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Bulletin

Cislo 24 prosinec 1976

22, schize hlavniho vybora Ceskoslovenské spektro-
skopické spolecnosti pfi USAV se konala dne 14.prosince 1976
v konfereninim sédle Interpressu v Praze 6,



ATOMOVA SEKCE

2l.pracovni schize atomové sekce byla usporéddna dne
26, %1 jna 1976 v leskych Budéjovieich.
Schizi pfipravil a ?#{dil Dr.Jan Mréz.

Byly pfedneseny prednésky :
J. Mr &z , Vyzkumny dstav CKD Praha : Nové sméry

vyzkumu v _rozvoji spektrochemickych amalytickych metod z hle-
diska zévérd LV. sjezdu KSC.

Vyznamny podfl na plnéni zévérd XV. sjezdu KSC v oblasti

hospodé#ské a socidlni politiky, zejména pak pfi plnéni stétniho
pléanu rozveje védy a techniky pripadne &eskoslovenskym spektro-
skopickym pradovnikim. V souZasném rozvoji v&dy a techniky za-
ujimé spektroskopie stéle vyznamné j8{ a dble?itsJ31 postaveni.
V poslednich letech do¥lo nejen k vyraznému prohloubeni, ale ze-
Jména ke zna¥nému rozsireni spektroskopickych aplikaci. Spektro-
skopie zasahuje prakticky do vSech pfirodov&dnich a technickych
oborl. Jejf aplikace v primyslovych odvétvich se staly vyznamnym
faktorem ovlivﬁﬁjicim rozvej nérodniho hospoddistvi.

Z nlediska perapektiv, wytyZenych XV. sjezdem KST, 1ze
problematiku dalsiho rozvoje v oboru atomové s pektroskopie pro
obdobi 6.pétiletky shrnout v podstat® do p&ti komplexd ukold :

1) v souladu s potrebami v&dy, techniky a primyslu vy-

razné roz8i¥it poskytovéni analytickyeh informact

2) zabezpedit vysokou‘spolehlivost poskytevanych analy-

tickyeh informacd

3) vyznamné zvyEit produktivitu a efektivnost ve spek-
trochemickych laboratofich

4) zabezpefit rozvoj kvalitativné vy&8ich forem aplika-
ce atomové spekiroskopie, zejména v souvislosti se
zvydovénim drovné fizeni technologickych procest

5) zintenzivnit vyzkum & realizaci v oblasti referent-
nich materi4ld pro atomovou spektroskopii tak, aby-
chom v minimdlni mife byli z&visli na dovozu ze za-
hranié&i,

Prvni komplex ikold v sob& zahrnuje pfedevdim problema-
tiku zvySeni universédlnosti atomové spektrochemické analyzy a
ta jak z hlediska sartimentu stanovovanych prvkd, tak i z hledis~
ka rozdifeni koncentradnich intervald urfovanych prvkd. V praxi
to znamend usmérnit vyzkum a vyvo] analytickych metod tak, aby
PFi Jediném rozboru respektive pfi Jjediné snalytické operaci by~
lo stenoveno co nejvice, pF{padns v3echny sledované prvky. Jedi-
nou operaci ziskat maximum informaci o analyzovaném vzorku. Roz-
pracovat dikladné problematiku stanoveni gtopovych prvkd v obsa-
zich Jednotek ppm & ni¥e, Zvl&3tnt pozornost zde bude tfeba vé-
novat vyzkumu uplatnéni plazmovych zdrojd buzeni. Soufasné s tim
Je nutné rovnéZ sledovat moZnosti stanoveni obsaht prvkd v de-
sitkdch procent, co? souvisi s vyufivénim rdznych specidlnich
glitin v technické praxi. ‘

V této souvislosti je tfeba upozornit na nékolik aspek-
th rozvoje spektrochemické analyzy z hlediska vkold nérodniho
hospcddfstvi. V Jesté p&tiletce se polfté s provedenim rozsshlé-
ho geologického prizkumu na celém tzemi CSSR za ufelem hleddni
vhodnych domécich surovin. Zpracovéni neobvykiého mnolstvi vzor-
i geologického prizkumu bude predevdim tkolem nadich spektrél-
nich laboratori., Je tfeba vias s timto ukolem poditet a dobie se
na jeho zvlédnuti pPipravit.

