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BULLETIN OF THE CZECHOSLOVAK SPECTROSCOPIC SOCIETY, NO 60/1990

Briefly from the content
THE SOCIETY LIFE

Referring on financial budget.

9th Cs.Spectroscopic Conference - Ceské Bud&jovice
June 1992 is approaching.

New organizing committee of the Optical Atomic
Spectroscopy Section set up.

Prof.Plsko appointed the Society representative

to the XI.CANAS/Moscow.

Seminar on the use of spectroscopic methods in
environment studies has got the green light.

he Society Committee has met for the 49th time.

PERSONAL

Prof.M.Matherny - We congratulate to his 60th
birthday.
Ing.P.Tr5ka - member of the Society Committee
died at the age of 54.
Ing.K.Kubofi - one of the outstanding czech spectro-
scopists died at the age of 57.

SOCIETY ACTIVITIES
Optical Atomic Spectroscopy

- 3rd Seminar on ICP and Developments in Atomic Spectro-
scopy
(26.-30.3.1990, 75 participants incl., 22 from abroad
/10 countries/, 19 lectures, 17 short communications,
17 posters; proceedings available)

-Course of lectures on AAS

(21.-25.5.1990, 68 participants, 6 lectors, introduc-
tion to the theory and practice of AAS, AAS-ETA,
hydride technique, methodology, interferences, applica-
tions; incl. OES-ICP and related methods)

Molecular Spectroscopy

-Training Course on the Measuring of Vibrational Spectra
(15.-19.1.1990, 29 participants; lectures and laboratory

practice using instrumentation and software of Carl Zeiss,

Jena, Perkin-Elmer, Philips Scientific UK, Jobin Yvon,
JEOL; extra lecture and practice on water analysis by
UV/VIS spectroscopy) -

- Meeting of the Solid State Spectroscopy Group

(lecture : Time Resolved Optical Spectroscopy in Japan
by V.Fidler; czech abstract)

-Meeting of the Magnetic Resonance Spectroscopy Group
17th EPR Seminar (23.-25.5.1990, 18 lectures; list
of lectures)
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Special Spectroscopic Methods

-Meeting of the Electrone and Ion Spectroscopy Group
(lecture : Ion Sputtering of Solids by J.Krdl; czech
abstract)

-X-ray Spectroscopy Group
Seminar on News in X-ray Fluorescence Analysis
(29.3.1990; lecturer : Dr.G.T.J.Kuipéres, Philips, NL;
45 participants; next seminar to be held in autumn
1990)

-Mass Spectroscopy Group
Seminar on desk-to MS spectrometers
(6.2.1990, 48 participants; lecturers: J.Wellby,
Finnigan MAT, B.Mdca, CS, J.Novdk, CS5 ; demonstra-
tion of GC/MS system INCOS 50 MAT/Finnigan)

-Instrumental Radioanalytical Methods Group
Conference on Radioanalytical Technigques
(28.-31.5.1990, 29 participants, 15 lectures;
abstracts available)

-Mossbauer Spectroscopy Group

Meeting with 4 lectures

(21.6.1990, 17 participants; authors: J.Sitek, M.Migli-
erini,M.Seberini, I.Turek, V.Horsky; proposal for LI T
International Seminar on Mossbauer Spectroscopy in
Material Research or alternatively: Mossbauer Spectro-
scopy and Magnetism)

AUTHORIZATION OF ANALYTICAL LABORATORIES
general information by J.Mrdz

ATOMIC EMISSION SPECTROSCOPY WITH INDUCTIVELY
COUPLED PLASMA : Present State and Future (J.Toman)

PRIZE WINNERS OF THE YOUNG SPECTROSCOPISTS CONTEST 1990
(czech/slovak abstracts of winner’s papers by
Ivan Jirka, Vladimir Andéra and M.Miglierini)
CONFERENCE AND SEMINARS
SOCIETY PUBLICATIONS
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ZPRAVY ZE SPOLECNOSTI

V pribéhu l.pololeti 1990 se uskute&nilo celkem 8 schbizi
ptfedsednictva hlavniho vyboru. Z projedndvané agendy déle uva-
dime nejzdvaznéjsi body.

- Na zdkladé rozboru finanéni situace Spole&nosti a rozhodnuti
hlavniho vyboru v r. 1989 (viz Bull. 59/1989) o Ulsporném hos-
podafeni byly projedndvdny jednotlivé polozky finan&niho plé-
nu, predev3im edic¢ni €innost a zplsob kalkulace odbornych
akci. Vyddvani monotématickych sbornik& bude financovéno
z rozpocCtu akci; s redaktorem Spolenosti Dr.M.Farou bude pro-
Jedndvéno sestaveni redakéni rady konkrétniho sborniku a re-
dak€ni rada bude zodpovédnd za obsah i formu sborniku. Sou&ds-
ti dsporného finané&niho reZimu bude i zasildni Bulletinu Spo-
letnosti pouze reprezentantim kolektivnich &lent, individudl-
nim ¢lendm, €lendm hlavniho vyboru a gestnym &lentim. Ostatni
tlenové co dosavadni odbératelé si mohou Bulletin objednat za
rezijni cenu.

Rozpocty na akce musi byt pfedem schvdleny hospoddfkou Spolet-
nosti Ing.D.Kolihovou, kterd poskytne metodickou pomoc k vy-
tvofeni aktivniho rozpo&tu akce.

- Bylo rozhodnute uspofddat 9.¢s.spektroskopickou konferenci ve
dnech 22. - 26.6.1992 v Ceskych Budéjovicich. Za piedsedu
organizacniho vyboru zvolilo ptedsednictvo hlavniho vyboru
Dr.M.Faru a za ptedsedu programového vyboru Ing.K.Volku. Mis-
to konédni konference bylo vybrdno nikoliv jen s ochledem na
urcitou tradici, ale zejména pro vyhody organizaéniho zézemi,
Jez by mély uleh€&it rozpoétu konference.

- Prfedsednictvo hlavniho vyboru souhlasilo s ndvrhem vedouciho
sekce optické atomové spektroskopie Dr.J.Musila, aby &innost
sekce spolu s nim Fidil organizaéni vybor ve sloZeni

Dr.J.Koretkovad, CSc, Ing.V.Stresko, CSc - AAS
Dr.J.Kubova, CSc, Dr.J.Toman, CSc - ICP
Ing.v.Chlan, CSc, Ing.Z.Kubod, CSc - automaticka

’ spektrometrie

- Predsednictvo hlavniho vyboru se zabyvalo situaci védeckych
spole¢nosti, pracujicich ve svazku Komise pro organizovani vé-
deckych spoletnosti CSAV (KOVS). Je pro setrvani Spoleénosti
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pti CSAV, avsak bez administrativy KOVS. Dosavadni ekonomicks
samostatnost Spole¢nosti ddvé4 pfedpoklady pro jeji zcela sa-
mostatné pdsobeni. Byla zah&djena ptiprava ndvrhu novych stanov
Spoletnosti. Dosavadni jednani nasv&déuji, ¥e lze odekédvat za-
jem €lenl, aby v ramci CSFR piscbila jedind spektroskopické
spole€nost. Pfedsednictvo hlavniho vyboru poklddd za nejdaleZi-
téj51 do budoucna, aby jednotlivé odborné skupiny dokdzaly
udrzet vysoky standard svych akci a tim pfispé&ly k integrite
véech zdjemcl o danou oblast spektroskopie, at teoretika &i
praktikd.

- Po inventurni uzdvérce za rok 1989 byl navrZen odprodej zbytkd
vydanych tiskovin za sniZené ceny. Seznam je uveden na str. 44.

- Predsednictvo hlavniho vyboru schvdlilo Prof.E.Pl3ka jako za-
stupce Spoletnosti na 9.CANAS v Maskvd a povéfilo ho tlumogit
nédvrh, aby se pfi5ti konference CANAS konala v CSFR v r. 1992
spolu s 9.(Cs.spektroskopickou konferenc{.

- Ing.Petr Krfidk, CSc byl povéfen organizaci tématického z&djez-
du do Bergenu/Norsko na XXVII.CSI v r. 1991. Ing.Hulinsky
k tomu vede jedndni k zajisté&ni dopravy.

- Upozornéni potadateltm akci
Vzhledem k tomu, Ze pldn odborné &innosti schvaluje hlavni vy-
bor Spoletnosti na doporuéeni pfedsednictva, je nutné kaZdou
zménu v pofdddni vicedennich akci predlo?it k projedndni pted-
sednictvu. (Finantni ztréty nebude moZné kryt nadéle z rozpot-
tu Spolecnosti.)

- Predsednictvo pfipravilo program schize hlavniho vyboru Spoleg&-
nosti, svolané na 18.6.1990.

- Dr.Musil navrhl uspofddat semindt o vyuziti spektroskopickych
metod pfi sledovdni Zivotniho prostfedi na podzim 1991. Na
organizaci semindfe by se m&ly podilet predeviim atomovéd a mo-
lekulovad sekce Spole&nosti.

49.schtize hlavniho vyboru Cs.spektroskopické spolegnosti
se konala dne 18.&ervna 1990 od 10 hod. ve velké zasedaci sini
VSCHT a Fidil ji Ing.V.Stresko.

Ing.CiZek informoval o planované konferenci Fkoanalytika,
kterd je pofddanéd ve spoluprdci se Spoleénosti.

Dr.Mréaz pfedal plaketu Jana Marca Marci Doc.Eckertové a
vitézdim souté&Ze mladych spektroskopikd odevzdal ceny.

Zprdvu o &innosti sekci pfednesli jednotlivi vedouci.

V roce 1991 se planuje Konference atomové spektroskopie,
Semindf fizeni analyt.techniky a po&ita&ové zpracovani dat,
Kurs ICP spektrometrie, sch@ze na téma : Zku3enosti s jednoude-
lovym spektrometrem TMA-254, semindf ve spoluprdci s molekulo-
vou sekci Analytika olejl - tribodiagnostika.

Komise pro spektroskopické metody monitorovani zivotniho
prosttedi uspofadéd 7.seminaf. Komise pro standardy a referenéni
materidly uspofddd semindf o vyuziti, pfipravé& a vyznamu RM
v analytické chemii.

