - zéfe-
ni s vysokou rozlisovaci schopnosti. V RI lahoratofi s jsou
instalovény dva Ge(Li) detektory o u¥innych objemech 1 o’ a
30 cm3 s rozlidovénim lepdim ne? 3 keV na 661 keV lince 137 cs.

vV @S byla jiZz touto metodou analyzovéna rada typd
hornin a jednotlivych mineréld. V horninéch byly napf. stanovo-
vény Na, Mg, 41, K, Ca, Ti, V, Cr, Mn, Fe, Co, Rb, Cs, Ba, La,
Ce, Sm, kr, To, Dy, Ho, Tm, Yb, Lu, Hf, Ta, Th, U. Obdobnou pa-
letu prvki lze stanovit téZ u tektitd nebo vzorkl hornin z Mé-
sice.

Z aplikaci této metody na jednotlivé minerdly Jjsou
za jimavé napiiklad stanoveni Re, ¥ v molybdenitu, Nb, Ta, W v
kasseritu a rutilu, Nb, Ta, Mn, Fe v kolumbitu a stanoven{ Au
v sulfidech (u pyritd FeS, lze dosdhnout aZ citlivosti
5 . 1071 g Au). Jelikof metoda dovoluje vecelku snadné stanove-
ni prvkd skupiny vzdenych zemin, je %asto pouZivéna pfi rozboru
mineréld jeko jsou monazit, apatit, fluorit, alanit a dalsi mi-
nerély obsahujici vzécné zeminy.

ND NAA se dasto pouZivé p¥i geochemickych studiich,
kde vzorky maji Sasto unikétni charakter. Vyhody nedestruktiv-
nosti metody jsou obzvl&sté ziejmé u vzécnych materiéld mimo-
zemského pGvodu - meteoritd. Dalsf vyhodou nedestruktivniho po-
stupu je men3i praerost a analyzy Jjsou té% podstatné levnéjai.



JoKunci?, Ustav nerostnych surovin, Kutng
Hora : Radioizotopové rentgenfluorescenini analyza nerostnych
materidld.

Radioizotopové rentgenfluorescenéni analyza jako
modifikace klasické rentgenspektrdlni analyzy se vyznamné uplat-
nuje v posledni dobé pii analyze nerostnych materiédld ve dvou
variantach :

Rada firem (Hilger, Nuclear Enterprises aj.) vyré-
bl prenosné analyzétory, vyuZivajici k excitaci charakteristic-
kého zéfeni prvkd piitomnych ve vzorku radiocaktivmiho zérile
(147Em/ﬂl, 2415y aj.) a k detekci vybuzeného zéfeni scintiladni
sondy. Selektivita méfeni ur®ité analytické linky v Rtg spektru
je zajist¥na pouZitim péru vyvéZenych filtrd, zhotovenych z prv-
k&, z nichZ jeden mé absorpdni hranu tésné pfed analytickou lin-
kXou stanovovaného elementu & druhy t&sné za toute linkou, Z di-
ference dvou mé¥eni provedenych s absorpénim a propustnym filt-
rem (diferendni Zetnost) zjisti se pomoei kalibradni kFivky
koncentrace stanovovaného prvku.

V (NS byly ziskény podrobné zkuSenosti s aplikaci
této metody pro stanoveni Sn v rudéch z oblasti Cinovce (citli-
vost cca 0,05 % Sn pii ¢ x opakovaném méfeni po 1 minuté);

v soutasné dobé je rozpracovéna metodika pro stanoveni dalSich
prvkd (Cu, Pb, Zn, 4s, Nb, Sb aj.).