S problematikou surovin, respektive s uUsporou materidld
Souvisi roz3ireni kcntroly chemického slofeni kovavych materiéld
v metalurgickych a strojirenskych zévodech. Dikledné a rychlé
kontrola dokdie zamezit vyrob& zmetkl a zamezit zirdtdm vznikaji-
cim v Jisledku zémén materidld. Zde je tieba podtrhnout viznam
spektrochemické anslyzy pii vyzkumu viivu mikrolegir & stopovych
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nefistot na mechanické vlastnostl materidid. Nemén& ddleZitym
Ukolem bude rozdi¥eni spektrochemickych analytickych metod do
oblasti vyuZivédn{ a zpracovédni vratného materidlu.

Okoly zemZd&lské vyroby bude moZné zvlédnout jedin& na
zékladd rozséhlych a dokonalych informaci o chemickém sloZeni
pidy, krmiv & hnojiv, coZ je op&t v prvni Fad& zéleZitosti spek-
trochemickych laboratoii. :

Druhy komplex ukold zaméfeni na vysokou spolehlivost
poskytovanych analytickych informaei obsahuje pfedevdim proble-
matiku dikladného poznéni vlastnihe analytického procesu a v3ech
rudivych vlivd pisobicich na pPesnost a sprévnost analytickych
vysledkl. V tomto sméru existuje stdle mnoho nevyjasn&nych a roz-
pornych zdlefitosti. P*L tom Jje tFeba dodrZfet zékladni poZadavek,
%2e zvySen{ apolehlivosti analytickych vysledkd nesm{i byt prové-
déno na tkor snifenfi rychlosti analytickéhc rozboaru.

Snaha po zvyseni spolehlivosti analytickyeh vysledkld Jje
vyvoléna potfebami soufasného rozvoje v&dy i primyslu. Prakticky
vyznam spolivé napi. v tom, Ze zvySeni pfesnosti analytickych
stanoveni wmoinf suZfit koncentraini intervaly pro legovéni pii-
sad a posunout Je ke spodni hranici, cof je spojeno se znainjymi
usporami surovin a materifld, faste velmi deficitnich. ZvySend
eprévnosti wmoZni zafedit spektrochemickou analyzu jako kontrol-
ni &lének p#i *izeni sloZitych a nérodngch technologii.

Tret{ komplex tkold zahrnuje rozséhlou, ale vysoce aktu-
élni problematiku souvisejic{ s otézkami produktivity a efektiv-~
nosti préce spektrochemickych laboratoff{. Spektrochemickd analy-
za mife byt v tomto sméru zdrojem velml vyznamnych rezerv a pfi=-
spét k plnénf uvkolu relativni udspory pracovnich sil a uspory né-
kladl. Jde piedevi&im o urychleni vyzkumu podminek dald{f automati-
zace provédéni spektrochemickych rozbord a ¢ vyzkum podminek
zZrychleni analytického procesu. )

\ proéesu.automatizace sehraje vyznamnou dlohu nasazeni
vypoletni techniky a to Jak pfi zpracovéni a uklé&dédni spektrél-
nich informael, tak pPi Fizeni spektrélnich pFistroji a prib&hu
. celého spektrochemického analytického procesu. Nasazeni vypolet-
ni techniky do laboratorni praxe pomi¥e soulasné Fe&it ukoly
“souvisejici 8 kvantitativnim roz3ifenim spektrochemickyeh rozbo-

™ a se zabezpelenim vysoké spolehlivosti poskytovanych analytic-

kych informaci.

Hovorime~1i o automatizaci ve spektrochemické laborato-
i neméme tim na mysli pouze asutomatické spekirometry s automa-
tickymi vyhcdnocovacimi systémy, ale i automatické proméfovéni
spekirografickych desek a zpracovéni tichto uddaji. Velmi zaocata-
lou oblasti z hledisks automatizace se jevi dosavedni metodika
kvalitativni spektrochemické analyzy. Uréitou perspektivu v tom-
to sméru poskytuje zavédéni energetickodisperznich rentgenovych
spektrometri do praxe.

Nasazeni vypo¥etni techniky umoZni rovn&% uskutelnit
vyvoj v oblasti zrychleni registrace spektrdinich zdznami, co¥
souvisi s celkovym zrychlenim spektrochemického analytického
procesu. Vyznamnd \dlcha pii fedeni této.otdzky pripadne vyzkumu
v oblasti zdroJjd zéreni{. Pijde o nalezeni takovych zdrojd, kte-
ré dokdé%{ velmi rychle upravit povrch analyzovseného vzorku tek,
aby mohla byt provedena spolehlivé kvantitativni analyza.

