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Bulletin

tislo 37 terven 1982

33,.schiize hlavniho vyboru se konala dne 9.&ervna 1982
na PF UK Bratislava.

Schizi zahajil prof.Pl3ko a Fidil cely jeji prubéh.
Z programu:

Dr.Spatkova prednesla zpravu o &innosti pfedsednictva,
které se v uplynulém obdobi seSlo 7 x. Podala také informa-
¢i o mo3nosti udélovat cenu mladym spektroskopikdim; zasady
pro ud&lovani ceny byly hlavnim vyborem schvaleny.

Byl schvalen plan odborné &innosti s pfipominkou, aby
bylo dbano na co nejvéts§i Uspornost.

Ing.Pisaréik byl povéfen koordinaci vsech praci na slo-
venském nazvoslovi v oboru spektroskopie.

. Byl projednan a schvalen postup pfedsednictva pfi za-
jigtovani tematického zdjezdu na 23. CSI do Amsterdamu.

Ing.Kosina pitednesl navrh rozpo&tu na rok 1983 a oddu-
vodnil bilanci jednotlivych pFijmovych a vydajovych poloZek.
Upozornil na nutnpst zvy$it vydaje o

polofku na ceny pro souté? mladych spektroskopiki a

prispévek Spoleénosti na tematicky zajezd.

Ing.Kosira pfedloZil nadvrh, aby pifispévek byl poskyt-
nut formou Ghrady vloZného pro zaslouZilé pracovniky Spoleé-
nosti.

PredloZzeny navrh byl schvalen s tim, 2e vloiné bude
uhrateno tém Utastnikim tematického zajezdu,ktefi se o €in-
nost Spole&nosti v poslednich Letech nejvice zaslouZili.
Poskytovat se bude vyhradné na zakladé pisemné Zadosti ucast-
nika. Celkova planovana &astka pro tento Géel je 30,000.- Ki&s.
Poifadnik zadatell o prispévek pFipravi predsednictvo pro
podzimni zasedani hlavniho vyboru.

Navrh rozpoftu byl jednomystné schvalen.

Byl schvalen navrh prof.Plika, aby v piripadé, Ze Bul-
harsko bude mit zajem o pofadani pFitiho CSI, Cs.spektro-
skopickd spoleénost tento navrh podporovala.



SouteéZ o nejlep$i odbornou praci
z oboru spektroskopie
/pro mladé spektroskopiky/

Ve snaze pfispét k zvySeni odborné Grovné &s.spektro-
skopie vyhladuje Cs.spektroskopicka spoleénost soutéz o
nejlepsi odbornou praci roku pro mladé spektroskopiky. Do
soutéze, vyhlasované vidy zatatkem roku, budou pfijimany
prace z oboru spektroskopie:

1/ pGvodni

2/ ne star$i nez 3 roky

3/ které nebyly dosud jinak odménény, ale byly publikovany
/doklad o publikaci je tifeba dolozit/

4/ autorl do 35 Let /pokud existuji spoluautofi, je nutno
pfiloZit jejich prohlaseni s pFesnym vymezenim podilu
prace/.

Soutei bude uzaviena kazdoro&né k T.Fijnu; do té doby
nutno zaslat pifihlasku s osobnimi udaji a 2 exemplafe prace.

Odbornou Groven a vhodnost zaslané price budou posuzo-
vat 2 zastupci Cs.spektroskopické spoleénosti, pracujici v
daném oboru, ktefi budou navrZeni pFedsednictvem hlavniho
vyboru; to potom rozhodne a schvali zavéreéné potradi a stu-
pen ohodnoceni. Do konce roku bude oznamen vysledek a vybra-
né prace budou odménény diplomem a pFisludnou penéZitou
castkou,

I.cena bude 2000 K&s, II.cena - 1000 Kés, IIl.cena - 500 Ké&s.

. VeSkeré finantni kryti této souté&2e bude hrazeno z pro-
stifedkd Cs.spektroskopické spoleénosti.

Ramcovy_plan_odbornych_akci_na_rok_ 1983
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Tematicky zajezd na 23. CSI /Colloquium Spectroscopicum
Internationale/ ve spolupraci s Cedokem
/éerven, Amsterdam, 7 dnl/

a/ 27.pracovni schlze
téma: a/ Optimalizace analytickych programi a podminek
b/ Vyvojové trendy atomové optické .spektroskopie
/éerven, Brno, 2 dny/

b/ Seminaf zahranicénich firem
/duben, Brno, 2 dny/

¢/ Seminaf k problematice servisu a udrZby spektralnich
pfistrojd a zafizeni
/tijen, Ostrava, 2 dny/

0

S_spektroskopie nevodivycn_materia.d
al/

v ramci plenarni schlize "Nové poznatky o procesech bu-
zeni nevodivych materiald
/éerven, Brno, 1/2 dne/

b/ VIl.seminaf emisni atomovée spektroskopie
ve spolupraci s Krajskou pobofkou SCHS pPii SAV
/leden, Ko&ice, 4 dny/