Jedté perspektivnéjdi variantou je metoda "MULTI -
BASY" (MULTI - ELEMENT ANALYSING 3YSTEM), vyuZivajfci opét
k excitaci radioizotopového zdroje; k detekci a analyze charak-
teristického zé&feni je vEak pouZito plandrniho polovodifového
53i(Li) nebo Ge(Li) detektoru s vysokou rozlifovaci schopnosti
v oblasti RTG zétreni, ve spojeni s mnohakandlovym analyzétorem
impulzd. Nap¥. pifi pouzitf budiciho zarife 147TPm/Al a aktivite
cea U,5 Ci, plandrniho Si(Li) detektoru o aktivni ploSe <£5 mm<
a hloubce driftu 3 mm (typ 3DX-25-3A LUCLmAR ENTERPRISES) chla-
zeného (spolu s prvnim stupném ndbojové citlivého piedzesilova-
¢e) na teplotu kapalného dusiku a mnohakandlového analyzdtoru
NTA 512 (kalibrace U,1 keV na kan&dl) bylo v (NS dosaZeno rozli-
%ovaci schopnosti (FWHM) 330 eV na Kglince Fe, Uvedeny systém
umoéﬁuje rychlou polykomponentni kvantitativni a kvalitativni
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analyzu nerostnych i jinych materidld s citlivostf cca 0,1 -
0,001 % pro prvky od Ti po vzécné zeminy pomoci K linek v RIG
spektru a od prvkd vzécnych zemin aZ po U pomoci L linek v RTG
spektru. V souasné dobé je v (NS rozpracovévéna metodika auto-
matického kvalitativniho a kvantitativniho vyhodnocovéni spek-
ter pomoci malého samofinného po&ita&e, pripojeného k analyzé-
toru.

J.Védgner , Us.komise pro atomovou energii :
Aplikace a pPistroje pro provozni nedestruktivni aktiva¥ni
analyzu v primyslu a geologii ve V3esvazovém védecko-vyzkumném
Ustavu radia®ni techniky v Moskvé.

V oblaesti radioanalytickych metod se istav zabyvé
rozvijenim radioanalytickych metod v&etné aktivadni analyzy.

V posledni dobé jsou préce zaméfeny na provozni zafizeni pro
analyzu v primyslovych provozech. Pro tato zefizeni jsou vyvije-
ny pulsni neutronové generdtory, JjejichZ posledni typ NG-5 je
seriové vyrébén a poskytuje neutronovou emisi 6 . 108 n/4 S.
Mulorozmérové generédtory NGI-6 a NGI-7 o # 45 mm jsou urdeny
pro kontrolu stin&ni reaktord. Nyni se pracuje na pulsnich ge-
nerdtorech s emis{ 2 x vy831 neZ dosavadni. Doba Zivotnosti
trubic Jje kolem 100 hodin, cena trubice NT-8& je kolem 300 Rb.
Generdtory jsou vyuZivény i v karotéZnich soupravéch IGN-4 a
IGN-6, kde v3ak neutronovd emise Je vzhledem k miniaturizaci
asi o 1 Pé4d nizs{i.

Pro provozni pouZiti Jjsou vyrédbény 2 kanélové ana-
lyzétory, které méfi aktivitu standardu a vzorku. Soupravy pro
poloautomatickou analyzu kysliku K-1 a K-2 jsou vyrébény serio-
vé a jsou nasazeny asi v 15 provozech pro analyzu kysliku a
fluoru. Jednéd se o stanoveni kysliku v titanu, oceli a barev -
nych kovech v dobé 3 - 5 minut, takZe lze prikrofit k regulaci
vyrobniho pochodu na zékladé udaji analyzétoru. Obdobnou apara-
turou je vybavena i pojizdnéd geologické laboratof "Séna", kterd
m& i dalsi analyzdtory pro rychlou analyzu na principu rentgen-
fluorescentni analyzy s radionuklidovymi zdroji a vyuZivaJjici
Mossbauerova jevu.
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Dalsi{ oblasti priémyslovych analyzétord jsou konti-
nuelni analyzétory roztckd a prédkovych hmot vyuZivajicich neu-
tronovych radionuklidovych zdroji. Jsou redeny problémy analf-
zy india a kadmia v kapalnjch substrétech u upravérenskych pro-
cesl, k¥emik a voda v aglomerédtu, fluor v rudédch a v posledni
dobé i hlinik i kPemik v bauxitu, kde dosavadni pfesnost je ne-
dostadujici.