Zrychleni spektrochemickych rozbord mé v praxi velky
hospodéfsky vyznam., Napf. zrychleni analyz pii kontrole chemic-
kého sloZen{ v prdbZhu technologického procesu vyroby oceli je
spojemo s usporemi elektrické energie, vyrobnich nékladd a sa-
mozTejmé se zvydenim vyrobni kapacity provozni jednotky. Tak mi-
Ze opé€t spektrochemickd analyza prispst ke spln®ni ikolu XV,
sjezdu KSC, zajistit ro%ni dspory 2 - 2,5 % spotfeby energie.

V souvislosti s touto probiematikou Je tfeba si pov&im-
nout jedné velmi véZné otézky Jjakou Je vyuZitf spektrochemickych
pfistrojl a zafizeni. Vybaveni spektrochemickyjch laborato¥i pfed-
stavuje znalné vysoké nskledy, piifemZ prevdind &4st zaifzeni
Jje zabezpelovéna z dovozu. Nelze tedy pfipustit, aby dochédzelo
k tekovym jevim, Ze zaiizeni je uvédéno do provozu se znainym
zpoZdénim, Ze je vyuZivédno pouze Zéstefnd, piipadné, Ze po krét-
kém provozu je pedlivé zakryto polyetylenovym povliakem a slouZi
J8ko expondt pro pfipadné exkurze. Stejné neni moiné se smifit
s tim, Ze pPistroje jsou nakupovény proto, Ze jsou v soufasné
dob& moderni & fe je maji v Jjiném zdvodé i kdy¥ pro jejich vyu-
Ziti nejsou v dané leboratoii podminky.

Neopak je tFeba, aby stévajici zefizeni bylo plné& vyuii-
véno v nepfetrfitém nebo t¥isménném proveozu, zvl&sté Jedns-11 se
o urfitéd unikdinf za¥izeni jakymi Jsou mikrecenalyzédtory & pod.
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Moderng vybavené laboratofe by mély organizovat svou Zinnost
tak, aby formou servisu poskytovaly sluZby externim zédksznikim
iak dokonale, aby nevzristaly nédroky na dovoz daldich pfistrojd
a zalizeni.

Rozvoj kvalitativné vys8ich forem aplikace atomové
spektroskopie souvisi se zapoJjovénim spektrochemické analyzy do
modernich systémd ¥{zeni jako Jje napf. zapojeni automatickych
spektrometri v integrovanych systémech ¥izeni tavebniho procesu
vyroby oceli, provozu vysoké pece, provozu cementérny a jinych.
To lze v soufasné dobé& povaZovat ze nejvyznamneé j&8i piispévek
spektrochemicke analyzy védeckotechnickému pokroku.

Stejny charakter mé i vyuZfiti spektrochemickych analy-~
tickych metod v oblasti diagnostiky pri reseni otédzek Zivotnos-
ti a spolehlivosti e v oblasti ochrany a tvorby Zivotniho pro-
stfedf. RovnéZ v téchto prfipadech nejde o pouhé provedeni ana-

lyzy, ale o rychlé a spolehlivé poskytovéni analytickych vysled-

ki a jejich sledovédni v 3irdich souvislostech. To je Jeden
z daldich pPikledd praktické realizace z&vérd XV. sjezdu KSC.
P4ty komplex udkold zaméfeny na zintenzivnén{ vyzkumu a

realizace v oblasti referendnich materidld podminuje vibec rozvogj

spektrochemickych analytickych metod. Jde o to usmérnit vyzkum
a vyvoj v této oblasti tek, aby nov& produkované referenini ma-
teridly pln® odpovidsly potiebém novych aplikaci atcomové spek-
troskopie jak po strénce kvantitativni, tek zejméne po strénce
kvalitativni. To Jje velmi vysoky a nérolny ukol, zejména pokud
pijde o referenini materidly pro metodiku stanoveni mikrolegur
a stopovych neZistot 2 pokud pijde o dosaZeni vysoké chemické a
fyzikdlnd homogenity referenfnich materiglid.