0S_spektroskopie_kovd

v ramci plenarni schze "Uplatnéni spektroskopie pii vyuZi-
vani druhotnych surovin'"
/Eerven, Brno, 1/2 dne/

ci plenarni schize "Ru$ivé vlivy procesu laserové
analyzy"
en, Brno, 1/2 dne/

< o3

a/ v ramci plenarni schlze "Problematika kalibrace a rekali-
brace automatickych spektrometri"
/éerven, Brno, 1/2 dne/

b/ kurz "Automaticka spektrometrie"
ve spolupraci.s Domem techniky Ostrava
/I1I1.&tvrtleti, Ostrava, 5 dna/

¢/ firemni den ve spolupraci s Made in publicity
/I1.étvrtleti, Brno, 2 dny/

seminaf na téma: Nové sméry rozvoje piristrojové techniky a
metod AAS
/¢erven, Brno, 3 dny/



a/ Kurz vyhodnocovani vibraénich spekter
/unor, Praha, 4 dny/

b/ 2 seminafe z oboru interferometrie a nové sméry v IC a
Ramanové spektroskopii

seminar /s 3 prednaskami/
/I1I1.&tvrtleti, Praha, 1 den/

a/ schlze "Vyuziti synchrotronniho zareni pifi studiu pev-
nych Latek"
/brezen, Praha, 1 den/

b/ schlize "Laserova spektroskopie a jeji aplikace na die-
lektrické latky"
/kvéten, Praha, 1 den/

c/ schize na tema "Luminiscence"
/zari, Praha, 1 den/

a/ 11. NMR seminar
/kvéten, Valtice, 3 dny/

b/ 10. EPR seminar
/kvéten, Pezinska Baba, 3 dny/

¢/ Letni Skola NMR spektroskopie /pro zatatetniky/
/srpen, Brno, 5 dnl/

Postgradualni seminaf o elektronové mikroanalyze a rastro-
vaci elektronové mikroskopii
/Fijen, Stara Lesna, 5 dnua/

a/ Kurz RTG spektroskopie /pro pokroéilé/
/kvéten, Kluienice, 5 dnl/

b/ pracovni schize - téma neurceno
/Fijen, Praha, 1 den/

1o

S.0motpostni_spektrometrie
/

pracovni schuize
/kvéten, Praha, 1 den/
b/ 3.¢s.konference o jiskrové hmotnostni spektrometrii
ve spolupraci s VUST A.S.Popova
/zari, Praha, 4 dny/
¢/ pracovni schize "organicka hmotnostni spektrometrie”
/tijen, Praha, 1 den/

a

‘- Konference IAA 83

/éerven, Klu&enice, 5 dnui/

0S_MUssbaue

r -

pracovni schize "VyuZiti MUssbauerovy spektroskopie ve spo-
jitosti s jinymi spektr. metodami"

/Fijen, Praha, 1 den/

o
]

0S elektronové a_iontové_spektroskopie

- - - o o o - PP~ AP P

seminaf "Spektroskopické metody analyzy povrcha”
/11, - III.étvrtleti, Liblice, 3 dny/

seminaf SMMIP
/kvéten, Kluéenice, 5 dnl/



SEKCE OPTICKE ATOMOVE

SPEKTROSKOPIE

dbna 10, «juna 1982 sa konala 26.pracovnad schddza sekcie
optickej atomovej spektroskopie v Bratislave. Tématom za-
sadnut1a bolo: Vyuzitie vypoltovej techniky v atomOVEJ spek-
troskop11.

Schddzu pripravil a riadil prof.Ing.Eduard Pliko, DrSc.
Na programu schodze bola prednéaika:
De.S im i ¢ , Tehnoloiko-metaluriki fakultet Univ.,

Beograd: Recent advances of a double plasma arc as a spec-
trochemical light source /s filmovou ilustraciou/.

Prednaéka doc.Simicovej reprezentovala podrobny prehlad
o vlastnostiach a parametroch dosiahnutych rdoznymi typmi zdro-
jov Ziarenia vyuZivajlcich dvojity obluak rotujuci v magnetic-
kom poli. Osobitne 1nstrukt1vny bol film snaty rychlobeZnou
kamerou. Prednaska znalne prispela ku informovanosti na&ich
pracovnikov z vyskumu i praxe o moZnostiach zlepSenia dokazu-
schopnosti a spolahlivosti vysledkov spektrochemickych analyz
za pouzitia zdrojov budenia nového typu. 0 aktudlnosti uvede-
nej tematiky svedci i bohata d1skus1a a to ako po prednadke
tak 1 v osobnom styku s doc.Simicovou. Druha prednaska podala
systemat1ckym sposobom principy hardware samoéinnych poéita=-
tov pouzivanych pre riedenie analytickych problémov. Obsah
tejto prednddky sa stretol so znaénym ohlasom najmd u pracov-
nikov z praxe,

Ivan N o v ot ny , PF UJEP, Brno: Polital jako sou-
cast chemické instrumentace.

Malé pocitate se v posledni dobé staly nedilnou soucdasti
chemické instrumentace. SlouZi nejen ke zpracovani experimen-
talnich dat a k vypoétdm, ale i jako universalni instrumental-
ni jednotka. Svédii o tom i v soucasné dobé propagovany vyraz
CACh - computer aided chemistry.