Ing.Dolezal (pfistrojovd komise) byl pozadan, aby komise
ptipravila pfehled, jakd bude situace se zajisténim servisu
firmy Zeiss. ')

Ing.Puschel upozornil, %e fada pracovist, kterd provozuji
analytiku Zivotniho prostfedi, pracuje na velmi nizké drovni.
Bylo by nutné tato pracovi&té zapojit do prdce ve Spole&nosti.
Ing.Stresko navrhl, aby pfedsednictvo pfipravilo névrh, jak ta-
to pracovisté zapojit. .
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Ve zprévé o hospodafeni uvedla Ing.Kolihovd, Z7e se uvaZuje
o poskytnuti élenstvi jednotlivcam a firmdm ze zahrani&i. Fir-
mdm bude nabidnuta moZnost inzerce v Bulletinu. Také se navrhu-
je potddat kursy a semindfe pro zahraniéni d€astniky. Znovu
upozornila, e rozpodet vicedennich akci musi byt planovan
s aktivem.

Dr.Mréz referoval o zaseddni Rady védeckych spolegnosti
(dtive KOVS). V jejim gele je devititlenné ptedsednictvo (odd.
véd o zivé pfirodé& a chemickych v&d zastupuje prof.Pick, prof.
Hrazdira a akademik Hejny).

Dr.Ryska pfednesl nédvrh dpravy stanov. Dosavadni uzndvaly
podtizenost k {SAV. Podle nového ndvrhu je Spole&nost prédvne
samostatny subjekt, voln& pfidruzeny k CSAV a pisobi na celém
tzemi Ceské a Slovenské republiky. Ndvrh byl schvédlen.

Tématicky z4&jezd na CSI do Bergenu : Sportturist a Slova-
koturist nemaji o pofadani zajezdu zdjem. Cedok a Rekrea détuji
za den 1200 Ké&s. UvaZ?uje se o pou?it{ autobusu Slavoje Praha.
Ing.Krfidk napi%e pro vSechny €leny informaci o zdjezdu. V pifi-
padé realizovani z4djezdu bude od dGEastnikd vybirdnma zdloha, aby
bylo z ¢eho kryt pfipadné storno.

Hlavni vybor schvdlil ndvrh pfedsednictva a do vedeni ato-
mové sekce kooptoval Dr.Koretkovou, kterd povede obor AAS za
bDr.Sychru, ktery z pracovnich divodd odstoupil.

Dr.Holik ozndmil, Ze odbornd skupina NMR by chtéla vyddvat
odborny &asopis spoletn& s Teslou Brno. Dédle upozornil, Ze v Ma-
darsku bude pofdddna mezindrodni konference o NMR. V ptipadé,
7e Spoleénost mé& byt spolupofadatelem, je nutné pfedloZit prog-
ram a rozpocet ke schvdleni pfedsednictvu.

Ptedsednictvo hlavniho vyboru Ceskoslovenské spektro-
skopické spoleinosti blahopieje

prof.Ing.Mikul4asi Mathernymu, DrSc

k jeho vyznamnému Zivotnimu jubileu a p¥i této ptile-
7itosti mu dékuje za dlouholetou aktivni préci pro
teskoslovenskou spektroskopii.

Prof.M.Matherny po dlouhd 1éta pracoval jako €len
hlavniho vyboru Cs.spektroskopické spoletnosti a svym
odbornym i pedagogickym pGsobenim vyrazné ovlivnoval
rozvoj tady spektroskopickych metod, zejména v oblas-
ti analyzy nevodivych materi&ld. V rédmci své organiza-
torské Ginnosti pfipravil fadu vyznamnych konferenci
a semindfd, vétiinou s mezindrodni G&asti.

Za Petrem Trskou

Ing.Petr Trska, CSc, pfedni odbornik v oboru NMR spektro-
skopie, zemfel za tragickych okolnosti dne 25.8.1990 ve véku
nedozitych 54 let. Cely Zivot zasvétil odborné préaci, ve které
vynikal nad svymi kolegy a vrstevniky. Zv143t vyznamné bylo je-
ho skute&né zaujeti pro zvolenou védni disciplinu, nev3edni pi-
le a maximdlni nasazeni, s nimiZz k ni vZdy pfistupoval. Jsem
pfesvédéen, Ze v8ichni, ktefi ho znali pracovné i lidsky, si
uvédomuji ztréatu, kterou jeho odchod pro NMR spektroskopii a
odbornou vefejnost znamend.

Petr Trika se narodil 10.11.1936 v Pozorce u Teplic, matu-
roval na gymnaziu v Sokolové 1954, studoval na V3CHT v Praze,
kterou v roce 1959 ukon¢il s cervenym diplomem. Po promoci zG-
stal na katedfe organické chemie jako asistent a pozdéji odbor-
ny asistent. V rdmci pedagogické &¢innosti vedl semindfe a pfed-
ndsel vybrané kapitoly spektrédlnich metod v organické chemii.
Behem védecké pfipravy na katedfe stdle vice inklinoval k fyzi-
kdlnim metoddm strukturni organické anmalyzy. Na zdkladé vysled-
k& jeho prdce mu byla nabidnuta jednoro&ni stdZ pracovistém
profesora Snatzkeho na univerzité v Bonnu, kde se zabyval prak-
tickymi aplikacemi NMR spektroskopie v organické chemii. Po néa-
vratu ze stdre stdl u zrodu oddéleni NMR na VSCHT. Zaujeti, od-
borné znalosti, vS8estranné naddni a organizagéni schopnosti by-
ly dtvodem, 7e oddéleni NMR spektroskopie je v soufasné dobe
jednim ze Spickovych pracovié% 8koly a jeho odborny vyznam Je
uzndvan v republice i v zahrani&i. Po léta pasobil de facto ja-
ko vedouci odd&leni NMR, de jure byl jmenovdn do této funkce
a? v dnoru 1990, kdy byl soucasné zvolen téz feditelem Centrdl-
nich laboratofi. Neni nadsédzkou, kdy? konstatuji, Ze rozvoj NMR
spektroskopie jako védni discipliny v naSem staté je spojen
s jeho jménem.



Petr Trska nebyl jen lzkym specialistou NMR spektroskopie,
ale rovnéZz i organizdtorem a odbornym garantem fady sympozii
NMR konanych v republice, na které zval ptfedni svétové odborni-
ky. Vyznam téchto sympozii pro roz3ifeni NMR a jeji propagaci
v nasi odborné vefejnosti je nezapomenutelnym odkazem jeho celo-
Zivotni odborné prdce. Vysokd odbornd erudice, hluboce lidsky
pristup a nezist&né zaujeti pro préci byly davodem, Ze byl zvo-
len Cs.spektroskopickou spoletnosti v roce 1977 jako jejf orga-
nizaéni tajemnik. V této funmkci se vyznamnou mérou zaslouZzil
o to, 7?e se v CSFR konala sympozia, semindfe a konference rtz-
nych spektroskopickych disciplin s 3irokou mezindrodni dgasti.
Jednim z nejvyznamnéj3ich byl kongres CSI a ICAS konany v roce
1921, kterého se zli€astnilo vice nez 1100 odbornikd z celého
svéta.

Petr Trska byl vedle svych organizaénich a odbornych akti-
vit nesmirné ¢inny i publikacéné. Je autorem a spoluautorem fa-
dy skript, ucebnic, patentl a pavodnich védeckych sdéleni uve-
fejnénych v nadich i1 zahraniénich casopisech. Kromé toho byl 1
vysoce erudovany u€itel studentd a kvalifikovany odborny kon-
zultant diplomantd a aspirantd. Bohuzel, nepfizef doby mu nedo-
volila, aby mohl samostatné odborné vychovat fadu 724kt a pokra-
covateld jeho oboru, tak jak by odpovidalo jeho invenénim a pe-
dagogickym schopnostem.

Petr Trdka nebyl typem ryziho odbornika nevnimajiciho své
okoli, byl to pfedeviim nesmirng lidsky kolega, pfitel, ktery
dovedl vZdy poradit, pomoci a téZ povzbudit kaZzdého, kdo se na
néj obratil nejen s odbornymi, ale i s lidskymi problémy. Byl
to &lovék takovych lidskych a odbornych kvalit, kteryech je
v nasi spoleénosti mélo a na které se proto nikdy nezapomind.

S vdétnosti a léskou vzpominame.

RNDr.Vladislav Kubelka, CSc

Pfedsednictvo hlavniho vyboru Cs.spektroskopické spoleé-
nosti ptfijalo s hlubokym zarmutkem zprdvu, Ze dne
19.dGnora 1990 zemfel ve véku 57 let

Ing.Karel Kubon

byvaly zamé&stnanec NHKG Ostrava-Kuntice a dlouholety
vedouci 0S automatické spektroskopie Cs.spektroskopické
spoletnosti.

Cest jeho pamétce.

SEKCE OPTICKE ATOMOVE SPEXKTROSKOPIE

_ 3.semindr o ICP a vyvojovych trendoch v atomove] spektro-
skopii - Smolenice, 26. - 30.3.1990 (spoluporiadatel Geologic-
ky Ustav PrF UK v Bratislave a Fyzikdlny dstav SAV Bratislava).

~ 3.seminar o ICP a vyvojovych trendoch v atomovej spektro-
skopii bol venovany é0.narodenindm Prof.Ing.Eduarda Plsku,DrSc.
Zorganizované odborné podujatie zaoberajldce sa problematikou
ICP bolo pokradovanim predo$lych semindrov o ICP (1l.semindr
v r. 1986 - Rychfiava pri Banskej Stiavnici, 2.semindr v r.1988
- Staré Turd). Vzhladom na Sirokd vedeckd €innost jubilanta
programovd naplf 3.semindra o ICP zahrfiovala i dalsie nove sme-
ry v oblasti atomove] spektroskopie. "

Na semindri bolo pritomnych 75 odbornikov, z toho 53 z CSFR
a 22 zo zahrani¢ia (z 10 5tatov). Bolo prezentovanych 53 odbor-
nych vystipeni (19 prednésok, 17 referdtov a 17 posterov). Z&-
stupcovia troch zahraniénych firiem (Perkin-Elmer, Spectro a
ARL) okrem odbornych vystdpeni poskytli uZzivatelom, resp. zdau-
jJemcom aj potrebné ddaje o vyrébanych pristrojoch.