To je ve strufnosti prehted tkold atomové spektroskopie

vyplyvajici ze z&vdrd XV. sjezdu KST, Jsou to ukoly néro&né, je
v8ak plné v nazich sildch jejich usp&8né zvlédnuti. VyZaduje to
- vdak zvySit intenzitu nasi préce, odpovédnost za vykonévanou

&innost a zlepdit iroven Fizeni. Soudasnd s tim Je tieba neustd-

le zvydovat nadf odbornou kvalifikaci. V tomto sméru miZe ke
zddrnému plnéni uvedenych ukold pPisp&t i atomové sekce Cesko-
- slovenské spektroskopické spolenosti p¥i CSAV. V plénech jeji

. &innosti, zpracovanych na zékladé vysledkd XV. sjezdu KST, jsou
uvedend Ukoly zahrnuty. Pofitd se s tim, %e dojde ke zkvalitnéni

a prohloubeni vym&ny zkuBenostf mezi &eskoslovenskymi i zahra-
ni¥nimi odborniky. Népln Jjednotlivych pracovnich schlz{ bude
tématicky zeméfovédna vZdy na urdity komplex uvedenych iukold.
Poraddnim pracovnich schizi sekce i odbornych skupin, specidl-
nich konferenci a semindfd chceme vjraznéji pfispivat k plnéni
Ukold plénu védy a techniky & k urychlenému zavédéni vysledkd
vyzkumu do praxe. X tomu mé slou?it i publika®nf Zinnost Cesko-
3lovenské spektroskopické spolelnosti,

Zvydend pozornost bude vénovéne pPipravé mledych pra-
covnikd jak na drovni vysokoskolského, tak stfedoBkolského
vzdeléni a samozfejmé zajistime U€innou pomoe i mladym v&dec-
kym pracovnikdm.

Ném vEem jde jist& o to, aby zévdry XV. sjezdu KSU
promitnuté do ukold 6. pétiletky byly v celém rozsahu splnény
a je nadi povinnosti 1 ctf zajistit plnéni t&chto tkolld cc nej-
kvalitné ji prévé na tom useku, za kitery neseme oscbni zodpovéd-
nost. '

A, Nov a, Ust¥edni dUstav geologicky, Praha :
Informace o V., Polské spektiroanalytické konferenci.

Ve dnech 4. = 8.,10.1976 se konala V. Polské spektro-
analytickd konference ve Wladyslawowu u Gdyné. Xonference se
zdéastnilo celkem 160 d¥astnikd, z toho asi 30 zehranifniech.
Predneseno bylo celkem 7 plenérnich referdtd a 50 krétkych sdé-
leni. Tématem plendrnich referdtd byla vesmés stomové emisni i
absorpéni spektrélnf analyzs.

Krétkd sdéleni byla pFednesena k riznym tématdm : pod-
minky vypafovéni a buzeni prvkd v oblouku a pou¥iti rlznych zdro-
j& v emisni spektrélni analyze (14 sd&leni), atomové absorpini
spektrometrie (11 sdéleni), hmotové spektrometrie (7 sd€lenil,
atomovéd emisni spektrometrie (6 sdéleni), rentgencvé fluorescen-
ce (5 sdéleni) a pou2iti statistickfeh metod ve spektrdlni ana-
1yze (7 sdéleni). Z4dné vyrazné nové vysledky nebo metodiky se
v referdtech neobjevily, droven byla celkem primérnd.
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V. Sy c hr a, VSCHT Praha : Zpréva o soulasném
stavu priprav XX.CSI a 7.ICAS,

Konéni kongresu bylo schvdleno usnesenim 3.schiize sekre-
taridtu OV KST v kv&tnu t.r. Z43titu ned porédénim kongresu pie-
vzal mistopredseda vlddy CSSR s. Mat&j LuZan. Bylo navrZeno test-
né predsednictvo sloZené z Zelnych predstaviteld stranického a
hospodafského Zivota.

Kongres bude probihat ve dnech 30.8. - 4.9.1977 v Praze.
V tutéZ dobu bude pFi pi¥fleZitosti kongresu probihat vystava
pristrojd a zarizeni pro spektroskopii -~ "Spectroscopy 77".

Ve dnech 5.9. - 7.9.1977 bude kongres pokradovat ve formé& 7 mono-
tematickych symposii na rdznych mistech CSSR (5trbaké Pleso, Hra-
dec nad Moravici, Chlum u Treboné, Zdér nad Sézavou, Nové Msto
na Moravé, Brno, Bratislava).

