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Cislo <2 &erven 1976

Dne 15.prosince 1475 se konala £0,schize hlavniho
vyboru Cs.spektroskopické spoleénosti v Ustavu makrcmolekulérni
chemie CSAV v Praze 6. Schizi zahdjil v 9.25 hod Dr.I.Kubeska a
T1dil cely jeJji pribéh,

Ve zprévé o &innosti predsednictva konstatoval
Dr.Moldan, Ze odborné skupiny pracujl dobre, ale zaostdvd préce
komisi. Oznémil hlavnimu vyboru demisi Dr.Ulberta, kterd byla
prijata s politovénim. Na névrh hlavniho vyboru byl kooptovén
za &lena hlavniho vyjboru Doc.Ing.J.Lego a povifen funkei vedou-
ciho odbornych komisi. )

Ve zprévé o edinf &innosti Dr.Moldan konstatoval,
Ze vydén{ <1.&isla Bulletinu se opozdilo pro’nedostatek papiru
a tiskdrenské kapacity.

Zprévu o hospodaieni Spole&nosti podal Ing,Kosina.
Visledek hospodarent Je aktivni, protoZe po urgencich se podafi-
lo ziskat dluZné platby za minuly rok. V roce 1975 zaplatilo
2 celkového po¥tu 285 kolektivnich &lend 263, coz je 92,6w.

Zprévu o ¥innosti atomové sekce podal Dr.Mréz,

V roce 1975 bylo na schizich piednesenc 142 pfednédiek, kterych
se zudastnilo 1095 &lent. V porovnéni s rokem 1574 se zvysil po-
tet akef i poZet Wdastniky.

Ing.lloravec ve zprévé o ¥innosti molekulové sekce

konstatoval, Ze byly v podstaté uskute&nény v3echny plénované
akce.
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ATOMOVA SEKCE

20.pracovni schize atomové sekce se konala dne
13.1istopadu 1975 v hotelu Skoda v Plzni.
Schizi #idila Dr.Alena Novd CSe.

Byly ptedneseny prednésky :

M.Matherny ; katedra chémie Hutnickej fa-
kulty VET, Ko¥ice : Spektrochemicky analyticky proces z hiadiska
vziahu medzi analytickym vzorkom a porovndvacim vzorkom I.

Spektrochemicky analyticky proces je za danych pod-
mienok bulenia a ur#itd pribuzny skupinu matrixov prednostne
ovplyvneny postupnosiou procesov pri budeni emisnych spektier.

Z tychto treba postupne vyzdvihnii nasledovné : che-
mické reakcie v tuhom stave, chemické reakcie medzi tuhymi a kve-
palnymi komponentmi a chenické reakeie medzi komponentmi v roz-
tavenom stave; aalej je to cely komplex otézok spojeny s vypare-
nim. Pri tychto procesoch nestévajui straty, ktoré ak sy rozdiel-
ne u analytickeho vzorku a porovndvacich vzorkéch, mé¥u viest
k systematicky chybnym analytickym vysledkom.

Druhd skupina procesov sa us odehréve v samotnej
plazme. Si to procesy disocidcie molekil a rekombinédcie do atomdr-
ného stavu, &iastodng ionizécia rekombinovanych atomov & budenie
Castic radidlne a axiélne rozdelenych &ustic v plazme. Intenzita
VyZiarenych diskrétnych vinovyeh alzok Je v3ak eite podmiendng
geometriou plazmy, ktord uréuje mieru samoabsorpénfch procesov.
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Tieto dve skupiny procesov, ktoré vz4jomne uzko su-
visia, sa rozdielne prejavujui u Jednotlivych emisne spektroche=
mickych technik. Vyznam prvej skupiny procesov Je obzvlést vy-
razny u metody vyparenis préskovych vzoriek z vrtania nosnych
elektrod a Ziastodne i pri analyze kovov a zliatin, Naproti to-
mu kontinudlne metédy analyzy préskov a aj roztokov nie si na=
tolko ovplyvnené prvou skupinou procesov. U druhej skupiny pro-
cesov sa zvl1&st vyrazne uplathujd vzéjamné ovplyvihovenia v dd-
sledku zmien zloZenia &astic plazmy, ktord potom u plaziem, cez
ktoré pretekd elektricky prid, sa prejav{ zmenami ieploty a tla=
ku elektronov. V zéverednej fdze potom tieto zmeny vplyvaji na
geometriu plazmy a tym i na ssmoabsorpiné procesy.