Uvod semindra patril zhodnoteniu vedecko-vyskumnej, peda-
gogickej a organizdtorskej prdce prof.P18ku a jeho prinosu pre
rozvoj ¢&s.spektroskopie a reprezentdcii ¢s.vedy v zahranici.
Odborny program obsahoval jednak vyziadané prednédsky, ktoré bo-
1i venované prehladnému spracovaniu vymedzene] oblasti atomove]
spektroskopie (Prof.lLaqua-NSR, Prof.Rautschke-NDR, Prof.Gomis-
gek-Juhosldvia) a jednak predndskam a referdtom, ktoré zahrhova-
1i viaceré tematické okruhy : kombindcia OES-ICP s inymi tech-
nikami odparenia vzoriek; vyuZitie Marinkovigovho oblika; sta-
novenie prvkov vzdacnych zemin a platinovych kovov; problemati-
ka analyz organickych rozpdstadiel; priama analyza pevnych vzo-
riek a suspenzii; hodnotenie pracovnych postupov atomove] spek-
troskopie.

Sekcia posterov bola venovand praktickym aplikdciam spek-
trometrie s ICP, atomove] absorpinej spektrometrie plamefove]

a elektrotermickej na analyzu réznych typov vzoriek.

K Gspednému priebehu prispelo i prijemné prostredie Domo-
va vedeckych pracovnikov SAV a spologenské podujatia, ktore
umoznili neformdlne diskusie a ziskanie dal&ich osobnych kontak-
tov Ucastnikov semindra.



10

. Na zdver semindra Dr.I.Rubeska (predseda hodnotiacej komi-
sie semindra) predniesol hodnotiacu sprdvu, v ktoré mimo iného
povedal
"... Ddborné predndsky domdcich G€astnikov z oblasti atdmovej
spektrometrie preukdzali vzrastajldcu tendenciu, o jasne vyply-
nulo z konfrontdcie s prednd$kami uzndvanych zahrani&nych od-
bornikov...", "... Organizdtorom sa podarilo akciu zaistif do-
konale, zvlda3t je nutné vyzdvihnuit, e odborny program praktic-
ky odoznel tak, ako bol avizovany a za to je potrebné im blaho-
priat a vyjadrit uznanie."

Pozndmka redakce

Ppo Gtastniky semindfe byl vyddn sbornik abstrakt. Jeliko? téma-
tika prispévk( byla znacné Sirok&d a zahrnovala nejrazng&jsi ana-
lytické aplikace, uvddime ddle seznam ptednddek a poster. V pPi-
padé konkrétniho zdjmu zprostfedkuje sekretariat Spolegnosti
kontakt s autorem.

Rautschke R. (GDR) : Probleme der Spurenanalytik

Lagua K. (FRG) : Glow discharges - versatile excitation sources
for optical multielement spectral analysis of solids

Gomisgek S. (YU), Stresko V. (CS) and Veber M. (YU) : Preconcen-
tration methods in atomic spectroscopy

Matherny M. (CS) : Origination and development of atomic spec-
trochemistry in Slovakia

Matousek J.P. (AUS) and Mermet J.M. (F) : Electrothermal volatili-

zation for inductively coupled plasma

Slickers K.A. (FRG) : The spectroflame - ICP + spark ablation
system LISA

Hudnik V. and Budi¢ B. (YU) : Application of ICP atomic emission
spectrometry in the analysis of various materials

Krasnobaeva N. (BG) : Use of ICP-AES and LMA-AES for solving some
analytical tasks ) ‘

Rubeska I. and Paukert T. (CS) : The determination of platinum
group elements using fire-assaying with collection into
NiS buttons

Gogala A. (YU) : Can optical emission spectrometry be a self-
standing tool in quality assurance ?

Pavlovié B.V. and Marinkovi¢ M.D. (YU) : Recent investigations
of the U-shaped DCP source and its applications in spec-
trochemical analysis

Koller L. (CS) : Excitation temperature-radial distribution in.
the D.C. arc device by Marinkovit

Eckschlager K. (CS) : Properties of spectral methods from the
point of view of information theory

Floridn K. (CS) : Limiting criteria in spectrography

Kotrly S. (CS) : Approaches to the margins of analytical infor-
mation : limit of detection and limit of determination
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Kopecky J., Bernas M., Hozman J., Turk P. and Prokopovd H. (CS):
Spectral plate evaluation by means of a semiconductor
image sensor (CCD)

Kanicky V. and Toman J. (CS) : ICP-0ES determination of rare
earth elements in their ores and concentrates

Paukert T., Rubedka I. and Weiss D. (CS) : Determination of REE
by ICP OES after organic solvent extraction

Martiny E., Medved J. and Rojkovi& I. (CS) : Problems of rare
earth elements determination in the permian silicate rocks
from the Western Carpathians by atomic spectroscopy methods

Feriantik E. (CS) : Determination of rare-earth elements by AES
ICP in the presence of barite

PlieSovskd A. and Soltés P. (CS) : Correlation study of internal
standardization in ICP-AES

Dotekal B. (CS) : Direct analysis of powdered materials by
ICP-0ES suspension sampling technique

Musil J. (CS) : Direct analysis of the "difficult" biological
samples by means of ICP AES

Svato% Z. (CS) : Determination of chromium in biological mate-
rials by methods of atomic spectroscopy - present situation,
problems and perspectives

Risovd J., Hladky Z. and FiZera M. (CS) : Determination of some
essential and trace elements in brain by ICP-0ES and AAS
methods

Toman J. (CS) : ICP-0ES in organic solvents

Steffan I. and Vujicic G. (A) : Effect of ethanol on an ICP-
discharge

Fodor P. and Bertényi S. (H) : The limitations of sample intro-
duction by illustration of grape-products analysis

Grobenski Z. (FRG) : What did we learn in AAS from ICP and vice
versa ?

Dotekalovd H., Dotekal D., Komarek J. and Novotny I. (CS)
"Chemical" modifiers for the determination of selenium by
graphite furnace AAS

Krakovskd E. (CS) : Utilization of a Weta 82 tungsten atomizer
for the determination of rare earth elements

Nevoral V. (CS) : Determination of traces of vanadium in
mineral waters

Stresko V. (CS), Veber M. and Gomiidek S. (YU) : The determina-
tion of trace elements in waters by AAS after simple on-
-line preconcentration

Sedykh E. (SU) : Application of ICP in the analysis of the geo-
chemistry

Budié B. and Hudnik V. (YU) : Matrix effects in an argon induc-
tively coupled plasma

Kliment V. (CS) : Interelement correction for boron determina-
tion in Fe and Co alloys by AE ICP spectrometry
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Kosik M., Korpe! [. and Ferianéik E. (CS) : Some problems at
determination of rhenium by AES-ICP in geological samples

Kirsch M. (CS) : Application of ICP-spectrometry for routine
analyses of metal alloys

Polakovitovd J. and Kubovd J. (CS) : Some problems of determina-
tion Ta, Nb, Hf and Zr in geological samples by ICP-0ES

Postery

Gureli L., Albayrak S. and Uzmen R. (TR) : Determination of
trace rare earth elements in nuclear fuels

Rybdrovd 7. (CS) : Situation in the research of rare earth ele-
ments according to the bibliographic data in the period
1981-1988

Krfdk P., Mdsilko R. and Pricha S. (CS) : Determination of some
noble metals in waste waters using the Philips PV 8065
emission spectrometer

Vinklerovd E. and Luzar D. (CS) : Spectroflame - ICP and its
utilization in the laboratories

Gergely 5. (CS) : Chromium determination by the ICP-0ES method
using spectra accumulation technigue

Hlavdckovd I. and Hlavdcek I. (CS) : Utilization of ICP AES to
analysis of titanium alloys and their master alloys

Hlavdcek I. and Hlavdtkova I. (CS) : Determination of boron in
boron-alloyed steels by ICP AES

Helan V., Hetko Z. and Loskotovd I. (CS) : Analyses of steel
wires on optical emission spectrometers

Sokolovd B. (CS) : Direct determination of trace metals in
hydrocracker feed by ICP-AFS methods

Vida S., Floridn K. and Solédrikava M. (CS) : Testing of the
spectral line pairs for the analytical calibration of LMA
steels ;

Reitznerovd E. (CS) : Determination of trace elements As, Bi,
Pb, Sb, Sn in high quality copper by AAS method

Holéczyovd G. and Matherny M. (CS) : Matrix effects in the de-
termination of Cd by the AAS-ETA methods

Splhagek R. (CS) : Method development for determination of Pb,
Zn, Cd and Cu in milk and dairy product with ETA AAS

FiSera M., Hladky Z. and Risovd J. (CS) : Determination of
arsenic by ETA AAS and elimination of matrix effects

Zemberyovd M., Vatkovd M. and Smirnovad L. (CS) : Electrothermal
atomization of metal chelates for anmalytical application

Havranovd H. (CS) : Determination of sodium in new additiv for
unleaded gasoline by flame AAS

Choudhury V. (IND) : The analysis of tungsten in tungsten ores
by spectrophotometry, X-ray fluorescence and atomic ab-
sorption methods
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Kurs AAS 1990

Jiz potfeti se uskutefnil kurs atomové absorp&ni spektro-
metrie, tentokrdte formou interndtniho soustfedéni ve Skolicim
stfedisku v Janové nad Nisou ve dnech 21. - 25.kvétna 1990.
Osnova kursu, upravend podle zkusenosti z pfedchdzejicich béhd,
zahrnovala nejen problematiku atomové absorpéni spektrometrie,
ale i metod ptibuznych a metody OES-ICP. Vyuka byla rozdélena
do 18 hodin pfednasek, na né&Zz navdzalo celkem 12 hodin semindfd.
Lektory byli prof.Plsko, Dr.Dédina, Ing.Kolihovd, Dr.Koreckova,
Dr.Fara a Dr.Musil, ktery také pribé&h kursu tidil.

Z priabéhu diskusi v réamci semindf( se prokdzalo, Ze kromé
vlastniho pfedm&tu kursu pokléddaj{ frekventanti za aktudlni i
problematiku systémového pfistupu k analytické chemii, proble-
matiku metrologie a praxi pfipravy vzork( k vlastnimu méfeni AAS.