K soulasné dobé& je predb&Zn& prihldZenc cca 1550 ulast-
nikd, z toho asi 70 % ze zemi soc.tébora (asi 350 ulastnikd z
§SSR), zbytek z kapitalistickyech zem{ & asi 250 doprovednych
osob. Poéet pFihléSenych referétd je 790,

J. L e g o, katedra fyziky elektrotechnické fakulty
éVUT, Praha : Nové sméry ve vyvo,ji budicich zdroji pro spektro-

chemickou analyzu.
Popisuji se moZnosti zpfesnéni spektrochemického proce-

su zlepSenim stdvajicich budicich zdrojd, poufitim novych typd
buzeni, pfipednd uZitim novych metod zliskdni enalytické informa-
ce. :

V prvé &dsti je diskutovéna mofnost vyhovét kriteriu
reprodukovatelnosti méfeni nejen v dlouhém dasovém intervalu, tj.
v pribénu velkého po¥tu jednotlivych vybeid, ale i v pribéhu
Jednotlivych vybojd. Je uvaZovéna moZnost realizace budiciho
zdroje pro pulsujici oblouk a jiskru, véetné moZnosti optické
zpétné vazby pro stabilizaci obl ouku,

Druhd é4st je vénovéna neklasickym budicim zdrojim a
metodém. Hlavni pozornost je vénovéna pouziti laditelnych laserd.
Pfitam jsou diskutovény jejich zékladni parametry a pPednosti
" v riznych aplikaénich oblastech.

Zévérednd Z4st je vEnovéna metodice zpracovéni spektra

pro ziskéni dal3ich informaci. Je poddn strudny vyklad principd.
Fourierovy spektroskopie a na zékladé zIskanych vysledkll pak po-
pséna'jednoduché metoda pro rozliSeni koincidence dvou Zar od
Jjednotlivych Birokych &ar. Vypofet byl provédén pro Gauslv, Lo-
rentziv a Voigtlv profil spektrdlni Zéry.

A. Vidmar , Vizkuuny uUstav kovl, Panenské BfeZany:
RTG EDS = fiovy smér spektrochemické anaslvyzy.

VyuZiti emergeticko-disperzni spektrometrie (EDS) rych-
le roste v laboratofich kterékoli védni nebo primyslové oblasti.
To je déno tim, %Ze metoda a technika EDS, pfes své problémy a
své omezeni, poskytuje velmi vyhodné technicko-ekonomické para-
metry elementérni enalyzy.

V predné3ce byl vysvétlen princip a funkce EDS systé-
mu, rozebirény problémy EDS analyzy a porovnévény parametry EDS
8 vlinové-disperzni RIG analyzy (WDS).

Pofizovaci ngklady EDS jsou oprotl automatizovenym a
komputerizovanjm systémim WDS nejméné o pclovinu ni#B{, pFfiZem2
poZedavky ne prostor, instalaci, pracovni podminky systému a Je-
ho obsluhu jsou podstetnd méné nédrofné. Provozni néklady Jjsou
velmi nizké, poruchovost a UdrZiba Jje minim&lni.

EDS provéd{ v soulasné dobé nejrychlejdf kvalitativni
analyzu.'Piipravené'programy simul ténn{ kvantitativni analjzy,
pro dany typ materidlw, mohou byt kdykeliv pouZity pro automa-
tickou anelyzu bez dozoru pracovnika.

Cenu t&chto a dal3ich vyhod je tfeba platit nékterymi
nepfiznivymi jevy & vlivy, vyplyvajicimi . z principu EDS analy-
zy : v EDS je horsi rozliBovaci schopnost, které vede k znainym
interferencim. Pomdr intenzity pfku a pozadi Je mnohem nepffzni-
véjéi; Je limitovén pééet snimanych pulsd zs Jjednotku Zasu. Ne-
vhodné volend rychlost pulsi miZe nepfiznivé ovlivnovat rozliZo-
vaci schopnost, tvar piku, velikost mrtvého Zasu resp. statisti-
ku pulsl. Soufasnd konstrukce detekZnihc systému ED spektrometrd
a nezbytné korekdni softwarové rutiny integrovaného poZitale
vEak dnes umoZnhuje z vE&t3{ Z4sti uvedené Jevy a vlivy elimino-
vat.