Maly pocitaé dovede uchovavat informace z &idel a zpra-
covavat je podle poZadavkl obsluhy, dovede reagovat na rlzné

pokyny a pF{zpdsobovat svoji &innost nové vzniklé situaci.
K pozadované &innosti pPiméjeme poéita zadanim vhodné
zvoleného proaramu. :

Limitujicim faktorem nasazeni mini nebo mikropoéitace
v chemické laboratofi je Easto problém interface mezi cen-
tralni procesorovou jednotkou /CPU/ a periferiemi, které
se mohou navzajem LiSit v mnoha parametrech., RGznd je zej-
ména forma signalu a rychlost snimani z detektord, ktera
mGze byt od 10 - 50 000 bodi/s.

Spojeni s centralni procesorovou jednotkou je moiné
vyhodné realizovat universalnim asynchronnim vysilaéem/pFfi~
jimatem UART, ktery pPijim& paralelni slova a konvertuje je
seriovy retézec a naopak. Potom je moZné pouzivat standard-
ni interface typu TTY, Timto zplUsobem je moZné na CPU pifi=-
pojovat razné typy vstupnich i vystupnich perifernich zafi-
zenia
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Odborna skupina spektroskopie nevodivych materiald

dDra 11.juna 1982 sa konala 14. pracovna schodza odbor-
nej skup1ny spektroskop1e nevodivych materialov v Bratislave.
Schodzu pripravila a riadila Dr.Jana Kubova.
Odzneli prednasky:

§.6ergely,dJoRi80va, JuMocak, I.Ben -
k ovs ky, CHTF SVST, Bratislava: Stanovenie stopovych ob-
sahov Latok metodou adifnej krivky.

V uvedenej préaci sa predklada novy pris;up pri uréeni
neznamej koncentracie c, pomocou adiénej metody v AES. Tento
novy pristup je zaloZeny na vyuZitie vypoltovej techn1ky, co
umoinuje nielen niekolkonasobne skratit celkovy &as analyzy,
ale ziskat tiez presnejdie a hodnovernej$ie informacie o
vzorke v porovnani s doteraj$imi postupmi. Novy sposob urée-
nia neznémeJ koncentréacie ¢, spofiva v hladani naJOpt1méLne3-
5ich hodndt parametrov b, ¢, vo funkcii AY;=pswg/T+ ‘E“'/* LY

kde A Y;=Y; - YR , Yg=log® p; index i sa vztahuje na prida-
vok, 1ndex o na pdvodnu vzorku, cj - koncentracia i-tého pri-
davku, cop - povodna koncentracia vzorky, b - kons§tanta z Lo-
makinovho-Scheibeho vztfahu, index R sa vztahuje na porovnava-
juci prvok, ® - intenzita Ziarivého toku.

sucastou pr1spevku je vypis programu, ktory umoZhuje va-
riabilne vykonavat vietky ukony, potrebne pri spracovani uda-
jov v AES, ako je vstup hodndt v rdznej forme, korekcia na po-

rovnavajuci prvok a pozadie, transformdcia na L - hodnoty, vy-
Laéenie odlahlych vysledkov, vypoEet Statistickych parametrov
a pod.

$ uréitou obmenou je mo2né v praci uvedeny postup urie-
nia neznamej koncentracie pouzit aj v inych oblastiach analy-
tickej chémie.



E. P L 8 k o , Geologicky Ustav University Komenské-
ho, Bratislava: Systematické chyby v spektrochemickej ana-
Lyze a moznosti ich odstranenia.

nie s niektorou, najmd separacnou metodou nutné napr. pri
rozlideni foriem, v ktorych je kov viazany: anorganicka Hg,
organo-ortut, formy arzénu, cr¥i,crIll 3 pod., alebo ked
vzorka SVO]1m fyz1kéLnym &1 chemickym stavom nie je vyhovu-
Juca pre priame meranie atomizacie prvku. PouZiva sa naj-
viac kvapalwnova extrakcia, destilacta, zrazanie a adsorp-
cia, vymena 1onov, chromatograficke me*ody.
Bol vypracovany postup pre stanovenie mikrogramovych
mnozstiev Fe,Sb a Pb v kyslych a mate&nych Luhoch z chemic-
kej vyroby. VZh[adom k tomu, 2e interferencie siranov nebo-
Lo mozné odstranit ani korektorom pozadia, ani vhodnym pro-
gramom predipravy a deStrukcie matrixu vzorky v graf1tove3
kyvete, bola zvolena uprava vzoriek mimo kyvety. Bola pouzi-
ta metoda vymeny 1onov, ktord z ekonomickych aj prevadzko-
vych dovodov je aj v podm1enkach zavodnych kontrolnych Labo-
ratorii vhodna separaina technika. Na silne bazickom anexe
teskoslovenskej vyroby OSTION AT 0409 boli iony 3042- vyme=
nené za neinterferujdce 1ony NO3~. Eluity z kolonky sa po
vhodnom riedeni nastrekovali mikropipetou do grafitovej ky-
vety Perkin-Elmer HGA-72, Stanovenie stopovych mnoistiev Fe,
Sb a Pb v siranovych lthoch za tychto podmienok nebolo zata=-
7ené systematickou chybou,
Problém nevhodnosti matrixu bol aj pri stanoveni stopo-