U8astnici kursu, v&t3inou mladi analytici s praxi do 5 let,
uvitali i stru¢nou informaci o odborné literatufe z oblasti spek-
troskopie. Celkem se kursu zaGastnilo 68 frekventantd, coZ zce-
la naplnilo kapacitu 3koliciho zatizeni, mimochodem perfektné vy-
baveného. Zdjem o kurs byl ovsem tak veliky, Ze pro druhou skupi-
nu ptihlé&senych bude uspofdddn podzimni beh v listopadu 1990.
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SEXCE MOLEXULOVE SPEKTROSKOPIE

0S5 vibraéni spektroskopie

Kurs méfeni vibraénich spekter 1990

Kurs se konal ve dnech 15.-19. ledna 1990 v budové che-
mickych kateder PfF UK a na Fyzikdlnim dstavé MFF UK v Praze.
Kursu se zucastnilo 29 frekventantl , ktefi byli rozdéleni
do 4 skupin. Dopoledne probihaly ptfedndsky, odpoledne cviteni;
pro skupinu "vodatfa" byla zafazena pfedndska o UV/VIS spektro-
skopii Dr:Ireny Némcové s ndsledujicim demonstraénim cvicenim.
4, den kursu bylo fakultativni déleni na reflexni spektroskopii
nebo spektrdlni analyzu vody, kterou pfednd3el Ing.Vavrouch.

Tradi¢né byla realisovdna anketa o zdjmech ucastnikd
a také hodnoceni kursu. Pfistrojové byl kurs zajistén infra-
cervenymi spektrometry Specord M 80, Perkin-Elmer 684 + Data
stanice 3600 II., FTIR - spektrometr PE 1760A, zapGjteny firmou
Perkin Elmer z Vidné, ddle data stanici a Search programem,
program EAGLE firmy Philips Scientific UK, Cambridge, zapljce-
ny jednak (jstavem anorganické chemie C£SAV, jednak Ing.S5midkem,
Léciva Praha.

Ramanova spektroskopie byla demonstrovdna jednak na systé-
mu ve Fyzikdlnim dstavu MFF UK (Jobin Yvon), jednak na P¥FUK
na ptistroji JEOL JRS-S1.

0S spektroskopie pevného stavu

uspotddala dne 24.1.1990 ve FzU CSAV v Praze pracovni
schiizi na téma Casové rozli%end opticka spektroskopie v Japons-
ku, jiz se zdc€astnilo 15 €lend 0S. Hlavnim pfedndsejicim byl
doc.Dr.V.Fidler,CSc .z pfirodovédecké fakulty UK, ktery svi]
referdt rozvrhl do tifi &4sti: 1. Japonskd kvétena a ptistupy
k véde, 2. Nékteré zkuZenosti z Ustavu molekuldrnich véd (IMS)
v Okazaki, 3. Metody optické spektroskopie s vysokym (ps,fs)
tasovym rozlidenim na nékterych pfednich japonskych pracovis-
tich. Schizi ¥idil vedouci 0S Dr.Jan Polecha, na jehoZ doporu-
ceni dale pretiskujeme resumé pfedndsky Dr.Fidlera.
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Vlastimil Fidler , katedra fyzikdlni chemie P¥F UK, Praha:
Japonsko, viéda a optické spektroskopie

Je neobvyklé, aby pfedndSejici zahajoval semindf o moder-
nich spektroskopickych metoddch Gvahami o ndboZenstvi - byt -
5lo o budhismus. V Japonsku vSak evropskd m&fitka neplati
a tak se autor filosofickym dvodem pokusil naznatit, jak japonské
kulturni tradice, opirajici se o 3into a budhismus jsou v3udy-
ptitomné, silné a ovlivihujici i védecké mysleni i pFistupy
k vyzkumné prdci v laboratofi. Mezi diskutovanymi aspekty
této stranky japonského Zivota byla i "linedrni" logika - Uhel-
ny to kdmen evropského védeckého myZleni (uzndvajici ptiginné
souvislosti) - dle japonského pohledu nedostate&ny to ndstroj
pro uchopeni podstaty pravdy a nastoupeni sprévné Zzivotni
cesty - tedy i védy. Priddme-1i tradiéni dctu k autoritém,
pevnou hierarchii a kdzen - mdme pfed sebou nékteré z dalezi-
tych aspektl japonské védy, které ji délaji tak efektivni -

a nepfilid invenéni zéroven.

To se autor pokusil demonstrovat i na oblasti modernich
metod optické spektroskopie, rozvijenych na vyzkumnych praco-
vidtich v Japonsku. Mezi diskutovanymi metodami byly &asove
rozliSend ps/ns spektrofluorometrie s vyuZitim UV-SOR (syn-
chrotronniho zdfeni) pro excitaci, neddvno vyvinuté metody
souctasného méfeni Ramanskych a absorpénich spekter fotolabil-
nich biomakromolekul a nékteré neddvné pokusy o nové metody
fs/ps RR 'a fluorescen&ni spektroskopie s pulsnimi lasery.
Jednou z nejlspésnéji rozvijenych novych optickych spektrosko-
pii v Japonsku je "akumulovand foton-echo" technika, kteréd
s pouzitim CW diodovych laser@ dociluje fs(!) &asového rozlige-
ni a je d&innym nédstrojem pro studium relaxa&nich foton/fono-
novych procest zvldsté v pevnych ldtkdch.

Semindf byl tedy pokusem ukdzat (na zdkladé zkusenosti
z ndvstév 10-ti prednich japonskych univerzit, 2 vyzkumnych
Gstavl a dalsi prédce v jednom z nich) nékteré neddvné spektro-
skopické novinky na japonskych pracovistich i vliv kulturniho
zdzemi na tuto prozaickou oblast védy.

Dal&{i pracovni schlize 0S spektroskopie pevného stavu se
uskute&nily 25.4. a 6.6.1990 ve Fyzikdlnim dstavu {SAV. Hlav-
nimi body programu byly pfednadky

E.I. Zinin, Institut jadernoj fiziki SO AN SSSR, Novo-
sibirsk: Nakopitel elektronov i primenenije synchrotronnovo
izlutenija dlja vremenno razreSenno] spekiroskopiji

Uvodni &dst byla vE&novéna popisu vlastnosti a zdrojh
synchrotronového zafeni v Novosibirsku, zbyld cdst popisu
aparatury pro Gasové rozliSenou spektiroskopii. 3 ¢

Synchrotronové zdfeni je lzce smérové, polarizovang, )
intenzivni zafeni se spojitym spektrem od 0,01 nm do viditelne
oblasti a s tasové stabilni modulaci (podrobnéji o vlastnostech
a pouziti synchrotronového zéfeni napt. L1, . ol

Zdroje synchrotronového zdfeni v IJF v Novosibirsku maji
ndsledujici parametry:



16

VEPP-2M se pouZzivd pro oblast mékkého rentgenového a vakuového
ultrafialového zatfeni (0,5 nm a? 300 nm). Doba pulsu zdfeni
0,2 ns, opakovaci perioda 60 ns.

VEPP-4 se pouZ?ivéd pro oblast rentgenového zafeni 0,01 nm a?
0,1 nm. Doba pulsu zafeni 0,5 ns, opakovaci perioda 1,25 Jus-

U obou zdrojd je moZno méfit charakteristiky luminiscence
excitované pulsnim synchrotronovym zdfenim : staciondrni spek-

tra, Casové rozlisend spektra a kinetiku luminiscence. Registra-

ce se provddi specidlni elektronové optickou stroboskopickou
metodou (disektorem), umoZfiujici vzorkovat pulsy s aparaturnim
rozlisenim disektoru cca 1 ps (popis .disektoru YZ

1 G.N.Kulipanov, A.N.Skrinskij: UFN 122 (1977) 369-418
2 E.I.Zinin : Nucl.Instr. and Methods 208 (1983) 439-441

Ivo Luked, Vlastimil Chdb, Fyzikdlni dstav CSAV Praha:
Zmény morfologie a elektronové struktury na rozhrani Si/SiD2
indukované laserovym z&fenim

0S5 magnetické rezonanéni spektroskopie

uskutecnila sv(j 17.EPR semindf v Pezinskej Babe ve dnech

23. - 25.5.1990 ve spoluprici se Slovenskou chemickou spole&-
nosti a katedrou fyzikdlni chemie CHTF SVST. Sougasné& probshla
i 37.pracovni schlze &lenti 0S. Akce se zuéastnilo 25 odbornika.
Rozsah semindfe, k jehoz pribéhu redakce Bulletinu neobdrzela
podrobné&jsi informace, dokumentujeme alespofi pfehledem pfihl&a-
Senych prispévkd (podle ddajd ve 2.cirkulatfi semindfe).

A.Tka€ : Radikdlové reakcie v studenej mikrovlinnej plazme

A.Bartl : EPR Untersuchungen zur Ladungsspeicherung in organi-
schen Verbindungen

V.ferny : Experimentdlni a teoretické divody pro zahrnuti inter-

akci C€tvrtého fddu do Spinového Hamiltonidnu v ptipade

skel dopovanych d-5-nefistotami s orbitdln& nedegenerovany-

mi xX,-A-1 zdkladnim stavem
M.Melnik : ESR spektrd komplexov niobu

M.Mazir, H.Hulinovd, M.Valko, P.Pelikdn, M.LiZka : Studium
sol-gél procesu EPR spektroskopiou :

M.Valko, P.Pelikdn, M.Mazdir, S.Biskupi¢ : ESR spektroskopia kom-

plexov medi s biologickymi ligandami pri 77 K

A.Stasko, V.Cholvad, S.Biskupi&, K.Szabové : Radik&lové produkty

fotochemického rozkladu azozldéenin
R.Klusdk, P.Kubdgek : Ionradikdly polyalkylovanyeh pyrrold
P.Kubdcek : Spektrometr SE/X 2547 a SEX-software
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J.Pilat, J.Labsky : Aktivacni energie segmentdlni difuze polyme-
r& ve ztedénych roztocich

K.DOndrias, P.Gergol, A.Stasko : PouZitie EPR spinovych sond pri
§tddiu vlastnosti krviniek ako nosicov lieciv :

Z.Hlouskovda, J.Bartos : Stanovenie segmentdlnej velkosti poly-
etyléntereftaldtu pomocou ESR metody spinovej sondy

M.Klimovéd, M.Omastovd : ESR Stddium elektrochemicky syntetizova-
ného polypyrolu

J.Placek : Pripojenie IBM AT pocitac¢a k Varian E-4 ESR spektro-
metru

K.MikleSovd, F.Szocs : Transport voInych radikdlov v zmesiach
polymérov a v polymérnych kompozitoch

J.Bartos : Stanoveni segmentdlni velikosti v polyetylenterefta-
latu pomoci optického dvojlomu a ESR spin-sondovér metody

L.Omelka, M.Meske : Radikdlové reakcie substituovanych 5-pyra-
zolonov

A.Stasko, A.Bartl, G.Domschke : Dusikato-sirne heterocyklické
radikdly v reakcidch aromatickych aminov s chloridmi siry

Problémy a perspektivy ESR techniky (diskusia)
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SEKCE SPECIALNICH SPEKTROSKOPICKYCH METOD

0S elektronové a iontové spektroskopie

uspofddala dne 21.2.1990 ve Fyzikdlnim dstavu CSAV pracov-
ni schiizi na téma iontového odprasovdni pevnych latek, jiz
pr1prav11 a tidil Dr.J.Zemek,CSc. Na programu byla pfednd3ka
ing.J.Kré4le,CSc z FJFI CVUT, po ni? nédsledovala diskuse o ana-
lytickych dusled01ch pouz1t1 svazku iontd k odpraSovédni pev-
nych ldtek. Z ptedndsky uvddime struény vytah.