Z porovnani analytickych parametrd obou metod plyne, Ze
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ex 0si¥ni as Je pro simulténni EDS analyzu nékolikandsobné
de.31 ne? u siwultdnni WDS anelyzy. Citlivost a také piesnost
je pFi del8i exposici srovnatelns.

P#i dodrZeni podminek - pPesné korekce mrtvé doby, pe-
“livé substrakci pozadi, rozkladu spekira a eliminece interfe=-
renci (v asnglyzované Z4sti spektra) a korekci matri¢mich vlivh
je sprévnost kvantitativni EDS analyazy oproti WDS pouze nepod-
statné horé&i.

V zdvéru byly uvedeny pfiklady aplikace EDS z oblasti
metalurgie a ochrany Zivotniho prostfedi. Vysledky zminénych
aplikac{ a zna¥ného poftu studovanych eplikaci dokumentuji po-
tenci EDS analyzy, které Je schopna prakticky stejné spolehlivé,
aviak levn&ji, Fedit v&t3inu dloh, které byly dosud doménou WDS.

Odborné skupina autematické spekircmetrie

5. kurz automatické spektrometrie byl uspofédén
ve spclupréci s Domem techniky VTS v Ostravé ve dnech 20, -
24,5.1976.
Kurz #1dil Ing.Karel Kubon.

Byly predneseny piednasky :

K. Kub on , NKKG Ostrava : Zéklady optické spektro-
metrie. '

L. 8vardala, NHKG Ostrave : Automatické vakuo-
vé spektrometry.

K.Xubon , NHKG Ostrava : Vzorkovéani pro optické
spekirometry.

K.Charvat, VZKG Ostrava : Metodika pro rozbory
oceli a surového Zeleza.

B. Pol jak , NHKG Ostrava : Metcdika pro rozbory
oceli a surového Zelezas na vakuovych optickych spekirometrech.
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M. Har tl, NHKG Ostrave : Metodiks pro rozbory
gekovovj;h materiéld na optickych vakuovych spekirometrech.

J. Jdno 81k, VIKG Ostrave : Zéklady rentgenové
spektrometrie.

R.Fierlea, VZKG Ostrave : Automastické remtgeno-
vé spektrometry.

2. Er s epk e , NHKG Ostraeva : ¥etodika pro rozbo-
ry nekovovych materiéld rentgenovym . spektromeirem.

L. 5vardale, NHKG Ostrave : Autometické vyhod-
noceni vysledkd & samofinné poitale.

V.Jénoddikovd, VZKG Ostrava : MoZnosti pou-
ziti primoregistrujiciho spektrdlnino analyzdtoru DSA-240 k
analyze nizkoc - a strednélegovanych oceli,

Odborné skupina rentgencspektrélni analyzy

Kurz "Rentgenové spektirometirie"™ byl uspoféddn ve spo-
lupréci s Domem techniky TVTS v Ostravé ve dnech 18.-23.10.1976
v rekrealnim stiedisku NHKG Ostrava v Celadné.

Kurz p¥ipravila & f{dila Dr.Jaroslava Wankovd CSc.

Byly predneseny predndsky :

J.Drahokoupil, Ustav fyziky pevnych létek
CSAV, Praha : Fyzika rentgenového zéfeni - spektra.

JoDrehokoupil, Ustav fyziky pevnych létek
USAV, Praha : Vlastnosti rentgenového zéfeni,

J.¥ankové, Vizkumny uUstav enorganické chemie,
Ust{ nad Labem : Rentgenovéd fluorescenini spektromeirie.

M. M ou & k a , NHKG Ostrava : Buzeni rentgenového

z&Peni,

J, Drahokzupil, Ustav fyziky pevnych létek
ESAV, Praha : Disperze rentgenového géfend.
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M. Ve js , Geoindustria n.p., Cerno3ice : DetekZni
systémy poulivané v rentgenové fluorescendni spekirometrii

L. 5vardala, NHKG Ostrava : MéFen{ rentgenové-
ho zédPeni. Energodisperzni analyzy

L. 5vradala, NHKG Ostrava : Rentgenové spektro-

metry.
R. Fierla, VIKG Ostrava : Citlivost a rozliSove-
¢{ schopnost rentgenovych spektrometrd

J. Wankev d, Vizkumny ustav anorganické chemie,
Usti nsd Labem : Metody kvantitativni rentgenové a fluorescent-
ni spekirometrie )