Pri hodnoteni vplyvu sekvencie postupov procesov
pri budeni je nutné venoval vyrazni pozornost otdzke, do akej
miery sa tieto procesy zhedujd u analytickych vzoriek s priebe-
hom procesov u porovnévacich vzorksdeh.

J. Ho us k a, Vyzkumny dstav CKD Praha :

Matematické modely procesu pievodu materidlu do plasmatického
stavu,

V predndice byla rastinina prcblematika odbéru ma-
teriglu z ploché elektrody a uveden zpisob fedeni nejzévaine j-
#ich energetickych bilanct pomoci modelovéni na po¥itadi spolu
s vysledky vypodtd. o

Vlivem nelinearit zdvislostd signédld analytickgch
Car dochdzi k ovlivnénf relativnich 8ignéld prévé mnoZstvim ma=-
teridlu v plasmatu.

Pro vypotet tohoto vlivu byla Scheibe-Lomakinova
rovnice napséna ve tvaru ;

I = a, (K.c)P

kde I je intenzita; &, b = parametry rovnice; K =
Sené mnoZstvi materidlu; C = koncentrace.
Pro signél v re&lné podob& pak platf :
S

efektivni vné-

b
a.t. (X,Q0Q) +Iut+uo



kde S - Bigndl; I - pozadl signdlu; U, - kompensace nuly piistro-
je; t - tas integrace.

Na zé&kladé téchto rovnic lze odvodit kalibradni kFfiv-
ku ve formé invariantni k veliZin& K. Soufadnice takové kalibrag-
nf kifivky pro pripad integrace na vnitin{ standard, ve zJjednodu-
Sené formé (pozadi), Jsou :

1
2
Yo
B=(5 -I;t- Uo) T
Cy» Sy Iy Uy = meTeny povrch

Cys by = srovnévaci prvek
t - &as integrace
io - stPedni as

Déle byla popséna aplikace této metcdy na kalibrac=-
nf kiivku uhliku ke srovnévacimu Zelezu. V daném souboru legova-
nych a binérnich standardd aplikace zminéné metody piinesla zmen-
Sen{ stredni relativni chyby z 13,5 % na 4,6 % z chemicky z jiste-
ného obsahu uhliku,

B. 2ar ov , Fakulta strojnf {VUT, Praha :
Studium matrixového efekiu ve vysokolegovanych litinéch.

Experimentélnim podkladem prednédky byla analyza
specidlné pripravenych litinovych vzorkl, roztfidénych v seriich,
s vyrazné odstupﬁovanym obsahem jednoho prvku. Slcdovala se kon-
centrace uhliku, kiemiku, manganu, chramu, niklu a medi.

Na zéklade vysledkd m&feni jsou odvozeny zdvéry pro
piisludnou analytickou metodiku. Zejména se hodnotilo :

1) pisobeni matrixového efektu na intenzitu zéfeni &éry porovné-
vaciho prvku

2) mo¥nost eliminace rudivého vlivu matrixového efektu zavedenim
koreknich faktord i

3) stanoveni hranic koncentra&nich intervald jednotlivych prvkd,
ve kterych lze rudivy vliv matrixového efektu v praxi zaned-
bat.

Ovlivnéni méfeni jednotlivych prvkd navzédjem je vy-
jadteno empiricky zjisténymi vzorci.

A. Nova, Ustfedni dstav geologicky, Praha :

AVIII. Colloquium Spectroscopicum Internationale -~ Grenoble.

» CSI v Grenoblu bylo kolokviem vyroénim; porddalo
se ¢5 let po prvanim CSI (v r. 1950 ve Strassbourgu). NevyboZo-
valo v3ak nijak z rémce ostatnich béZnych kolokvii. UZastnilo
se celkem 27 femi (600 p¥itomnych, z toho 68 doprovodngch osob).
Odbornou népln tvofily piredndsky, plendrni i krétkd sdéleni
v sekcich a panelové diskuse. Plendrnich ptednd3ek bylo piedne-
seno celkem 7 a to z oboru rtg spektrdlni analyzy, instrumenta-
ce,"molekulérni spektroskopie, hodnoceni zdroji, fluorometrie
a Mossbauerovy spektroskopie. Jednéni probéhlo v sedmi odbor-
nych sekcich : rtg spektroskopie (25 piednéfek), laserové
spektroskopie (8 pfedniSek), atomové abscrpce (22 sd&leni)
em%sni spektroskopie (41 sdélenf), hmotovd spektrometrie (17
sdéleni), molekulové spektroskopie (44 sddleni) a fotoelekiro-
n?vé,spektroskopie (6 pfedndsek). Kromé& toho byly 3 prednésky
vénovéany otézce standardd a 1 MBssbauerové spektroskopii.