Jaroslav Kral, FIJFI CVUT Praha: Iontové odpradovani
pevnych latek

PtednédSka se vénovala fyzikdlnimu dera%ovéni pevnych
liatek v disledku pruznych srdzek 10ntu a atomd pti iontoveém
bombardovéani.

Prvni €d4st byla vénovdna odprasovdni jednoduchych 1létek,
tvofenych jednou fdzi jednoho prvku. Byl definovédn vytézek
odprasovédni. Ve stru¢nosti byla pfipomenuta jeho zdvislost na
vlastnostech iontd a atomi terce, na struktufe a orientaci
terce, povrchové vazebni energii jeho atomd a topografii jeho
povrchu, Ghlu dopadu iontd na ter¢ a na teploté. Krdtkd zmin-
ka se tykala dhlového a energetického rozdéleni odprdSenych
atomd. Nékteré zdvislosti byly charakterizovédny také pomoci
vysledkd Sigmundova teoretického modelu linedrni kaskddy a pro
oblast blizko prahu odpraSovédni byl uveden empiricky vztah
pro vytézek odpraSovédni v zdvislosti na energii iontd, normo-
vané k prahu odprasovani.

Druhd ¢d4st pojedndvala o odprasovani vicesloZkovych lédtek,
kde se obecné pozoruje jev pfednostniho odpraSovani, pfi kte-
rém vytézky odprasovanych atomd nejsou pfimo dmérny koncentra-
cim sloZek na odpraSovaném povrchu terce. Pozornost byla véno-
vdna pozménéné vrstvé u povrchu ionty bombardovaného terce
a byly uvedeny transportni procesy, které (vedle pfednostniho
odprasovdni) se uplatiiuji pfi jejim vzniku. Krdtce byl charak-
terizovdn vliv srdzkového michéni (jednak implantace odraZenych
atomt, jednak pfemistovdni atoml ve srédzkové kaskadé), tepelné
difuse, radiaéné zesilené difuse, povrchové segregace (Gibbso-
vy adsorpce) a radia¢éné& vyvolané segregace. Byla naznacena
oblast teplot, kdy se tyto procesy mohou vyrazné uplatnit
a rozsah odpovidajici pozménéné vrstvy.
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0S5 rentgenové spektrometrie

uspofadala ve spoluprdci s firmou Philips dne 29.3.1990 v UKD?
v Praze seminat "Technické novinky v rentgenfluorescenéni ana-
lyze", ktery fidil vedouci 0S Dr.Véclav Machacek. Hlavnim pfed-
ndZejicim byl Dr.G.T.J.Kuipéres (Philips, Almelo, Holandsko),
jehoz predndska méla tyto hlavni body :

1) Rentgenky se zdvojenou anodou

2) Zakiivené krystaly v RFA

3) Krystaly typu PX a jejich vyuziti

4) Novy software pro kvalitativni a kvantitativni analyzu

5) Software "Uniquant" pro bezstandardovou semikvantitativ-

ni analyzu

6) Predvedeni softwaru X 40 na po&itaci PC

7) Prehled energeticko-dispersnich pfistrojd fy. Philips
Semindtfe se zlcastnilo 45 odbornikd.

Vedeni 0S pfipravuje na podzim dvoudenni semindf na téma
"Novinky v nasich laboratofich rtg fluorescence"

0S hmotnostni spektrometrie

Celodenni seminaf "Malé stolni hmotnostn{ spektrometry"
se konal ve spoluprdci s prirodovédeckou fakultou UK a firmou
Finnigan 6.dnora 1990 v Chemickém dGstavu pfirodovédecké fakul-
ty. Zdicastnilo se ho 48 €lend odborné skupiny.

Uvodem se zminil pfedseda 0S hmotnostni spektrometrie
Dr.Miroslav Ryska o soucasnych metoddch hmotnostni spektromet-
rie v organické analyze a o jejich stavu v CSFR. 2 prednasky
pfednesl Dr.J.Wellby z aplikacnich laboratofi firmy Finnigan
MAT na téma "Inovace v oblasti stolnich ptistroja". RNDr.B.
Mdca, CSc sezndmil posluchace s vlastnimi zkuSenostmi s provo-
zem GC/MS systému Incos 50. Iontovéd past jako vhodny plynové
chromatograficky detektor byla pfedmétem sdéleni Ing.J.Novdka,
CSc. Sougdsti semindfe byla praktickd ukdzka nového GC/MS sys-
tému Incos 50 MAT.

0S instrumentdlnich radioanalytickych metod

Jak je jiZ dlouholetou tradicf, konala se i letos na pfe-
lomu kvétna a &ervna ve Skolicim stfedisku ZRUP v Klugenicich
Konference IAA 90. Dva roky trvajici rekonstrukce jaderného
reaktoru v ReZi, tj. jediného nejdtleZit&jsiho zdroje neutrond
pro aktiva&ni analyzu, a zdarovef ménici se financ¢ni situace na
vyzkumnych pracovistich byly pticinou niZ5iho potu Gfastnikd
nez tomu bylo v ptedchdzejicich létech. Celkem se konference
zditastnilo 28 odbornikt z Ceskoslovenska a 1 z Polska a pted-
neseno bylo 21 ptispévka.

Odborny program byl tradiéné zaméfen na neutronovou akti-
vaéni analyzu (tentokrdt pouze 7 prispévk(), jaderné metody
zaloZ?ené na pruzném rozptylu (2 pfispévky), PIXE (1 referdt),
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obecné problémy gamaspektrometrie - ptistrojovd technika, pro-
gramové vybaveni (5 piFispévk(), aplikace radiocaktivnich indiké&-
tord v pramyslu (1 referdt), méfen{ ptirozené radioaktivity

(? pfispévky), aplikace radionuklid& v medicing& (1 referdat),
mimo uvedené okruhy byl zaméfen 1 pfispévek.

PEibliZné 60% prispévka bylo vénovédno obecnym a metodickym
problémim, zbylé prezentovaly vyuzit{ radiocanalytickych metod
v praxi.

Prostory Skoliciho stfediska ZRUP poskytuji idedlni podmin-
ky pro akce tohoto druhu, charakter zafizeni i jeho okoli navo-
zuje neformdlni atmosféru. Pristi KOnference IAA 91 se bude
opét konat v Kluéenicich.

0S Mossbauerovy spektroskopie

uspotddala svoji pracovni schlzi dne 21.6.1990 v Ustavu fyzikdl-
ni metalurgie CSAV v Brné. Schize se zG&astnilo 17 &lena 0S a
Fidil ji vedouci 0S Ing.0.Schneeweiss, CSc. Po informaci o jed-
ndni schize hlavniho vyboru Spolecnosti vyslechli dgastnici od-
borné referdty

datoritie Kl Mo Mrgrl ite TR nd AT RE SVST, Bratislava
Vliv geomeirie méfeni na parametry mossbauerovského spektra

M. Seberini, EF SY5T Bratislava : Aplikace teorie
chyb pfi interpretaci experimentdlnich dat

I. Turek, UFM CSAV Brno : Mossbauerovsks spektra mag-
netickych lédtek s ndhodnym gradientem elektrického pole

V.Horsky {_VQCHT Praha : Pfistrojové a programové vyba-
veni laboratofe Mossbauerovy spektroskopie na VSCHT v Praze

Ddle byla projednédna moZnost uspofddani vicedenniho semi-
ndfe s mezindrodni d€asti v roce 1991. Byl navrZen ndzev
"Mossbauer spectroscopy in material research", popfipadé
"Mossbauer spectroscopy and magnetism". Vzhledem k nejasnostem
ohledne dostupnosti sluZeb bude o moZnosti kondni rozhodnuto
pozdéji.

Byl zvaZovdn zdmér uchdzet se o pofdddni International
Conference on the Applications of the Mossbauer Effect v roce
1995 v CSFR. Vzhledem k rozsahu konference by jako misto konani
ptichédzela v dvahu Praha nebo Vysoké Tatry.

Pfi5ti pracovni schiize by méla probéhnout v Ko3icich na
PF UPJS. Termin terven 1991, téma "Mossbauerova spektroskopie
v materidlovém vyzkumu".

LY.\
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AKREDITACE LABORATORT

Potdtkem ledna 1990 uspofddala Vysokd Skola chemicko-tech-
nologickd a sduzeni Analytika jednodenni semindf k problematice
akreditace analytickych laboratofi. Poget G€astnikd zna&né pfe-
vy3il pévodni odhad, avSak mnohem vice udivujici byl kvalifiko-
vany zajem fady Ggastnikda, majicich jiZ ur&ité zkuSenosti s po-
stupem k ziskdni akreditace nebo alespoil ptipravujicich své pra-
covigté k tomuto kroku. Vcelku vZak mohl semindf pfinést vlast-
né jen zédkladni informace k postupu akreditace, nebot akreditac-
ni organ, Federdlni dGfad pro normalizaci a mé&feni, nebyl na se-
mindfi zastoupen tak, aby se mohl k problematice akreditaci vy-
jadtit v plné sifi.

Z4ajem mnoha Géastnikt, diskutujicich o akreditaci jesté
dlouho po skonteni semindfe, se v8ak na druhé strané vracel
k obecnéj3i problematice analytické prédce a jeji objektivni kon-
troly, coZ bylo jiz vicekrdte pfedmétem pfispé&vkd v naSem Bulle-
tinu (viz napf. Bull. 52/1987 - I.Obrusnik : Uloha referenénich
materidld pfi zabezpe&eni jakosti analyz; J.Dempir : PouZiti re-
ferenénich materidld v analyze geologickych vzorkt; Z.Ersepke
Pou?iti referenénich materidld v rtg.spektrdlni analyze z hle-
diska &ifeni chyb; - separdtni vytisky je moZno objednat v se-
kretaridtu Spoletnosti).