Z. Br s ep k e , NHKG Ostrava : Piiprava vzorkl pro

rentgenovou flugrescenini spektrometril

K. Strubl , Geoindustria n.p., Cernodiice : Mate-
matické metody kerekce matrifnich vlivﬁ

Z.Ersepke , NHKG Ostrava : Metody statistické-
ho zpracovéni vysledki

Odvornd skupina laserové mikroanalyzy

5. pracoval schiize se konala dne 26.Fijna 1976 v pied-
né¥kovém séle Vysoké Bkoly zem®d&lské v Ceskych Budéjovicich.
Schiizi #{dile Ing.Viadimfra Jénodikové

Byly pPedneseny piedndsky :

J.Cubinek, Geologicky ustav D.5tura, Bratisla-
va : Ansalyza rudnjeh akcesorickych mineréliov vo vulkanickych
hornindch.

Jedna z metdd spektrochemickej analjzy umo¥nujica sne-
1yzoval minerdly velmi maljch rozmerov je laserové mikroanaly-
za. Této nové spektrochemickéd metcda na3le zna¥né uplatnenie
pri 3tddiu rudnych akcesorickych minerdlov vo vulkanickych hor-
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nindch, ktorych minerdlna asociécia, chemicks a fyzikélno-optic~
ké charakteristika je odrazom ich genetickych podmienok.
Kvalitativna laserovéd mikroesnalyza bola urobend ve for-
me nébrusov a vybrusov. Pracovalo se na laserovom mikrospektrél-
non analyzétore IMA-1 v kombinécii so stredne disperznym spek-
trografom G-24. Pri préci sme pouZivali neodymovy rezonétor.

R.Vymola, Ustredni leboratore ESUP, Stré% pod
Ralskem : PouZiti laserové mikrospektrdlni anslyzy (IMA) v mi-
neralogii a geologii.

V Ustfednich laboratoffch ISUP se IMA pou?ivé k rychlé-
mu urfeni vyseparovanych mineréld, p#i urfovédni minerdlt v né-
brusech a v neupravovamjch kouscich hornin, p#i zpieshovéni
rtg-strukturni analyzy, odpovidé-1i rtg-spektru vice minerdls
rézného chemického sloZeni. V neposledni mife slouZf vysledky,
ziskané IMA jako podklad p¥i vybéru stanovovanych prvkd na elek-
tronové mikrosond&, V Ustfednfch laborato®ich byle JiZ provede-
no vice nef 4 500 analyz uvedenou metodou, pPifem? byly analyzo-
vény vzorky nejriznsjiiho chemického sloZeni. Vysledky IMA jsou
v dobré shodé s vysledky ziskanymi jinymi metodami. Vjhody IMA
Jsou rychlost stanoveni, jednoduché obsluha zaiizeni, trvald
dokumentace vysledkl, jednoduchd pPiprave vzorku k analyze, ma-
1¢ mno#stvi vzorku potfebné k analyze a pomdrn& nizké cena ana-
1¥zy.

Odborné skupine plemenové spektiroskcpie

10. pracovni schize se konala ve dnech 26. a 27,10.1976
v Ceskych Budéjovicich na téma : Analyza vzorki repného pivodu
& analyza v organickych rozpoust&dlech.
Schizi p¥ipravili a #{dili : Dr.Ivan Rubedka CSc a Dr.Véclav
Sychra CSe.
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Byly pifedneseny piednsdsky :

V. Sychra, V5CHT Praha : Problematika AAS
v orgenickych rozpoudtédlech; anslyza vzorkl ropného plvodu.

Byly diskutovény rdzné divody a zplsoby pouZiti orga-
nickych rozpouitédel v AAS a to a) pouZiii s vodou misitelnych
organickych rozpoudtédel k zvySeni analytického signélu ‘

b) pouZiti extrakce do organic-
kého rozpoudtédla za udlelem nabohaceni stanovovaného prvku a
jeho odd&leni od osnovy vzorku (v plamenové i bezplamenové AAS)

¢) poufiti organickych rozpous-
t&del (poldrnich) k rozpoustén{ a analyze vzorkd repného pdvodu.