Cty?i panelové diskuse byly zaméfeny na témata :
1) interakce v bezplamenové atomové absorpei (predseda
J.B.Dawson)

<) aplikace molekulové spektroskopie k urdovéni organickych
struktur (predseda J.P.Leicknam)

analyza povrchi (predseda G.Baudin)
stopovd analyza v geologickych a nerostnych materidlech
(predseda I.Rubedka)

Prednésky i panelové diskuse probihaly obvyklym
zsﬁsobem, neobjevila se Z4dné nové forma odborného sdéleni
Temétem predndgek byly nejdastéji novinky nebo nové zkuéen;sti
vv?boru instrumentdlnim (nové p¥istroje a zejména nové stabile
éagéi zdroje pro buzeni spektra). Jako nejperspektivné j31 se
Jevi plasmové vyboje, zejména indukéng vézané radiofrekvendng
plasmata (ICP). Vieobecn se olekdvd, Ze prisps ji k vyresent ’
problému mnohoprvkové simulténni analyzy. Jejich pfednosti je

Jjak v dv 1 G
e velky dynamicky rozsah (4 - 5 konc. Pédd), v ném¥ lze prvek
stanovovat, tak i vysokd presnost.



F.G1loor , fa Tracor, Svycarsko : Moglichkeiten

der Lnergiedispersive Rontgenfluoreszenz.

Die energiedispersive rdntgenfluoreszenz ist als
relativ neue spektroskopische Methode noch nicht sehr bekannt.
Sie konnte Jedoch erst in den vergangenen Jahren durch den Ein-
satz von computergesieuerten Analysatoren als analytische Routi-
nemethode eingesetzt werden. Es wird gezeigt wo sich diese Me-
thode am vorteilhaftesten einsetzen ldsst, wo ihre Stérken und
wo ihre Schwichen liegen. Mit der energiedispersiven Rontgen-
fluoreszenz sind alle Elemente von Natrium bis Uran nachweisbar.
Die messbaren Konzentrationsbereiche reichen von 100% bis klei-
ner 1 ppm, je nach Element und Katrix. Beil dieser Methode wird
simultan ein weiter Bereich von Elementen gleichzeitig erfasst.
Die Methode arbeitet absolut zerstorungsfrei und lésst sich

vollstandig automatisieren.

E.Lachman , Kiyiské strojirny n.p., Kdyné:
Z jednodugeny zpisob stanovovéni ovlivnéni u kventomeiru pomocd
dvojic terndrnich standerdi.

V prednéice byla diskutovéna problematika stanove-
n{ korekc{ meziprvkovych vlivi pro kvantometr POLYVAC E 1000.
fy Reank Hilger. V uvodni Zéstl autor popsal princip grafické
metody stanovovéni meziprvkovych vlivd s vyuZitim bindrnich
standardd a poukézal na jeﬁi zékladni nedostatky: na vysckou
pracnost a na skuteénost, Ze p¥i pou¥iti smésnych standerdd me-
tode ignoruje piitomnost deldich mosnych prvkd ve standardu.
Zjednodudeni a zpfesnéni uvedené metody piedstavuje metoda KSK,
jeji% popis a vyuZiti tvorii hlavni &&4st pPfednédky. Je zaloZena
pa vyuziti terndrnich standardd, prakticky eliminujicich vliv
ostatnich prvild na sledovenou vychylku kvantometru. Podstatné
z jednoduSen{ predstavuje omezeni podtu standardi na dva. Veli-
kost korekce meziprvkovych vlivi se stanovuje vypottem, nikoliv
graficky. Prektické pouZiti metody Je demonstrovéno na pirikladu
stanoveni meziprvkovych vlivi C = Mn, P - Mn, S - Mn s vyuzitim

t#{ dvojic terndrnich standardd. Aby pro vyrobu specidlnich dvo-
jic terndérnich standardd nebylo nutno odlévat pPilis mnoho taveb,