vych mnoZstiev arzénu v odgadnej kyseline s1rove5 ,odberanej

z chemickej vyroby. Pre 10° nésobny prebytok S04°- oproti As
nebolo moZno vzorku riedit natolko, aby sa 1nterferenc1e dali
korigovat pristrojom. Pre vypracovanie postupu analyzg sa
pouzila kombinacia izotachoforézy, ako separacne; metody & me-
todou AAS s bezplamenovou atomizaciou. Pre GspeSnu separaciu
As do samostatnej zony bolo potrebné vybrat vhodné spacery,
vyhovojuce aj pre meranie signalu atomizacie As. Studwum roz-
kladnych kriviek a kriviek atomizacie umoZnilo na;st vhodneé
latky, ktoré v nepatrnych mnozstvéach pritomné v zone As neru-
§ili. Nevhodnymi elektrolytmi sa ukdzali napr. mravéany, ako

vyhodné sa ukazali jantarany, kapronany, resp. histidin ako
prot11on. Kalibra&né krivky, zostrojené pre &isté Standardné
roztoky AsY a2 pre roztoky, ktoré obsahoval1 moZné sprievodné
latky v izotachoforeticky oddelenej zone AsY ukazali velnmi
tesnu korelaciu. Vypracovany postup umoznil pouz1t metodu AAS s
elektrotermickou atomizaciou pri analyzach v materiali, v 2é-
sade nevhodnom pre tuto metodu.

Pri stanoveni stopovych prvkov v granitoidnych horni-
nach sa sledoval vplyv ludského faktoru, kalibraénych Ztan-
dardov, spektralneho pristroja a zdroja budenia na dosia-
hnuté vysledky. Zistilo sa, Ze ako zruénost pracovnika, tak
i spdsob pripravy kalibra&nych Standardov ma signifikantny
vyznam na spravnost vysledkov spektrochemického stanovenia.
Naproti tomu sa zmena pristroja na vysledku analyzy vyznamne
neprejavuje.

Zaverom sa konstatuje, Ze rozdiely vysledkov ziskanych
na Standardnych referentnych materiadloch na rﬁznych pracovis-
kach znadne prevys3uju chybu spravnosti spektrochemického sta-
novenia, ¢o moZno vysvetlit nedodrziavanim niektorych zaklad-
nych experimentalnych poZziadaviek.

Cielom diskusie na tému "Sulasny stav spektrograf1ckych
metod analyzy nevod1vych materiadlov v CSSR" bolo zvy§it vza-
jomnd informovanost pracovn1kov v tejto oblasti. Informacie
bolj predlozené pisomne podla poZadovanych bodov a to: vyba-
venie pracoviska, hlavné typy pouzivanych metodik a analyzo-
vanych materiadlov, sledované prvky, Tieto Udaje po spracova-
ni poskytneme v3etkym pracoviskam naSej Specializacie. V in-
formativnom referdte sme poZadovali uviest i najzavaznejsie
okruhy otazok, ktorym by mala byt venovand pozornost a tieto
Udaje vyuZijeme pri zostavovani planu prace 0S nevodivych ma-
terialov pre nasledujuce obdobie. Okrem pisomne predloZzeného
materialu sa v Zivej diskusii predebatovali aktudlne problé-
my, ktoré sa na niektorych pracoviskach vyskytuju, ako je napr.
problém ziskania stabilnych zdrojov budenia a problém oprav
takych typov pristrojov, ktoré viastni vac$ina spektralnych
Laboratorii.

Odborna skuping atomové absorpéni a plamenové spektroskopie

Dna 11.juna 1982 sa konala 1l.pracovna schodza odbornej

skupiny atomovej absorp&nej a plamenovej spektroskopie v Bra- M. Spankova, L.Smirmnova, Katedra analy-
tislave. tickej chémie PFUK, Bratislava: Stanovenie tazkych kovov v bio-
Schodzu pripravil a riadil Ing. Vladimir Stredko, CSc. Logickom materidli metodou AAS.

Boli prednesené tieto prednasky:
p e P ky Prispevok sa zaoberal stanovenim stopovych mnoZstiev tai-

M. Vadt kova,L.Smirnova, MiZlembery- kych kovov Cd,Pb,Cu vo vnutornostiach oSipanych /peéen,ladvi-
o v & , Katedra analytickej chémie Prirodovedeckej fakulty UK, ny,pluca, slez1na/ vo vyrobnom m¥se a vnutornom tuku, pricom sa
Bratislava: VyuZitie separaénych metdod na roz3irenie apliko- il sledoval prienik tychto kovov z vnutornosti smerom do podkoz-
vatelnosti AAS. ného tuku.