Diskuse na semindfi potvrdila, Ze soufasny zdjem akredi-
ta&niho orgadnu se soustieduje pfedevsim na laboratofe cinné
v oblasti exportu, kde je naléhavost jejich zfizeni zcela evi-
dentni. Zde se jednd v podstaté& o zavedeni zkouSek na ldrovni
akreditované laboratofe, avSak s vymezenim k pfislusnym vyrob-
kam, resp. exportnim komoditadm. Téchto komodit, vyZadujicich
urychlené zfizeni akreditovanych laboratofi, je podle vyjddfeni
FUNM neceld stovka. Pfedstava, jak zavést akreditaci do obecnéj-
i praxe, je zatim dosti nejasnd. Jde pfedevsim o skutecnost,
7e mnoho laboratofi pro stopovou analytiku je schopno provadeét
uréité analyzy, a to bez ptimé vazby na uréity vyrobek. Plati-
-1i ustanoveni, Ze zkusebni metody musi byt definovédny normou
(nebo jinym normativnim pfedpisem), jeZ? se vdZe k urcitému pro-
duktu, pak jen tézko budou laboratofe, tzce specializované na
urtitou analytickou metodu (byf rozpracovanou do fady analytic-
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kych postupd nebo procest), definovat "rozsah zkousek, ktereé
Jsou predmétem akreditace". A ptitom by bylo Z?4douct, aby se
zejména pfi aplikaci stopové analytickych metod uplatiovaly pa-
ralelné nebo v nédvaznosti na sebe razné analytické principy,
jeZz samy o sobé predstavuji ziizeni lzce specializovanych labo-
ratofi. Uzce specializovand laboratof je zpravidla schopna vy-
dat velmi presnou analytickou informaci k urditému analyzované-
mu pFedmétu (vzorku), neni vSak zpravidla schopna posoudit
pfedmét v plné 5itfi, tj. z hlediska v&ech normou pfedepsanych
zkousek. Tento stav je charakteristicky pro vét%inu spektrosko-
pickych laboratofi, jejich? podil na analytickych pracech je
znatny, ne-1i ptevazujici.

VEtSina GZastnikd semindfe projevila zdjem o ziskdni akre-
ditace pro urcité zkoudky, tj. zavést takovy rezim své €innos-
ti, ktery by vyhovoval ndro&nym akreditadnim kritériim. Soufas-
né si viak uvédomuje, Ze se neobejde bez urtitého prdvniho uspo-
fdddni celé problematiky, jeZ by vychédzelo z podrobné znalosti
specifik analytické préce. Proto se jako velmi uzite&n§ proje-
vila iniciativa sdruZeni Analytika pfi katedfe analytické che-
mie VSCHT v Praze, které se - a to pfedeviim jiZ ve vlastnim
zdjmu - hodld ve slo?ité problematice pfimo angaZovat. Do doby
-uzdveérky tohoto €isla Bulletinu se podatilo sekretaridtu sdru-
zeni Analytika soustfedit alespof zdkladni informace k proble-
matice akreditace laboratofi, které shrnuje déle ve svém pfi-
spévku Dr.Mraz.

Redakce Bulletinu si uvédomuje zdvaZnost i aktudlnost to-
hoto tématu, a proto se bude sna?it naddle vyvoj sledovat a
pfindset dal3i informace; aby podnitila zadjem predevdim spek-
troskopickych laboratofi, vyzyvd své &tendfe k aktivnimu pokra-
tovéni v diskusi, at ji? formou vlastnich pifispévkd, nebo dota-
zG.

Milan Fara

Informace k problematice akreditace laboratofi
Dr.Jan Mrédz, CSc, katedra anal.chemie VSCHT, Praha

Akreditatnim orgdnem, posuzujicim a uzndvajicim zplsobi-
lost laboratofi k vykonu zku&ebnictvi, je Federdlni Gfad pro
normalizaci a méfeni

Ing.Novotnd b

odbor zku3ebnictvi FUNM

Betlémské nam. &, Praha 1

telefon 231 54 82

Ing.Alad4r 014h
akreditaéni dGtvar Cs.dstav pre atestaciu pristrojov
a zariadeni

Cesta CSSP 2929
921 24 Piestany
telefon 252 41
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Organizace, kterd se uchdzi o akreditaci nebo ma byt akre-
ditovdna na zdklad& ustanoveni bodu I.3 metodickych pokyna
FUNM ‘MP S7 45 001-89 ptedkl4ddd FUNM %&dost na ptedepsaném for-
muldfi. Mimo jiné musi organizace v 74dosti uvést souhlas s hra-
zenim ndklad(, které pfi akreditaci vzniknou. Ddle musi pfesné
a jednoznacné vymezit rozsah zkou$ek, které jsou pfedmétem akre-
ditace, pfipadné i s vymezenim k ptislusnym vyrobkdm. ZkuZebni
metody musi byt definovadny normou (ndrodni, mezindrodni), sta-
novenym normativné-technickym dokumentem anebo popsané zplsobem
ptijyatelnym pro FUNM.

ddost podepisuje statutdrni zdstupce Zadajic{ organizace.

FUNM posoudi a ptezkoumd pfedlo?enou ¥idost po vécné i
formdlni strdnce. Pro posuzovéni Z4dosti plati akreditaé&ni kri-
teria (viz déle).

Pteddnim 74ddosti za&inid akredita&ni proces, ktery zahrnu-
Jje

a) sbér informaci

b) stanoveni provéfovaci komise

c) stanoveni doplfiujicich kriterii akreditace

d) provéfovdni na misté

e) vyhodnoceni vysledkt z provéfovani

f) rozhodovéni o vysledku akreditace

g) odvoldni proti vysledku akreditace

h) dozor nad akreditovanymi zkuZebnami a laboratofemi

Provétovaci komise se skl4da

- z kvalifikovanych odborniki v oblasti poZadované
akreditace -

- ze z4astupclh FUNM

- ze zastupcl akreditaéniho sttfediska.

Vybér kvalifikovanych odbornikd pro provéfeni laboratofe
provéddi akredita&ni stfedisko na zdkladé vytvofené "databanky
odbornikd". SdruZeni Analytika navrhlo do "databanky odbornika"
64 specialistid. V dohodnutém terminu se komise dostavi do orga-
nizace a provddi provérku pfimo na misté. O vysledcich svych
zjisténi zpracuje kaz?dy &len nebao skupina komise zprévu, kte-
rou ptedd akreditacnimu stfedisku ke zpracovani. Akreditagni
stredisko vypracuje zdv&reénou zprivu a po Jejim projedndni
Ji ptedloZi odboru zku&ebnictvi FUNM k dalSimu Fizeni.
0 udéleni akreditace rozhoduje pfedseda FUNM na zaklads
doporu€eni odboru zkusebnictvi. Maximalni doba platnosti akre-
ditatniho osv&dEeni je 5 let. l4dost o obnoveni akreditace se
pfedkldda minimdln& € mésict pied vypréenim lhaty, uvedené
v akreditaénim osvédéeni.
Akreditovand laboratof musi
a) trvale pegovat o dodrZovéani pozadavkd metodickych pokynd
-MP SZ 45 001-84 (akredita&nich kriterii)

b) vykondvat svou &innost Jako akreditovand organizace pouze
v rozsahu své akreditace

c) uhradit poplatky pfi poddni ?&dosti - za €lenstvi, hodnoce-
ni, dohled a jiné sluzby akredita&nimu organu, ktery je mo-
Ze Cas od tasu stanovit vzhledem k vzniklym ndkladdm

d) vyu?ivat svého opravnéni tak, aby nevznikly domnénky o pod-
Jatosti, o diskriminaci uréitého pfihlaSovatele, €i nedavé-
ra k udélené akreditaci nebo akreditaénimu organu
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e) pfi ukongeni, pozastaveni &€i zrudeni ikreditace oznémit tg—
to skutednost kazdému ptihladovateli pfi pfeddvéni pflhla§—
ky; soucasné s tim ukon¢it pouzivdni oznageni akreditovana
zkuSebna - laboratof. s
Po dobu trvédni osvédéeni o akreditaci provadi FUNM dozor
nad &innosti akreditovanych organizaci. Dozor spo&ivd v kontro-
le, jak akreditovand organizace plni akreditaéni kritéria.
Ptedkladani 7éddosti, zfizovadni akreditovanych laboratofi
a jejich &innost je upraveno v metodickych pokynech FUNM T
MPSZ 45 001-89 "VSeobecna kritéria pro vykon funkce akredito-
vané zkudebny (laboratofe)"
- aplikuje se ustanoveni EN 45 001

MPSZ 45 002-89 "V3eobecna kritéria pro posuzovani zkudeben"
- aplikuji se ustanoveni EN 45 002

Pouzitéd terminologie je uvedena v MPSZ 45 000-89.

Vedeni sdruZeni Analytika je v trvalém a Gzkém kontaktu
s pracovniky FUNM v otdzkach akreditace laboratofi. Vysledkem
této spolupréce je zatim pfedloZeni Z4dosti o akreditaci pro
katedru chemie a zkouZeni potrabin a pro laboratof AAS na
VSCHT v Praze. Vedeni sdruZeni prabé&zné shromaZduje a upfeshg—
je informace tak, aby je v pfipad& zdjmu mohlo poskytnout kaz-
dému &lenu sdruZeni a mohlo s nim konsultovat zdleZitosti pfi-
hldsky k akreditaci. A pcalos 4

SdruZeni Analytika navrhuje vytvofit tym specialls@u, je-
hoZ &lenové by v konkrétnich pfipadech z&jmu vyprgcovgll pro
ptisludnou organizaci plén jeji pfipravy na akreditaci a po
absolvovéni tohoto pfipravného obdobi by pomohli i s podaglm
74dosti. Zbyvd vyfesit otdzku dhrady téchto specialistd viet-
né z4&leZitosti provéfovdni kvality analytickych vysledkd.

Za dilezité povazuje sdruZeni dohodnout spolecnou Eonceg-
ci v postupu pfedkldddni ?ddosti o akreditace a velmi ddrazné
a disledné& ji potom prosazovat vaéi FUNM. 1y ekt

Cely proces akreditace je nesmirné naroénou 01pno§t{ jak
dosvédgi jisté ndsledujici pfehled zdkladnich akreditatnich
kritérii{ a zahrani&nich norem.