Je popsén postup nahraZeni terndrnich standardd standardy kom-
binovanymi. Za nevyhodu metody KSK lze povaZovat nutnost zhoto-
ven{ rfady bindrnich, ternérnich eventuelng kombinovanych stan-
dardd a zajisténf jejich chemickych analyz. Lze tedy metodu do-
porutit predeviim t&m podnikim, kde je moZné vyrobu téchto
standardd snadno realizovat.

SF Ve dnech 5. - 10.%1ijna 1975 usporddala Cs.spektro-
siopické spole¥nost ve Zddru nad Sdzavou "Kurz praktické spek-
troskopie. Kurz ¥{dil Doec.Ing.Jind¥ich Lego CSec.

Cilem kurzu je teoreticky a prakticky pPfipravit
posluchate k samostatné préci pfi provédeni spektrocheﬁickjch
rozbord kvalitativnich i kvantitativnich a k redeni Jednodussich
spektrélné analytickych problémb. V prvni &isti kuréu byly pred-
n?seny teoreticko-experimentdlni zdklady praktické spektrosko-
pie, pfrehled aplikaci spektrochemické analyzy a tvod do speei-
élniho studia ve zvoleném oboru.

Kurzu se ziastnilo 75 poslucha¥d a bylo pfednese-
no 38 hodin prednd¥ek. Predndsky bidou souborné vydény.

Byly predneseny tyto piednédsky :

reost - J. L e g o, Elektrotechnickd fakulta EVUT, Praha:
eorie vzniku spekter., Budfei zdroje. Metodika vyzkumu a vyvo-

Je spektrochemickych analytickych metod. Ovod do studia v kurzu.
i E. P1 5k o, Geologicky ustav PF UK, Bratislava:

:geffrélni pristroje. Vyvoj standardrich metod., Kvalitativni
nalyza, Kvantitativni analyza, Vjvoj metod pro stanoveni t&Zko-

buditelngch prvid. Uv p pektrografické analyzy
3 = od do specializace spektro f ’
nevodivych materidly. Baanas

e B.PP ©le j, VSCHT Praha : Metodika spektroche-
yzy. Prehled spektrochemickych anal ; ;
! ytickych aplikaci,

. ‘ Jo 2 @ dek, Vyzkumny ustav CKD Praha : Aplikace
ewmaticko-statistickych metod ve spektrochemické analyze.
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J. Kub a , Nérodni technické muzeum, Preha :
Historie spektrochemické analyzy

J.iankové, Vizkuuny Ustav anorganické che-
mie; Gst{ nad Labem : Uvod do specializace rentgenspektrilni

analyzy

M. Dvo# ék, Vyzkurny ustav CKD Praha : Oved
do specializace spektrografické analyzy kovovych materidld

J. Mus i1, Kovohuté n.p., lniSek pod Brdy ¢
Uvod do specializace atomové absorpéni spektrometrie

J.Mr &z , Vyzkumny dstav CKD Praha : Stanoveni
optimélniho postupu p¥i vyvolji spektrochemickych analytickych
metod. Uvod do specializace vizudlni spektroskopie, Uvod do
specializace autamatické spektrometrie.

udbornd skupina autamatické spektrometrie

Dne 24.zé&¥{ 1975 byl usporédén ve spoluprédci se
ZP VTS Vyzkumného a zkudebniho ustavu NHKG v Ostravé "Den Pové
techniky", ktery byl vénovén rentgenovému kxvantometru ARL 72000.