i | Na mineralizaciu vzoriek bola pouZitd: sucha cesta a hydro-

Potreba analyzovat” mnohozloZkové systémy s roznym za- Lyza s HNOZ/10 M/. Mnozstva kovov obsiahnuté vo vzorkach sa sta-
stupenim jednotlivych zloziek a rieSenie niektorych zloZi- novovali: a/ priamo v mineralizate bezplamenoveu technikou AAS
tych analyt1ckych problémov si vyzaduju &asto spéja{ rézne /vzorky mineralizované obidvomi sposobmi/, b/ po extrak&nom na-
analytickeé metody. Pri vysokoselektivnej metode AAS je spoje- koncentrovani a meranim signalu absorpcie kovov plamenovou tech-

nikou AAS z prostredia organického rozpuitadla. Na extrakciu
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bol pouZity synergickg systém:trifluoroacetyl-izobutyryl=
metan /TABM/, ¢=1.10"°mol/171 a tri-n-oktylfosfinoxid /TOPO/
¢=5.10"3mol/1=7, org.rozpuitadlo - xylén /vzorky minerali-
zavané suchou cestou/. ¢/ po extrakénom nakoncentrovani a
meranim signalu absorpcie kovov bezplamenovou technikou AAS
systémom TABM-TOPO /2:1/ z prostredia xylénu /vzorky minera-
lizované hydrolyzou HNO3/.

Zistené mnofstva kovov vo vySetrovanych vzorkédch vyho-
vuju dovolenému mnoistvu_cudzorodych latok v pozivatinach.
Najviac Cu obsahuje peen, najmenej vnutorny tuk. Obsah olo-
va klesa smerom od pefene k vnutornému tuku, Aj mnozstva Cd
st v pripustnej norme, najviac ho obsahuju ladviny, najmene]j
vnutorny tuk.

Potvrdil sa predpoklad, Ze kovy pﬁvodne uloZené v pete-
ni a ladvinach difunduju vnatornymi organmi, najniZSie mnoi-
stvo je vo vnutornom tuku. Zvy3eny obsah Pb v Skvarenej masti
pochadza pravdepodobne z technologického procesu spracovania
slaniny uréenej na vyS8kvarovanie.

0. Palugovad,M.Ursinyova, Vyskumny
Gstav preventivneho lekérstva, Bratislava: Sledovanie ru$i-
vych vplyvov pri stanoveni ortuti v bjologickych materialogh
AAS - metodou studenych par.

Pri sledovani orguti v biologickych materidloch sa veno-
vala zvy&ena pozornost spdsobu rozkladu vzoriek /vlasy,krv,ne-
kropticky material/ Eistote chemikalii a pouZitym redukinym
Einidlam.

Najlep§ie sa_osvediila mineralizdcia v uzavretom systéme,
kde bola vytaznost metody 94,5-100%. Rozklad vzoriek v Phillip-
sovych a mineralizaénych bankéch‘podfa Kjeldahla nezarutfovala
poZzadovanu vggainost, ako aj metoda lyofilizacie bola nevhodna,
pretoie nesplna analytické parametre,

Pouzité chemikalie musia byt &istoty p.a. a bez stop or-
tuti. Na priamu redukciu ortuti sa poufivaju redukéné E€inidla
snClo a NaBH,. Oba sp&soby redukcie su temer ekvivalentné Co
sa tyka citlivosti, presnosti a medze stanovitelnosti. Rozdiel
je v tvare absorpéného signédlu a v dlike analyzy. vaédina- pou-
3ivanych kyselin na rozklad vzoriek md lLen maly, alebo Ziadny
vplyv na absorpény signal pri obsahu do 5% pre obe reduké&né
¢inidla.

E.Martiny,V.sStresdko, Geologicky Ustav
UK, Bratislava: Mo3nosti sledovania nizkych koncentracii cézia
v geologickych materialoch metodou AAS.

Nizky budiaci potencial spektralnej &iary cézia 852,171 nm
sice umoznuje stanovenie cézia metodou atomovej emisnej plame=-
novej spektrometrie s lepSou citlivostou ako je tomu pri ato-
movej absorp&nej spektrometrii, av3ak emisna metoda je zatale-
nad viacerymi fuéivai_vpLyvmi. Z toho dovodu sa uprednostnuje
absorpéna metoda i ked v tomto pripade mnoZstvo volnych atomov
v zakladnom stave je Eiasto&ne zniZované vplyvom ionizafného
potencialu, ktory v danom pripade je velmi nizky. Okrem toho,
rezonanéna ¢iara cézia ma najvy3siu vlnovu d(zku zo vietkych
prvkov stanovovanych atomovou absorpciou, preto je potrebné,
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aby pouzivané pristroje boli vybavené monochromatorom a
fotonasobicom citlivymi v tejto spektralnej oblasti.

7 uvedeného dévodu autori sleduju moZnosti stanove-
nia cézia v silikatovych horninach atomovou absorpinou
spektrometriou za pouzitia acetylén-vzduchového plamena.
Porovnavaju vysledky ziskané vy kyslom a alkalickom pros-
stredi, pricdom vzhladom na velmi nizke obsahy cézia v ana-
Lyzovanych vzorkach vyuZivaju nabohatenie s fosfomolybde-
nanom amonnym. Spolahlivost navrhnovaného analytického
postupu bola overena analyzovanim 3tandardnych referen&nych
materialov.