Kromé pulsnich generdtorl jsou pouivény i dalsi
zdroje Jjako podkriticky soubor s neutronovym radionuklidovym
zdrojem Co-1 nebo 3kolni reaktor typu RG-1 o vykonu 30-150 kW
s neutronovym tokem 10%¢ n/s ve staciondrnim provozu a 1015 n/s

v impulsnim reZimu.

74 jmové skupina plamenové spektroskopie

5.pracovni schize se konala dne 12.¥{ jna 1971
v Ostavu makromolekuldrni chemie TSAV v Praze. Schizi ${dil
Ir.B.Moldan CSc.

Byly prosloveny tyto prednédky :

I. Rubedka, 00G, Praha : III. C.I.S.A.F.A,,
Pari?, 26. zéf{ - 1. ¥ijna 1971.

Na zasedéni III. Mezinérodniho kongresu atomové
absorpéni a fluorescenéni spektrometrie (CISAFA), které se kona-
1o v budové Farmaceutické fakulty v PafiZi-Luxembourg, bylo oko-
lo 400 udastnikd z 27 zemi (200 Francie, 52 Anglie, 33 Némecko,
¢4 Belgle, 23 USA, .... SSS5R 11, USSR a Madarsko 4, Bulharsko 1).
t)ylo predneseno 9 plendrnich referdtd a S7 pivodnich sdéleni,
ve trech paralelnich sekcich. Plenérni- referédty a zasedéni jed-
né z sekci byly tlumodeny do dvou Fedi.

Plenérni referdty vy3ly ve zvlastnim &isle fasopi-
su Méthodes Physiques @ Analyse, coZ je gtvrtletnik vydévany
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francouzskou spolefnosti GAMS, obdobnou na3i Spektroskopické
spole&nosti, Pivodni pfednéZky vyjdou v daldim &isle tohoto Ca=-
sopisu zaddtkem piiZtiho roku.

V jednotlivych prednéskéch se znalné pozornosti té-
%ily bezplamenové techniky atomisace, jmenovite grafitové pece,
fhavend ofka, atomisace nérazem elektroni. Ve v3ech piipadech
autofi viak upozorﬁovali na dosud nevyfedené problémy rudivych
vlivd a jejich mechanismu. Oproti II. CLSAFA klesl potet praci
vénovanych atomové fluorescenci.

Béhem kongresu se xonala schizka zéstupcl jednotli-
vych nérodd, na které se rokovalo o pofédéni daldich kongresd
CISAFA., Na rok 1973 byla piijata kandidatura Kanady a pro rok
1975 Austrélie na podest Dr.i.Walshe, ktery v daném roce odché-
z1 do dfchodu. O poréddni kongresu v roce 1977 projevili z8 jem
zéstupci SSSR.

A, Nov a, 00G, Praha : Colloquium Spectroscopi-
cum Internationale XVI. (4.-9.10.1971 Heidclberg, NSR).

%VI. Colloquium Spectroscopicum Internationale se
konalo v Heidelbergu v universitni budové chemického ustavu pri-
rodovédecké fakulty, kde soufasné byla instalovéna vystava pri-
stroji rdznych svétovych firem. Prednéskovd zasedéani probihala
denné ve trech paralelnich sekcich od Y.hod. do 1&,hod. Celkem
bylo pfedneseno 11 plendrnich referstd, 120 odbornych prednédek
v sekeci atomové spektroskopie a 46 odbornych prednédek v sekci
molekulové spektroskopie. Konferenini jazyky byly néméina,
angli¢tina a francouzdtina; texty plenérnich prednédSek byly sou-
Sasné preklédény do ostatnich dvou Jjazykd.

PrednéXky z oboru atomové spektroskopie se prevéi-
néné tykaly snahy o zcitlivéni a zpfesnéni spektroskopickych me-
tod, k tomu ufelu se pouZivaly rdzné druhy buzeni, podrobné by-
ly studovény vlivy osnovy a sledovény statisticky podminky buze-
ni i vyhodnocovéani.