Byly pfedneéeny-pfednééky L4

K. Kub on , Vyzkumny a zkuebni dstav NHKG,
Ostrava : Racionalizace a rozvo] spektrochemickych analytickych
metod v NHKG.

2. Er s epke, Vizkomny a zkuSebni dstav NHKG,

Cstrava : Apalyza nevodivych materidld na rtg pPistroji ARL
T2 000,

L. 5verdala, Vijzkumny a zkudebnl dstav
NHKG, Ostrava : Poditalovy systém SAS 11 pro kventometir ARL
T2 000,

11
Odborné skupina lokdlni elektronové mikroanaljzy

17.pracovni schiize se konala ve dnech 12. - 13,
listopadu 1975 ve Vyzkumném ustavu CKD v Praze.
Schizi $1dil Ing.Véclav Hulinsky CSe e Ing.Ivan S5iman,

Byly piedneseny predndsky :

K. Jur ek, Geologickj ustav CSAV, Praha :
rlektronovd spektroskopie pPistrojem JESCA-4.

V prvni %4sti piednésky byly strudné popsdny hlave
ni moZnosti ESCA, IMA, AES (elekironové spektroskopie pro che-
mickou analyzu, iontové mikroanalyze, Augerova elsktronové spek-
troskopie).

BSCA je &ésti elektronové spekiroskopie, kde foto-
ny s monochromatickou energif{ (napf. charakteristické rtg paprs-
ky) ozgfujl zkoumanou létku a velmi presné se mé&F{ rozddleni ki-
netické energie elektrond emitovanych p¥i fotoelektrickém jevu.
Cilem je ziskéni informaci o vazebni energii elektront a elek-
tronovych stavech ve zkoumené ldtce. V soufasné dobé je ESCA rne-
pouZitelnd k pozorovéni mikrooblast{ (mikron a méng).

Iontové mikroanalyza umoZnuje kventitativnf analy-
zu velmi malych mnoZstvi chemickych slo¥ek (#4dové p.p.b.) a
analyzu izotopl. PFi této metodd je vzorek ozéien Jjemnym paprs-
kem iontd urditého prvku ofenergii 1 a% 20 keV, pri femZ hmoto-
vy spektrometr analyzuje mnoistvi sekundérnfch iontd atomd a mo-
lekul emitovanych ze vzorku rozpré¥enim, ionisaci apod.

Pri Augerové spektroskopii je povrch vzorku ozéfen
Jemnym elektronovym paprskem (3 - 10 keV), aby mohly byt analy-
zovény elektrony emitované v dlsledku Augerova jevu. I kdyZ AES
miZe byt pouZitc k analyze chemické vazby, Jjeji pfednost spoli-
vé spiSe v nedestruktivni asnalyze povrchovych vratev.

Ve druhé ¥dsti prednddky byly popsény hlavni dsti
pristroje JESCA~4 a vysvétlena Jjejich funkce.
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V.Hulfinsky, V5CHT Preha : Lokélni Augerdv

mikroanalyzétor.

Dnes se zeding provozovat Augerova spektroskopile
(4S) hlevnd jako chemicky ndstroj pro enazlyzu povrchi pevnych
14tek, napf. kovl a polevediid, Vyznamrnym rysem AS je nedestruk-
tivni analyza povrchd do hloubek nékolika atomovych vrstev a to,
%e analjza je U¥innd i pro lehk# prvky jako i, B, C, N a Q.
AS se provddi energetickou analyzou elektrond emitovanych vzor=—
kem exponovanym monoenergetickym svazkem primdérnich elektrond.
Emitované elekirany lze roztiidit do nékolika skupin podle Je=
jich energie. Augerovy elekirony Jsou superponovéany na spojitou
kPivku energii. ¥aji jistou diskrétni energii nezévislou na
energlii primérnich elektirond, souvisejiel s prvky piitomnymi
v neznémém vzorkuy, nebot vznikeji jako vysledek nezéfivych el.
prechodd mezi hledinami jonizovaného atamu (Coster=Cronigovy
prechody).-

Energie Augerovych elektrond, které se pro anglyzu
pouzivaji, se pohybuje od 10 eV do 10W eV a tak se meni i hloub-
ka, ze které jsou generovdny od nékolika Jjednotek 8 do desitek

fv peviyeh latkéch. Hloub ze kieré se Augerovy elekirony emi-

tujl je omezena na n&kolik atomovych vrstev a dovoluje pfesnou

a2

analyzu povrchu, na druhé strané viak nedostaneme dobré vysled-
ky, Je-1i povrch vzorku kontaminovén. Z tohoto ddvodu je ddleZi-
t4 Zerpat karoru vzorku mikroanalyzdticru na vysoké a &isté va=
kuun.