M. Sucmanova,E,Sucman, Vysokd Skola

veterinarni, Brno: K mo?nostem zpracovani vysledkl AAS po-

moci malych stolnich pocitacu "off-line'.

Pfestoze jsme v soufasnosti svédky vysokého stupné
automatizace AAS a poufivani mikroprocesor( jako integral-
ni soutasti pristrojl pro Fizeni méficiho procesu i vyhod-
nocovani dat, je stale jedté wyuZivano mnoho pFistrojl star-
£i vyroby bez mikroprocesorového vybaveni. Jednou 2z moznosti,
jak zkvalitnit a zrychlit zpracovani analytickych dat v téch-
to pripadech, je pouZiti stolnich programovatelnych poéitadd
"off-line". Byl vypracovan program ATOMAB 1 pro magarski
stolni programovatelny pogitai EMG 666, ktery umoZnuje zpra-
covani vysledkd méfeni AAS, provadény metodou kalibraini
ptimky /MKP/, &i metodou standardnich pfidavkd /MSP/.

Pro pripad MKP jsou poéitany parametry kalibraini pfim=-
ky a jejich 95%ni intervaly spolehlivosti, pas spolehlivosti
kalibragni pfimky a korelaini koeficient. Pro jednotlive
vzorky pak vidy jejich koncentrace a pfisludny 95%ni inter-
val spolehlivosti. V pFipadd MSP rovnéz na hladiné vyznam-
nosti =0,05 parametry standardni pfimky, korelaéni koefi-
cient a vysledns koncentrace ve vzorku s pPfisludnymi inter-
valy spolehlivosti.

Vystup je FeSen na pPipojeny psaci stroj CONSUL 260
/soufast sestavy EMG 666/, eventualn& je mozno pouzit i vy-
stup na soufadnicovy zapisova& NE 2000 pomoci programu PLOTTER.

Bohumil Z i tnamnsky, Cs.metrologicky Uustav,Bra-
tislava: VyuZitie vypottovej techniky v AAS.

Metrologicka hodnota spektrometrov pre AA je dana kvali-
tou pristroja AAS a vypottova technika iba zvyraznuje efek-
tivnost prace s nimi. Vypo&tova technika /VT/ urychluje pre-
nos dat a ich zaznam &i na magneticku pasku alebo magneticky
disk, &im sa podstatne skracuje fas meracich prac a znizuju
sa ne?iaduce tasové zavislosti signjlu na teplote pristroja,
horaka, zniiuje Sa dosledok zanesenia horaka produktami ace-
tylénu a rozgraéovagych soli a pod.

VT umoinuje velmi rychle urobit potrebné aproximacie,
regresné analyzy kalibrafnych kriviek a pre vyhodnocovanie
neznamych vzoriek umoinuje zvolit optimalnu funkciu a to upl=-
ne automaticky, bez zédsahu experimentatora - iba podla vhodne
zvolenych matematickych a Statistickych kritérii. Pouzitim
VT experimentator mB8Ze pracovat s mendim poltom kalibraénych
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roztokov 3 nemusi sa snazif za kaZdu cenu, pre kazdy pri-
pad ziskat pre kalibraciu linearnu zavislost A : ¢ . .

Pre prace v AAS vystacdime s malou vypoétovou techni-
kou, 2000 programovych krokov v internej pamdti pogatala
zpravidla plne postati. D& sa vSak velmi dobré pracovat i
s podstatne mensou pamSgou - je iba Ziaduce predmetny al-
goritmus vhodne rozdelit do blokov vzédjomne sa privolava-
jucich.

Na nadom pracovisku sme vypracovali plne automaticky
systém merania a vyhodnotenia nameranych dat v AAS, pri-
¢om systém VT pracuje "on Lline". Kalkuluje a testuje kalib.
funkciju podla originalneho autorovho algoritu, ktory sa
zvl4dst dobre hodi tieZ pre metodu pridavkov, kde tieZ ne-
plati lineadrny priebeh kalibraénej funkcie. PouZitd vypod-
tova technika poskytuje vysledné hodnoty vo forme defini=-
tivneho udaju v jednotkach, v ktorych chceme pracovat.

0dborna skupina automatické spektrometrie v hutnictvi

12.pracovni schtze odborné skupiny se konala dne 11.
tervna 1982 v Bratislavé.
Schizi pripravil a Fidil Ing.Karel Kuboﬁ, CSc

Byly pfedneseny prednasky:

Karel K u b o n , VZIU NHKG, Ostrava: Automatizovany
systém analytické kontroly ocelarny /ASAK/.

Je popsan novy automatizovany systém analyticke kon-
troly ocelarny na zakladu automatického vakuové optického
spektrometru Polyvac fizeného minipoc¢itatem PDP 8 E DEC
/anal.program kovl/ a automatického rentgen-fluorescenéni-
ho spektrometru TXRF Fizeného minipoéitaiem PDP 8 E DEC
/oxidické materialy a kovy/, doplnénych dvéma analyzatory
Infrqcarb pro stanoveni C a S.