Bylo poukédzéno na specifické vlastnosti ropnych vzorkh
a problematiku jejich stenoveni v organickych rozpuditédlech a
to zejména s ohledem na formy vyskytu stanovovenych prvid
v ropmych vzoreich, Jjejich rozpustnost, zpdsoby standardizace
stanoveni a rudivé vlivy. Hlavni pozornost byle vénovéna fy=
zikdlnim (transportnim) rulivym vlivim. Na kcnkretnich pfipa-
dech (stanoveni niklu v mazutu a asfaltu) bylo ukézdno, Jjak se
zména zékladnich fyzikélnich velifin charakterizujicich analy-
zovany roztok (viskozita, povrchové napétf, hustota, teplota)
promité na sprévnost stanoveni.

I. L an g, Hornicky dstav CSAV, Praha, G. Seb o r,
D.Kolihové,O Wedisser , VSCHT Praha : Stanove-
ni niklu v ropnych vzorcich plamencvou AAS,

Nikl pPedstavuje palivéfsky velmi wvyznamny kov. PFi
stanoveni v xylenovém roztoku Jsme zJjistili rozdilny pribéh
kalibraZnich k¥ivek pro rlzné organometalické sleufeniny niklu
Jjak v plameni vzduch=-agetylen tak v plameni Nzﬁnacetylen, Pr{=~
davkem olejové mairice byla modelovéma p¥itomnost uhlovodikové
matrice ropnych vzorkd, jeji viiv se neprojevil. Existence riz-
nych kalibradnich kFivek pro riizné orgenametalické sloufeniny
niklu mé podobné jako u vaenadu zFejmé nésledky na analytické
vysledky stanoveni niklu ve skutefnych ropnych vzorcich. Mete-
da pfidavkl jednozaldn¥® pozorovany Jjev neodstrani. Cely komplex
problémli vyskytujicich se p¥i stanoveni v organickém rozpoud-
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tédle bude vyZadovat u¢innou kooperaci nezévislych spektrélnich
metod, napriklad studium produktl fragmentasce vzorku v plameni
motovou spekirometrii.

G.5ebor , VECHT Praha, I. Lan g , Hornicky
ustav {SAV, V. Sychra ,0. ¥eiaser , VSCHT Prahe :
Stanoveny vanadu v ropoych vzoreich plsmenovou A4AS.

U syntetizovaného vanadyltetrafenylporfyrinu a vena-
dyl-bis-(acetylacetonétu) a u komer&nich standarad venedyl-bis-
-(benzoylacetondtu) a vanadového standardu Concstan byla studo-
véna zévislost hodnoty ebsorp&nihe signélu venzdu na typu slou-
Ceniny pritomné v méfeném roztoku. Byl zjisten rozdilny pribé&h
kalibratnich kfivek studcovanych sloulenin v plameni kysli¥nik
dusny ~ acetylen, ktery mél za nédsledek rozdily v ziskanych ob-
sazich venadu u reélnych ropnych vzorkd e projevil se i pPi me-
todé standardniho pfidavku. PF{davkem halogenu, doporulovanym
v literatufe, se nepodafilo zévislost hednoty absorpiniho eig-
nélu na typu sloufeniny ve zvoleném systému eliminovat.

Déle byl téZ studovén vliv pPebytku drasliku (ve for-
mé soli kyseliny cyklohexylméselné a draselnéhe stendardu Cono-
star) a sodiku (ve form& kyseliny cyklohexylméselné) pa hodno=-
tu absorpéniho signdlu venadu pifteomného v xylenovych rozto=-
cich vySe uvedenych sloulenin vanadu. Ziskané vysledky ukdzaly,
Ze tento vliv zdvisi jak na typu pritomné sloufeniny vanadu,
tak také na typu piidévané slouSeniny alkelického kovu, prifemi
Je v tomtc pfipadé zévisly predevdim na orgenickém zbytku mole-
kuly, nebo charakteru vezby alkalického kovu k organickému
zbytku, ne?f na vlastnim pi{tomném kovu.

Jednoznalné nelze v soufasné dobé zvolii Jednoduchou
a spravnou metodu pro stanoveni vanadu v organickém roztoku
ropnych vzorkd plemenovou 4AS. Zévislost absorbance vanedu na
Lypu sloufeniny se nepodafilo eliminovat & zdé se proto, Ze po-
uzit{ komerénich standardd je s ohledem na odlisny charakter
t&chto 14tek ve srovnéni se sloufeninemi venadu skute&né piitom-
nymi v ropnych vzorcich diskutabilni. Teoretické objasnéni dis-
kutovenych jevd nezévislymi spektrdlnimi metodami je predmitem
dalsf préce.