Létky, které lze pomoci AES zkoumat jsou napf. ko=
vy, keramika, plastické hmoty a organické 14tky. Obvykle byvé
sloZeni povrchové vesivy rozdilng a ta se 1i81 i fyzikélnimi a
chemickymi vlastnostmi; AES byvéd déinnd pri studiu pi{tomnosti
nedistot, kontsminace, oxidace, adsorpce plynd, katalytickych
reakeich, povrchové difuze, hranici mezi pevnou 14tkou a tenkou
vrstvou, reakcemi na povrchu pevnych létek.

Augeriv analyzdior sestévd z elektironové trysky,
anslyzétoru 4E, i{dicich cbvodl, méficich obvodd a W vak,zali-
zeni.

Komerénd vyrobendé Augercvy

B

; analyzétory maji veli-
kost anslyzované plochy 50 = 100 # © nejménd a obvykle vice nef
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nékolik stovek tld. Japonsky pfistroj JAMP-3, ktery pFedstavuje

kombinaci rastrovacfiho mikroskopu s Augerovym analyzdtorem dovo-

luje analyzovat povrchy o velikosti do 1 o Zptesnuje tak ine

i:rmace AES v tom smyslu, ¥e &ini i tuto analyzu analyzou lokél-

Vlastnosti analyzdtoru JANP 3

1. Malé andlyzovand plodka (cca 1 fl2)

2. Vélcovy zrcadlovy analyzétor (elektrostaticky) je konstruo-
vén tak, Ze necmezuje &innost pi{stroje jako REM.

3. MoZnost soufasného pozorovéni anal. objektu 1 jeho okolf
pomoci KREM.

4. REM mé stejné provedeni jako konvenéni REM s vysckym rozli-
Senim.

5. Vyménou driéku vzorku lze piistroj pfem&nit na REM s vyso-
kym rozlisZenim. i

6. Zabudovany iontovy zdroj dovoluje leptat vzorek v polcze
ve které je analyzovén,

o . I. 3iman, Vyzkumny ustav 3KD Praha : ovy
CRO-PM, mikropo&itad usnadnujici ovlédéni spektrometrd rtg
mikroanal yzdétoru.

. V prednéSce je popsén novy typ programovatelného
rtg mikroanalyzétoru fy JEOL, typ MICRO-BM,
N fidi§§:§Ci modul byl vyvinut na podklad® zkuZenocst{ se
i : fio potitale u rtg mikroanalyzdtoru JXA 50-A s Je=
“1ngm zémérem zjednodudit v maximdlng moZné mife ridici systém
i:timco u mikroanalyzédtoru JXA 50-A s podftafem FDP 8 se libcv;l-
kon:z:::;:i:eb? vyhodnocovéni vysledkd provéd&la prostrednictvim
¢ Jazyka nazvaného JECASS-X, tedy prostfednictvim

softwaru, je pro MICRO-FM charakteristicky pfechod t&chto funk-
¢ do hardwaru, #fms se MICRO-PM stévé snadno ovladatelng. Na-
vic se od operétora vyZadujl detailnf informace z oblasti pro-
gramovani a poditadové techniky.
R krystiigﬂz-PM zaruuje vysokou pFesnost charakteristic-
St i v spéktrom?try a snadnon ovladatelnost charak-
e pro energiové disperzni spektrometry, coZ umoznugje

ovat vice Zasu vlastni vyzkumné Zinnosti.
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Vyznamnym rysem systému MICRO-RI je i to, Ze ho
lze pouZit u vBech typl mikroanalyzdtort fy JEOL, a to bez
uUprav.

Odborné situpina laserové mikroanalyzy

4.pracovni schize se konals dne 14.listopadu 1975
v Plzni, Schizi 7{dila Ing.Vledimira JénoZlikova.
Byly piedneseny prednéiky :

J. Koz &k, Vysoké 8kole zemddélskd,Praha :
Analyzs pidnich vzorkd laserovim a elekironovim mikrosnalyzdto-

rem.
Fro dtely mikroanalyzy Jjsou srovndvaci vzorky pii-
3
pravovény nékolika zpt :

ogenlzovény a lisovény do tablet.
tu. Potom se melou a lisuji.