: Nova kontrolni analyticka stanice je spojena s 2 mi-.
si¢i a pecnimi plodinami 6 oceldfskych peci podtlakovou po-
trubrii poStou, na analytické pfistroje Gielné navazuji Lin-
%Y pro Upravu analytickych vzorkd ve stanici. Pomoci disple=-
ja je zajidténo spojeni s Fidicim pofitaftem EC 1010 instalo-
vanym pro ASRTP ocelarny. Dosahované doby &ekani .na analyzu
od odbéru vzorku je u pfedzkouSek oceli 4 min./C,Mn,P,S,AL
a dalsi prvky/, u surového zeleza 5 min./C,Mn,Si,P,S5/ a u
ocel.strusek 6 min. /Fe,Ca0,5i0,,P,05 a basicita -

s BN
B= $T0;%+0,65 p,05% /-

Dikladnd pozornost byla vénovana kalibraci analytickych pFi=
stroju, vyhodnoceni spolehlivosti vysledkd a optimalisaci
funkci.

Vyvoj a realizace subsystému vyZadoval tymovou spolu-
praci védeckych pracovnikd v oboru spektralni analyzy s §i-
rokym okruhem specialistd ve vypoéetni technice a elektro-
nice, projektantl a technologdi,

= 1% s

Z. Er s e pke ,-VZG NHKG, Ostrava: Prfehled rentge=-
novych fluorescenénich spektrometri.

V prehledu byly probrany a porovnany tyto typy spektro-

“metrl:

1, Laboratorni spektrometry s buzenim rtg Lampou - stfedni a
velkeé
1.1 Vlnové disperzni
1.7.1 Simultanni
1.7.2 Sekventni
1.1.3 Hybridni
1.2 Energodisperzni -
2. Malé mobilni nebo pfenosné Laboratorni a provozni spektro-
metry a radionuklidy, pracujici s:
2.1 Rossovymi filtry a proporcionalnim detektorem /vlnova
disperze/
2.2 S proporcionalnim detektorem v kembinaci s amplitudo-
vym analyzitorem /energeticka disperze/
3. Specialni "ON LINE" spektrometry s Llinkami pro upravu vzorkl.
Byly porovnany spektrometry téchto vyrobcl:ARL, Burevest-
nik EPAX,Jeol ,Kevex,Mikrospec,Philips,PGT,Siimadzu,Siemens,
Teltron,Tracor Northern,Outokumpu,Ortec,Rigaku a Zeiss.
Obchodni novinkou bylo uvedeni spektrometrd s takovou dis-
perzi,ze umoZnuji staggvit vedle sebe rlzna mocenstvi pfecho-
dovych prvkl,napf. Fe® vedle Fe thebo Al kowvovy vedle Al vaza-
ny v oceli a pod. japonskymi firmami /Shimadzu,Rigaku/.

zdentk S v at o § , Motorlet n.p., Praha: Soutasneé
optické spektrometry a jejich technické srovnani.

V souasné dob& a v soutasnych podminkach je stale dileZi-
téjsi a zaroven stale obtiZnéj&i orientovat se v nabidce pii-
stroju a zaFizeni pro OES na svétovém trhu-liter./1/ uvadi na
pf.19, resp.20 vyrobcl v oboru OES a ICP, Cilem této pifednasky
je poskytnout zdkladni pfehled o stavu techniky v tomto oboru
z hlediska pot¥eb potencialniho uiivatele.

Pfednaska obsahuje ptehled a charakteristiku nejvyznam-
néj%ich firem /ARL,BAIRD,HILGER,PHILIPS/ a jejich nejdilezitéj-
Zich vyrobkd a srovnani jejich technickych zvlastnosti dle blo-
kG-buzeni, spektrometr, odedet a zpracovani vysledkls. Struéné
je zminéna situace v servisu jednotlivych firem v €ssR a nékte-
#i. vyznamni uZivatelé,., Samostatné je uveden pfehled a srovnani
v soutasneé dobd velmi aktualnich a dileZitych mobilnich spektro-
metrd /ARL,BAIRD,SPECTRO/. Nasleduje strufna informace o nékte=-
rych v €SSR dosud mén& znamych producentech /SIEMENS,JOBIN-YVON,
LABTEST ,KONTRON,INSTR.LABORATORY atd./ a jejich pfistrojich.

V zavéru je popsana situace a perspektivy ve vyrob& pro tento
obor v S$SSR /dle /2//.

Pfednadka s obdobnym zaméfenim, ponékud mensiho rozsahu,
byla pfednesena na semindfi v Havifové v bfeznu 1982 a otisté-
na /3/. ’'Literatura:

/1/ Internat. Laboratory 11, No.9 /1982/
/2/ Orlova,S.A., Podmo3enskaja,S.V., Trilesnik,I.I.,

Fridman,M.G., Zav.Labor.48, No.2, 40 /1982/

~ /3/ svato$,Z.,"Soutasna instrumentace v oboru automaticke

optické emisni spektrometrie", ve -sborniku Nové metody
emisni optické spektrometrie /Dim techniky CSVTS Ostrava
1982/, str. 74-79 .
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SEKCE MOLEKULOVE

SPEKTROSKOPIE

0Odborna skupina vibraéni spektroskopie

4.pr§covni schize se konala dne 26.kvétna 1982 v Praze
na téma "Cislicové zpracovani dat ve vibraéni spektroskopii'.
Schizi pfipravil a fidil Dr.B.Strauch, CSc

Byly pfedneseny pifednasky:
Ke Her z og , Technische Universitat, Dresden: Zur

Optimierung des Messdatenerfassungsprozesses bei der rechner-
gekoppelten IR-Spektroskopie.