AKREDITACNT KRITERIA

Prdvni identita

Organizace musi prokdzat vypisem z podnikového rejstiiku svoji
prdvni identifikovatelnost

Neziddastnénost a nezavislost

Organizace musi prokdzat nezidcastnénost na yyzkumg, vyvgji a
vyrobg vyrobk, které maji byt pfedmétem jeji zkusepni ¢innos-
ti a nezdvislost na vyrobnich nebo obchodnich organizacich,
které by mohly pdsobit na jejich technicky vyrok.

Nesmi se angaZovat v Zadnych €innostech, které by mohly ohrot
zit davéru (nebo vzbudit domn&nku podjatosti) v jeji zkuSebni
¢innost. 1 _

V ptipadé, Ze pro zkou3ky vyuziva zkuSeben nepo zkusebnlgh za-
tfizeni vyrobce nebo jinych organizaci, musi mit vypracovana
opatfeni, kterd vyluguji vznik pochyb o sprdvnosti jejiho po-
stupu pti zkoudeni vyrobkd.
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Rizeni a organizace

Organizace musi prokdzat, 7e je zplsobild provadét uvaZované
zkousSky podle uznédvanych zkuSebnich metodik, po pfipad& vypra-
covat metodiky zkouSek tam, kde obecné metody neexistuji.

Musi prokdzat, Ze md vypracovédn zdvazny dokument (organizaéni
fdd apod.), ktery vymezuje zodpovédnost jednotlivych organizaé-
nich dtvard, prédva a povinnosti pracovnikd, vztahy mezi fidici-
mi a vykonnymi pracovniky atd., tak, aby byla zaru&ena kontinui-
ta zkusebniho procesu.

Dokument musi byt udrZovédn tidicimi pracovniky organizace v ak-
tudlnim stavu.

Pracovnici

Organizace musi prokdzat, Ze md pracovniky s kvalifikaci, pra-
xi, technickymi znalostmi a zkuSenostmi, které odpovidaji po-
Zadavklm na funkce, které maji plnit.

Ddle musi prokdzat, Ze

- trvale petuje a zabezpe&uje zvy3ovéni kvalifikace pracovnika
(pldn zvySovdni kvalifikace),

- 0 kvalifikaci pracovnik® vede zdznamy, obsahujici min. ddaje
0 vysledcich védecké, védeckotechnické préce, Gsasti na od-
bornych Skolenich, praxich a stdZich a o technické zplisobi-
losti téchto pracovnikd (dal3i odborné znalosti - napf. ja-
zykové apod.).

Budovy a prosttedi

Budovy a prostory, ve kterych probihajf zkousky,musi byt vyba-
veny tak, aby nedochdzelo k negativnim vlivam prostfedi na vy-
sledky zkouSek. 7ZkuSebni prostory musi splfiovat poZadavky na
provddéni zkouSek podle stanovenych metodik, pfi dodrZeni po-
Zadavk( na ochranu zkuSebniho persondlu. Pro jednotlivé zkudeb-
ni p{qstugy musi byt vypracovdny smérnice pro ochranu obsluhy
a zatizen{.

Organizace, kterd pouZzivd metody zkouSeni a provadi zkousky,
které mohou pdsobit negativné na”jeji okoli,musi prokdzat, ze
tyto vlivy sleduje a mad vypracovéna opatifeni k jejich omezeni.
Organizace musi mit vypracovdny smérnice, které upravuji pfi-
stup osob, které netvofi persondl zku&ebny, do zku3ebnich
prostor.

ZkuSebni a metrologické vybaveni

Organizace musi prokdzat, Ze je vybavena zkudebnim zatizenim
potfebnym ke sprédvnému provaddéni zkousek a méfeni, pro které
md byt oprdvnéna. V pfipadech, kdy zafizenim vybavena neni a
vyuziva pro zkousky zalizeni jiné organizace, musi prokazat,

Ze md vypracovany smérnice pro zajisténi nestrannosti zkousek,

vzajemné odsouhlasené s organizaci,Kjeji? zatizeni vyuzivd a

md v pribéhu zkouek zajistén pfistup k provadéni zkousek.

Ddle musi prokdzat

- Ze md vypracovdn a pouZivéd dokument, stanovujici a zabezpetu-

Jici sprdvnost a ptesnost mefidel (metrologicky t4d apod.)
a obdobny dokument pro zkusebni zafizeni;

- Ze mé vypracovdn harmonogram kontroly, ovéfovani a udrzby
zkusebniho a metrologického zafizeni a vybaveni a o provadé-
nych dkonech vede dodatetn& podrobné zdznamy;

- Ze md stanovena opatfeni slouZici k zabrdnéni pouZiti pri-
stroid a zatfizeni, které byly podrobeny nadmérnému namshani,
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pfetizeni apod., nebo ddvaji vysledky3 u'nighi jsgu pocbyby
o spravnosti, véetné pravidel pro ovéfeni vyslequ zkousek3
které byly na takovém zafizeni provedeny a jJe u nich podezte-
ni z nesprédvnosti; Auduv Ll )
- 7e méd vypracovan ptehled zkuSebnich a méticich zatizeni, ob-
sahujici ddaje o
- ndzvu zatizeni
- Jjeho vyrobci
- identifikaénich datech
- datu uvedeni do provozu, umisténi " ¢
- ddrzb& a ovétovani, (pfip. o reklamacich a gavadagb);
- 7e u metrologickych zatizeni (ptistrojt) mé zajiéte?gvoyerov
vani podle metrologickych pfedpist tak, aby byla zgjlstgna
nivaznost na ptisludné metrologické pfedpisy. Q zgrize(\;3 na
kterd se metrologické ptedpisy nevztahuji, musi byt ZBJ}STE-
na opatfeni, umozfujici vérohodné prokdzat korelagl a ptes-
nost vysledkd méfeni (napf. dGCast na programu mezilaborator-
nich porovnavacich zkousek).

Zkusebni metody a postupy (metodiky)

Organizace musi prokédzat, Ze md k dispozici véechpy’podklaQy )
(zkugebni metodiky, postupy, instrukce,vnormy a_jine tgchnlcke
pfedpisy), které umoZiuji provddét zkousky v pozqdoyane@ rozsa-
hu, pfesnosti a na odpovidajici drovni. Ddle musi T}t_predglsy
pro vzorkovdni (tam, kde je to nezbytné) a pro pouziti zkusgb—
nich zatfizeni tam, kde by jejich neexistence mohla Qeggtlvpe
ovlivnit vysledky zkuebniho procesu. Vsechny tqkoye ptedpisy
musi byt udrfovédny v aktualizovaném stavu a musi byt dostupne
zkuSebnimu personéalu. 8
Jestlize seppro zkougeni nebo zpracovéni vgsledkﬁ ;kousek po-
usiva vypoéetni techniky, musi byt vypracovdana p?av1dla pro
sprdvnou &innost vypodetniho systému vce?ng pravidel pro vyhle-
dévani a opravu chyb pfi takovém zpracovani.

Systém fizeni jakosti
Organizace musi mit vypracovany dokumenty’(nap?._pfirugky jakos-
ti apod.), zajistujici vnitini &innost v drovni jakosti, nezbyt-
né pro rozsah, objem a druh vykondvanych praci. V dokumentech
musi byt obsaZeno zejména
a) koncepce zjidtovéani jakosti,
b) struktura organizace (organizagni gc@ema) e
¢) vymezeni povinnost{ a prdv jednotlivych osob k zabezpeceni
jakosti provédéné préce, Bk _ uimly ]
d) vSeobecn& platné postupy pro zajidtovéni jakosti a postupy
pro jednotlivé druhy provddénych zkou?gk,‘ . ; _ :
e) v nezbytnych pfipadech postupy pro overovani zplsobilosti
a pouzivani referen¢nich materialda, 4
£) ustanoveni o ndpravnych opatfenich pfi zjisténi nespravnos-
ti ve zkuSebnim procesu, v 3 :
g) pravidla pro vyfizovani technickych stiZnosti.

vedené dokumenty musi vedeni organizace, nebq jim urceny pra-
govnik periodickz proveéfovat, zjiéfovat efektlynos? Fechto do-

kumentt pro €innost organizace a nathovat pqtrabne um"av;ﬁ;c
Vysledky provérek musi byt zaznamenany a v zdznamu mgs;ﬂby po-
drobné uvedeny ndvrhy na ndpravnd opatfeni a zplsob jejich vy-

feseni.
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-Protokoly o zkou3kach

Organizace musi proké&zat, Ze je zplsobild zpracovadvat a vysta-
vovat o provedenych zkouskich protokoly odpovidajici SN 01 5250.
ZkuSebni protokol musi obsahovat nejméné

a) nédzev a adresu zkuSebny (laboratotfe) a misto provedeni zkou-
Sek, pokud jJe Jiné neZ sidlo zkuSebny

b) jediné oznaceni protokolu (napf. potadovym &islem), kazdé
strany protokolu a celkovy pocet stran,

c) jméno a adresu zékaznika,

d) popis a oznaleni pfedmé&tu zkousky,

e) datum pfijeti zkuZebniho pfedm&tu a datum vykondni zkousky,

) identifikaci zkusebnich pfedpist, metod a postupd,

) popis odbéru vzorkt, kde je to vhodné,

) ddaje o odchylkéach, doplficich nebo vyjimkdch ze zkusebnich
pfedpist a jakékoliv dals$i informace, které maji vztah k ur-
cité zkousce,

i) zédznam o ka?dé nenormalizované zkuSebni metod& nebo nenorma-

lizovaném zkudebnim postupu, !

3) zjistené vysledky mé&feni a zkoumani opfené o tabulky, dia-
gramy, ndérty a fotografie a také vdechny zjisténé nedostat-
ky,

k) prohlaseni o nejistoté méfeni (kde to pfichdzi v dvahu),

i) podpis a plné jméno osoby, kteréd ptfejimd odpovédnost za
zkuSebni protokol a datum jeho vydéani,

m) prohlaseni o tom, 7e se vysledky zkouSek tykaji jen ptfedm&tu
téchto zkousek.

Vypracované protokoly o zkou3kdch nesméji obsahovat pokyny ne-
bo doporuéeni, vyplyvajici smérem k pfihlasovateli z vysledkd
zkou3ek. Vysledky zkouSek musi byt formulovdny pfesné, jasné,
Gplné a jednoznac¢né&, aby byla dokladovdna pouZitd zkuSebni me-
toda. Opravy a dopliiky mohou byt po podepsédni protokolu prova-
dény jen zvlaStnim dokumentem, u kterého musi byt zajisténa
identifikovatelnost protokolu o zkou$kich, ke kterému je doku-
ment vystavovén.