1. Jsou rozm&inény, h
ZE‘
3

avenim se sni?{ ¢¥liv matrix-efek

m
o
Pro anslyzu vybrusi se tadblety zalijf pryskyfici, nafeZou a

B s

€

vybrousi stejnym zplisobem jako vzorky.
Byly vypracovény tfi metodiky. Prvni pro analyzu
yly vypracov

- 50 %o

Pro anelyzu jilovych povlakd ve vybrusech byla vy- |

s & 1 - 3 vl 5’
pracovéna metodika s pouZitim korekce na objem odpatrené hmoty

= + L4 o A 2 Y f ¥
pro 1 spektrum. Reprodukovatelnost této metody byla okolo 30 %

Déle bylas vypracovéna metodike pro stenoveni konw
centraci prvkd Jednotlivych vrstvéch Zelezito-mangani&itych
senLra i R

. w rd " % >
konkreci. Pro tento ulel byle aplikovéna metoda proménného vnitH
L0 Lde 24 L 3

"
'E-G

; &3 nd 7 0 %
niho porovnévaciho prvku. Reprodukovetelnost &inila 10 - 30 %.
o B ) = z 2 @ . » 1 aled

Bylo provedens srovndni vysledid ziskanych elekiro
novym a laserovym mikroanalyzdtorem. Vzd jemnd shoda vysledkd by

la dobrd.
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Z.Habrman » Stétnf vyzkumny ustav skléisky,
Hradec Krdlové : VyuZiti pulsnich laserg p¥i lokdlni mikroana-
lyze skel.

Analyzu jeﬁnych 8lir, keminkd a p¥echodovich vrstev
mezi kovem a sklem Je moZno s vyhodou Provédét pamoci laserové-
ho mikroanalyzétoru, V pFedné3ce byly uvedeny moZnosti vyuZits
laseru jako budiciho zZiroje v emisnt spektréln{ analyze skel
spolu s vysledky dosaZenymi p#i kvalitativnich analyzdch vad
ve skle na mikroanalyz&toru TESLA KG-104, Bylo pouZito rubino-
vého laseru, ktery miZe pracovat Jak v neffzeném rezimu tak
vV reZimu ¥{zeném rotadns G-uzdvérkou. Pro transparentnf mate-

ridly je vhodnsjs{ T{zeny provoz laseru s vysokou hustotou vy-
konu laserového z&ient. '

Odborné skupina plamenové spektroskopie

S.pracovni schiize se konala dne 14.1istopadu 1975
v Obvodnim kulturnim stredisky v Plzni.
Schizi #{dil RNDr.Ivan Rubeéka CSe.

Byly pFedneseny prednésky :

V.Sychra » D. Kolihovsg y VSCHT Praha:

PouZiti techniky papirovych diskd v bezplamenové atomové absorpé-
ni spektrometrii.

Byla navriena a experimentélné vyzkousena nové tech-
nika pro dévkovéni roztokd do bezplamenovych atomizétord - tzv,
"technika papirovych diskd", Na rozdil od b&ns pouZivaného dgv-

ko pevny vzorek), terwicky zpracovén 8 atomizovén. Aplikace té-
to techniky ve srovnént s klasickym zpdsobem dévkovént roztoky
méd za nésledek vy3sf reprodukovatelnost'analytickjch signsld
(zejména pii préci s organickymi rozpoudtidly), vy&31 strmost




16

“a Easto i vyss{ linearitu kalibra¥nich k¥ivek, prodlouZeni Zi-
votnosti grafitovych atomizédtori a nabfzi velmi Jjednoduchy a
prakticky zpisob pro pfipravu dlouhodobé& stédlych "standardd".
Tato technika byla aplikovéna pro stanoveni stopovych mnoZstvi
médi a Zeleza v kondenzétorovém papiru.

I. Rube s ka, Usthedni dstav geologicky,
Praha : Atomovd absorp&ni spektroskopie na 5.ICAS (International
Conference on Atomic Spectroscopy) - Melbourne a XVIII. CSI -
(Colloquium Spectroscopicum Internationale) — Grenoble.

Mezinérodrni konference atcmové spektroskopie (ICAS),
kterd vznikla v r.1967 v Praze, jako konference vénovand vyluéné
AAS, se postupné tematicky rozsifila a zahrnuje dnes celou optic=-
kou atomovou spektroskopii s v¥jimkou klasickych metodik pouZiva-
jicich jako emisnich zdrojd oblouku nebo jiskry. CSI zahrnuje
viechny spektroskopické discipliny. Na ICAS bylo piedneseno 98
prednések, na CSI 243, z toho v3ak jen 64 v oboru optické ato-
mové spektroskopie. .