K. Schaars'chmidt, Technische Universitat,
Dresden: Computer - aided Storage and Retrieval of Infrared

Spectra,

‘Odpoledne byla realizovana prakticka demonstrace vyhle-
davaciho programu na systému Specord IR 75 + KSR 4700 v la-
boratbfi Dr. M, Jakoubkové na UTZCHT CSAV v Praze, Suchdole.
Prfedvadéni Gloh /Dr.Schaarschmidt/ provazela diskuze za hoj-
né G&asti navstévnikl seminafe. :

Odborna skupina elektronové spektroskopie a fotochemie

11.pracovni schlze se konala dne S5.kvétna 1982 v Praze,
Schlzi pripravil a Fidil Ing.Milos Nepras§, CSc

Byly pfedneseny prednasky:
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Milan 5 ou & e k , UocHAB CSAV, Praha: Aromaticka
nukleofilni fotosubstituce.

Ze &tyP dosud znamych typl aromatické nukleofilni fo-
tosubstituce byla v pfedndsce vénovana pozornost zvla3dté
typlim SN2 a Sp+Nl. U bimolekularni nukleofilni substituce
byl diskutovan vliv aktivujicich elektronakceptorovych
substituentl, nutnost pFitomnosti dobré nukleofuagni skupi-
ny, vliv rozpoudtédla na kvantové vytézky a regioselekti=

"Vita reakce u derivatd benzenu, naftalenu, bifenylu a azu-

lenu, U substituce Sg+n? byl ukazan rozhodujici vliv elek-
trondonorového substituentu a jeho polohy na pribéh reakce,
byl diskutovan vliv oxida&nich &inidel na kvantovy vytéZek
reakce u "nespravné" substituovanych benzend a pozornost by-
la vénovana vybéru nukleofilu pfi kvantitativnich studiich.

U obou typl substituénich reakci byly podrobné& rozebra-
ny jejich mechanismy. Byly demonstrovany techniky /zablesko=
vd fotolyza v nanosekundové oblasti, sensibilizace a zhadSeni
reakci, aplikace fluorescence a fosforescence, ESR a CIDNP/
pou?ité pii hledani a identifikaci nestalych meziproduktd a
pro rychld kinetickd méfeni. :

V zavéru bylo poukazano na duleZitost studia aromaticke
nukleofilni fotosubstituce s ohledem na ekologické problémy
zplGsobené zneuzivanim pesticidl a krdtce byl nastinén vyhled
daldiho vyzkumu v této oblasti,

Bohustav G a § , VﬂOS, Pardubice-Rybitvi: VyuZiti ab-
sorpéni spektrofotometrie pro analyzu vicesloikovicﬁ SMESTa

Absorpéni spektrofotometrie ve viditelné a ultrafialoveé
oblasti elektromagnetického spektra /v intervalu vlnovych
délek 200 aZz 900 nm/ je uZz velmi dlouhou dobu vyuZivana k G-
Zelim kvantitativni analyzy. Ni2$i "selektivita" absorpini
spektrofotometrie viak fasto ztéZuje jeji pouziti pro analy-
zu slozitéjsich smési. Je~li analyzovanid smés sloiena z néko-
lika dobfe definovanych Latek /dale sloZzek/, které méame kK
dispozici v tistém stavu a je-Lli splnéna platnost Lambertova-

‘Beerova zakona, tj. lLinearita mezi koncentraci latky a absor-

banci jak pro jednotlivé sloiky, tak pro jejich smési, Lze
pro vyhodnoceni spekter analyzovanych smési pouZit Llineadrni
regresi metodou nejmenSich Etvercl.

0zna&me cj hledanou koncentraci sloiky j; I COPSICIR
kde n je poiet slozek, Dale oznatme ajj=l.&;j, kde E;; je mo-
larni absorp&ni koeficient slozky j pfi vlnové délce.fi; i=L,
ves,k; k n; L je tloudtka vrstvy méfenych roztokl, jako vj
oznaéme absorbance analyzované smési pfi vlnove délce Aj.

Po zavedeni maticového formalismu lze vypolitat hledané
koncentrace slozek v analyzované smési podle vztahu:

c=saTas ~TaTv ¢ je sloupcovy vektor koncentraci cj, A je ob-

délnikova matice rozméru k,n veligin ajj, vV je sloupcovy vek=-
tor absorbanci vij.

Dadle je moZno vypotitat nékteré statistické velitiny,
které umoZnuji posoudit spolehlivost ziskanych vysledkd a in-
dikuji, neni-li poruden Lambertlv-Beerliv zakon nebo nejsou-li
ve zkoumané smési pfitomny daldi Latky.