Snaha po automatizaci spektrélnich analys nebyla
vétZinou tak vyraznéd jako poZadavek sniZeni meze dikazu stopo-
vych prvid.




16

Konference se zufastnilo asi 600 odbornilld z 29 ze-
mi (NSR 272, Francie 63, Velké4 Britanie 41, USA 31, Madarsko 18,
Jugoslévie 14, NDR 4, USSR 4, Bulharsko 3, Polsko 2).

Pri zévéredné schiizce bylo rozhodnuto uspoiddat
XVII, Colloquium v Zervnu 1573 ve Florencii a v roce 1975 prav-
dépodobné ve Francii.

JB. ¥i1i114s, C.S5,I,R.0., Australia :
Research in atomic spectroscopy at C.S.I.R.0.

Division of Chemical Physics, headed by Dr.Alan
walsh, is engaged in basic research in following fields :
1. Non-flame atomizing electrically heated cells. The analytical
performance of the Massmann furnace and the graphite rod (mini-
Massmann furnace) were compared.
2. The use of glow-discharge sputtering for atomization of metal
samples. The concentration of various elements is measured by
atomic fluorescence.
3. W%idths of atomic absorption lines in flames under various
conditions.
4., The use of selective modulation. Simple multi-element instru-
ments for atomic absorption determinations are being develcped.
Sensitivity for different elements is adjusted by different ab-
sorption path lenghts.
5. Non-dispensive flame-fluorescence. Simple instruments using
nitrogen-shielded flames and solar-blind photomultipliers are

being developed.

Z4jmovd skupina lok&lni elektronové mikroanalyzy

9.pracovni schize se uskﬁteénila ve VUK Panenské
BfeZany dne 26.10.1971. Rfdil ji Ing.J.KloféZ.

Byly piedneseny nésledujici p¥ednésky :
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K. Jur ek , Geologicky ustav USAV, Praha :

Korekce na absorbei.

K vypo&tu koncentrace analyzovaného prvku Jje nutno
znét velikost zeslabeni rtg. zéfeni ve vzorku. P¥{mé pouZiti ab-
sorbdniho zékona je mo¥né pouze u metod jeko je Monte Carlo ne—
bo numerické fefeni Boltzmannovy transportni rovnice. U korek-
¢nich metod b&%né pouivanych je nutno zn&t rozdéleni rtg.zéfe-
ni ve vzorku. V prednéce jsou shrnuty nejuZivanéjdi metody vy-
podtu korekce na absorbei (Castaing, Philibert, Theisen) a dis-
kutovény meze pouZitelnosti, zejména pFi analyze lehkych prvki.
Déle jsou uvedeny zplsoby uriovéni absorp¥nich koeficientd (m&-
feni, empirické urfeni z korekinich metod, interpolaini a extra-
poladni vypoSetni metody zaloZené na teoretickych pfedpokladech).

J.V1lasék,6 VSSE Plzen : Sovétskd mikrosonda MAR 1.

a) konstrukdni prvky mikrosondy

b) detailni specifikace

¢) priklady asplikace

d) hodnoceni vyhod a nevyhod této konstrukce

Na pidé Vysoké Zkoly strojni a elektronické
v Plzni byl v roce 1968 instalovén sovétsky elektronovy mikro-
analyzétor MAR 1. Zafizeni byla sdruZené investice OP Skoda
Plzen a VSSE Plzen. Na tomto zéklad& byl pfistroj urfen pro Fe-
BSeni nékterych uikold obou investori.

El.mikroanalyzétor MAR 1 je uren k analyze prvkl,
potina je atomovym &islem 13. Nejen timto, ale i dalsimi para-
metry odpovidé MAR 1 francouzskému p¥istroji Cameca z r. 1960,
umisténému v SAV v Bratislavé.

Zgkladni technické& data MAR 1 :
ninimélnf primér svazku 2 am (p¥i 50 kV)
urychlovaci napéti od 10 do 50 kV
citlivost analyzy cca 0,1 %

chyba analyzy cca £ 5 %
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Na pristroji MAR 1 je moZno provéd&t kvalitativni
bodovou analyzu, lineérni polokvantitativni analyzu, nebo bodo-
vou kvantitativni analyzu. Ostatnimi technickymi vymoZenostmi
dnednich typl mikroanalyzétord MAR 1 vybaven neni.