V oboru AAS se vénovala znalné pozornost bezplame-
novym metodém atomisace (dvé tfetiny pfednd¥ek). V analytickych
pracech se zéjem soustiedoval na zdkladni procesy atomisace, je-
jich prdbéh a kinetiku, JakoZ i na chemické reaskce v grafitové
peci pii tepelném zpracovéni vzorku. Z &isté prektického hledis=-
ka stoji za zminku zji&ténl, Ze vzorky se rtuti lze spalovat
beze ztrét do teploty 300 °C, je-1i v roztoku 5 % (NH,),S +
1% HN03 a s kadmiem do 1000 °C v pritomnosti amonnych soli.
Otdzce interference pfi bezplamenové atomizaci byla vénovéna i
diskuse u kulatého stolu. Oproti dfivéj8im 1étdm se projevil
markentn{ pokles zdjmu o atomovou fluorescenci.

Markantni ndrust zéjmu na obou konferencich zazna-
menaly plasmové vyboje, zvldité radiofrekvendni indukéné vézand
plasmata Jjako zdroje pro optickou emisni{ spektrometrii; techni-
ka je JjiZ natolik propracovéna, %e dochézi k jejimu nasazeni
v provozni praxi. Jeji prednosti je :

1) mo%nost simul ténni mnohaprvkové analyzy
2) Jjako roztokovéd metoda dosahuje presnosti AAS
3) velky dynamicky rozsah kelibra&nich k¥fivek (5 - 6 konc. F4dd)
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4) Jje*bez nebezpedi kontaminace elektrodami

5) mé vynikajici meze postiehu (ni%3f ne3 AAS)

6) tasove stabilni spektrum umoZfiuje i sekvendni médent

Tyto prednosti plasmovych vybojt jsou na druhé strans vyvéZeny
nevyhodou podstatn& v&t3ftho nebezpeli vzdjemnych koincidenci
gar, jichZ je AAS prakticky prosta.

O. Mohyla, Ustfedni laborator CSUP, Pribrem:

Stanoven{ Ag, Cu a Pb bezplamenovou technikou atomizace na
‘HGA-T4.

V pfedndSce jsou shrnuty poznatky ziskané na pra-
covisti UL CSUP v Pr{brami se stanovenim vybrané skupiny prvkd
metodou bezplamenové techniky atomizace se zaméfenim na obec-
nou pouZitelnost této techniky pri analyze geologickych mate-
ridld. Stanoveni vybrané skupiny prvkd Jje vlastné modelovym
pfipadem. Nu prikladu stanoveni olova v krvi Je zdlraznén anta-
gonismus vlivu matrice na prib&h atomizace stanovoveného prvku.
- proti sloZité, t&Zko rozloZitelné anorgenické matrici geolo-
gickych materifld stoji snzdno rozloZitelny organicky materisl
krve.

Ddvody, které nés vedly k zakoupeni a aplikaci me-
tod bezplamenové techniky atomizace v analyze geologickych ma-
teridld, mé€ly opodstatnéni ve vysoké dikazuschopnosti, malé
spotfebé vzorku a moZnosti p¥imé analyzy pevnych vzorkid.

P*i vlastni aplikaci bylo zji&tino, %e p¥imé stano-
veni vybrané skupiny prvki v geologickych materi&lech Je zatim
nerealizovatelné, ponévad? dochézi k frakcidnovené destilaci
stanovovaného prvku v disledku jeho rozdilnych vazeb na m¥neré-
}y; Hlavni ovlivhujiei slozkou Je pfitomnost silikétové matrice.
fteSeni bylo nalezeno ve stanovent vybraného souboru prvkd po
dekomppsici vzorku smési kyseliny fluorovodikové a chloristé
v teflonu. Z téchto roztokl je moZno provédét pfimé stanoveni
na HGA-74 metodou standardnich pridavki. Pozornost byla vénové-
na termickému zpracovéni vzorku v grafitové kyvet& pred vlastni
atomizaci. Byly zhotoveny k¥ivky maxim.atomizovatelného prvku
Po ménicim se termickém programu generétoru kyvety. Optimaliza-
ce pribéhu atomizace je ovlivnéna nejen nastavenim fyzikédlnich