Po dvouletych zku3enostech z provozu mikroanalyzé-
toru MAR 1 je moZno konstatovat, Ze jde o zaFizeni pomérné za-
staralé, které svymi parametry nedostaiuje dne¥nim typlm podob-
nych aparétd. Presto pro odpovidajici{ préce dévé sludné vysled=
ky.

J.K1of &¢&, VK Panenské Brezany : PouZiti
mikroanalyzy pii studiu krystalizace.

Coastaingiv elektronovy mikroanalyzétor zplisobil
revoludni pokrok v moZnostech studovat vliv podminek ochlezové-
n{ na odmieni p¥i krystalizaci kovovych slitin. Nejvét3iho po-
kroku bylo dosaZeno pFi studiu dendritického odmi¥eni. OdmiSeni
zpravidla neni Zddouci a je nutno v odliteich odstranovat homo-
genizadnim ¥ihénim. Zde je opét nové moZnost pro pouZiti elek-
tronového mikroanalyzétoru. Sledovat, jak se meéni pfi rizném re-
Zimu tepelného zpracovéni rozd&leni legujictho prvku, jak probi-
hé difuze, prakticky nelze jinak neZ mikroanalyzou. Nejednd se
o zanedbatelnou véc, protoZe jsme mé&li moZnost se presvédlit,

%e homogenizace na na3ich zévodech se provddi Zasto neefektivné
a nedokonale. Je to pochopitelné, protoZe kinetikou tohoto pro-
cesu se prakticky do dne#ni doby nikdo v 3irsim méritku nezaby-
val. Stejné ddleZitym problémem je vznik nerovnovéznych fézi

v disledku odmiZeni.

Pokroky piri studiu krystalizace jsou v primé zévis-
losti na rozvoji elektronové mikroanalyzy. Frwni rozbory prove-
dené na pristrojich "Cemeca" se dnes zdaji byt dévnou minulosti.
Tehdy 3%lo vice mén& o to, dokumentovat charakter rozdéleni véti-
vi dendritd a poukédzat na kvalitativni shodu s jednoduchym mate-
matickym modelem. V druhém stadiu 8lo o to, srovnat za rdznych
podminek ochlazovéni vzniklé vzorky a ukdzat rozdily,které zde
jsou. V sculasné dobé v disledku pomerného dostatku pifistrojové-
ho &asu mikroanalyzétoru prechdzime na sice pracné, ale nesmirné
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uZitedné méfeni na plode, tj. na sestrojovédni koncentraénich
map. MiZeme #ici v jaky moment krystalizace vznikla, kolik tu-
hé féze a jaké bylo jeji sloZeni, miZeme A4t odpovéd na otézku,
jak se v pribghu krystalizace ménila plocha mezifdzového roz-
hrani mezi tuhou fézi a zbjvajici taveninou. Jinymi slovy plod-
né alespon polokvantitativni elektronovd analyza ném umoZnuje
sestrojit historii krystalizace vzorku. MiZeme vlastné sestro-
jit kresleny film, jak vzorek tuhnul v mist& naZeho rozboru.

Pokroky v piistrojové technice ziejmé v blizké bu-
doucnosti umo?ni sestrojovat takovéto mapy automaticky obdobné,
jako dnes neni problém udélat linedrni analyzu. My, kdo se za-
byvéme krystalizaci, na tento moment netrp&livé Zekéme, proto-
3e to bude zéroven nové etapa v rozvoji metalografie jako celku
a krystalizace zv1l4st.

Nékolik prikladd z nadich vysiedkl, které budou
charakterizovat zdkladni sméry, které studium pfi krystalizaci
sleduje :

1) Dfevity lom

2) Koncentraéni mapy

3) Dendritické odmiZeni

4) Pérovitost litych vzorkd