Pfi pouzivédni metod matematické statistiky plati pro vypracovd-
ni protokolu (uvé&déni statistickych hodnot) ustanoveni pfislus-
nych pfedpisd platnych pro matematicko statistické metody.

Z&znamy

Organizace musi byt zplsobild vést zdznamy o vSech provedenych
pozorovanich, zkouSkdch, vypottech a odvozenych aGdajich, viet-
né zdznaml o metrologickém ovéfovdni. VSechny zdzmamy a z nich
vypracované protokoly o zkouskdch musi byt na uréitou, stanove-
nou dobu archivovédny. Zaznamy musi byt dostatetné& podrobné,

aby podle nich mohla byt zkouSka opakovdna. Zdznamy musi pro-
vadét osoby, zdicastnéné na vzorkovani (odbéru vzork(), piipra-
vé a provadeéni zkousek.

Manipulace se vzorky vyrobkl

Organizace musi prokdzat, ?e md vytvofen systém, umozihujici
identifikaci vzorkd vyrobkd tak, aby se zabrdnilo jejich zamé-
neé, popf. zadméné& vysledkd zkou3ek po celou dobu zku3ebniho pro-
cesu. Soutdsti systému musi byt pravidla pro chrdnéni vzorku
vyrobkd proti nezéddoucim vnéjsim vlivam (koroze, neZddouci zne-
hodnoceni apod.), a pravidla pro pfijem, uchovdvadni pfipadné
dokladovani vzorkd.
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Davérnost a bezpecnost

Organizace musi prokazat, Ze md vypracovan pfedpis zarucujici
ochranu vysledk( zkousek a sluZebniho tajemstvi vyplyvajiciho
z ¢innosti pfi zkouskéach.

Vstupni ddaje pro 7ddost o akreditaci

1) Organizace - nazev, adresa, IC0, PSC, Gdaje o prévni iden-

tité, vedouci pracovnik

2) Napli ¢innosti (org. VVZ, pracoviité V5 apod.), vztah k vy-

3) ldaje

4) Udaje

5) Udaje

6) Udaje

robnim a obchodnim organizacim (prikaz nezda-
vislosti)

persondlu (po&et, zabyvajici se zkuSebni cinnosti,
obecné kvalifikace tohoto persondlu apod.)

mo¥nosti a rozsahu provadéni zkousek (struény popis
rozsahu &éinnosti, upozornéni na unikdtni vyba-
veni, Gdaje o zafizeni atd.); metrologické vy-
baveni

moZnostech spolupréce na tvorbé& norem na vyrobky a
zkusebnich metodikdch pro zkouseni (vE&. infor-
mace o ji? vypracovanych zku3ebnich metodikéch
a zptsobu jejich pouziti/schvdleni)

zplisobilosti zpracovdvat protokoly o provedenych
zkouskach (vé. uvedeni osoby s podpisovym pra-
vem, zodpovédné za spravnost protokold)

7) Zptsob manipulace se vzorky a zajisténi divérnosti vysledkd

zkousek

8) Udaje o vyu?fvédni metod matematické statistiky a dalSich me-

tod zabezpetujicich opakovatelnost a reproduko-
vatelnost vysledkl zkou3ek

9) Dalsi udaje, poskytujici informace o zku3ebn&, v&. névrhd

Poznamka

na mo?nou spoluprdci s jinymi organizacemi, Gda-
ji o stdtnich zkusebndch, pro které je moZno uva-

ovat s provaddénim specializovanych zkouSek.

V bodé 4 se uvede i seznam norem (CSN i jinych-
mezindrodnich i narodnich, podle kterych je labora-
tof schopna provddét zkousky.
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MATERIALY IS0, ASTM, EN

(ISO0/CERTICO COmmittee on CERTIfication)

Is0/cAsco COmmittee on Conformity ASessment (1985...)

IS0/IEC Guide 2

General terms and their definitions concerning

standardization, certification and testing STACO

laboratory accreditation 5 Ed.1987

ISO/IEC Guide 7

Requ;rements for standards suitable for product CERTICO

certification 1.Ed.1982

ISO/IEC Guide 25

General_requirements for the technical competence CERTICO

of testing laboratories 2.Ed.1982

ISI/IEC Guide 38

General reguirements for the acceptance CERTICO

of testing laboratories 3 1.Ed.1983

ISI/IEC Guide 39

Bengral requirements for the acceptance CASCO

of inspection bodies 2.Ed.1988

ISI/IEC Guide 40

General requirements for the acceptance CERTICO

of certification bodies 1.Ed.1983

ISO/IEC Guide 43

Deve}upment and operation of laboratory CERTICO

proficiency testing 1.ED.1984

ISQ/IEC Guide 45

Guidelines for the presentation of test results CASCO
1.Ed.1985

ISO/IEC Guide 49

Guidelines for development of a Quality manual CASCO

for a testing laboratory 1.Ed.1986

ISO/IEC Guide 53

An approach to the utilization of a suplier’s

Quality system in third party product certifica- CASCO

tion 1.Ed.1988

ISO/IEC Guide 54

Testing laboratory accreditation systems -

General recommendations for the acceptance CASCO

of accreditation bodies 1.Ed.1988

ISO/IEC Guide 55

Testing laboratory accreditation systems - CASCO

General recommendations for operation 1.Ed.1988
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IS0/7C 1 76 GUALITY MANAGEMENT AND QUALITY ASSURANCE ' ASTM D 3614-81 Evaluating laboratories enganged in sampling
and. analysis of atmosphers and emissions

IS0 B402-1986 Quality - Vocabglary ASTM D 3856-80 Evaluation laboratories enganged in sampling

and analysis of water and waste water
IS0 9000-1987 Quality management and quality assurance stan-

dards Guidelines for selection and use ASTM E 851-81 Evaluation of spectrochemical laboratories
. ASTM D 4182-82 Evaluation of laboratories using ASTM procedures
IS0 9001-1987 Quality systems E f g
Maodel for quality assurance in design/develop- in the sampling and analysis of coal and coke

ment, production, installation and servicing
IS0 9002-1987 Quality systems

Model for quality assurance in production and QUALITY ASSURANCE / QUALITY CONTROL
installation i
IS0 9003-1987 Quality systems . . - ASTM E 743-80 Spectrochemical laboratory Quality assurance
Model for guality assurance in final inspec- ASTM E 882-82 Accountability and Quality control in the
tion and test chemical analysis laboratory
IS0 9004-1987 Quality management and quality system elements ASTM D 4210-83 Intralaboratory Quality control procedures and
Guidelines a discussion on reporting low-level data
--------- x.‘ 5w e IR B TR . Bl « R R :' TR PE ™ RS ASTM E 924-84 Quality assurance of laboratories using
IS0 10011-1 ) Guidelines for auditing quality systems molecular spectroscopy
Part 1 : Auditing kb s
. : ASTM C 1009-85 Establishing a Quality assurance program for
IS0 10011-2 7) Guidelines for auditing quality systems analytical chemistry laboratories within the
Part 2 : Qualification criteria for quality nuclear chemistry

systems auditors

IS0 10011-3 *) Guidelines for auditing guality systems
Part 3 : Management of audit programmes

IS0 10012 *) Quality assurance requirements for measuring EN NORME EUROPEENE
A g i EUROPAISCHE NORM
EUROPEAN STANDARD

Xy IS1/DIS; 1S0/DP
EN 45 001:1989 General criteria for the operation of
testing laboratories
ASTM STANDARDS (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS)

EN 45 002 General criteria for the assessment of testing
ﬁ laboratories

ASTM E 548-84 Preparation of criteria for use in the evalua- EN 45 011 General criteria for certifi : ;

: * : : ; } rtification bodies
Eéggegf testing laboratories and inspection operating product certification

. . EN 45 012 General criteria for certification bodies

ASTM E 994-84 Laboratory accreditation systems operating Quality System certification
ASTM E 1187-87 gzggggigaiigmlnology relating to laboratory EN 45 013 General criteria for certification bodies

operating certification of personnel

EN 45 014 General criteria for supplier’s declaration
of conformity

......................
....................
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Jifi Toman , UNIGED s.p. Ostrava, zdvod Brno : Atomova
emisni spektrometrie s induk&ng& vézanym plazmatem - ICP-AES
Soutasny stav a perspektivy

I kdy? se ICP-AES ji? stala zcela bé&Znou metodou anorganic-
ké prvkové analyzy v nejrtzngjSich oborech, stdle jesté proché-
z1i velmi rychlym vyvojem jak v oblasti metodiky, tak instrumen-
tace, roz$itujici pole jeji pouZitelnosti. Ta se roziituje do
stdle komplikovan&jsich oblast{, od plvodni analyzy pomérné zfe-
dénych vodnych roztokd k analyze nejraznéjsich organickych roz-
poustédel, plynnych smé&si a v posledni dobé zejména k moznosti
piimé analyzy pevné faze bez pfedchozi chemické dpravy. Stdle
vyznamnéjsi roli hraje ICP-AES jako metoda prvkové selektivni
detekce v hybridnich technikédch, napi. ve spojeni s kapalinovou
nebo plynovou chromatografii, umoZnujicich rozlisovat a stanovo-
vat i chemicky slozitéjsi létky ve smésich po jejich on-line dé-
leni. Vyznamny podil na rozSifovéni mo?nosti aplikaci ICP-AES
a? ke kontinudlng pracujicim systémim kontroly vyrobnich proce-
s, slozitych strojnich systémd atd. md pokracujici studium za-
kladnich vlastnosti plazmovych vybojd, které umoZiiuje také sni-
7ovat pofizovaci a zvl. provozni ndklady ICP systému.

Studium zdkladnich vlastnosti anmalytickych plazmovych vy-
bojd vedlo v poslednich letech ke zdokonaleni pfedstav o inter-
akci vzorku s plazmatem. Z nich se nejvyraznéji uplatni pred-
stavy o vlivu rtznych rozpoudtédel, a to jak v kondenzované,
tak v parni fézi. Konkrétnéjsi predstavy o vlivu disocia&nich
produktt rozpoustédel, zvl. vody a vodiku na excitaén{ podmin-
ky ve vyboji, resp. jeho rdznych Edstech, povede nesporné vbrzku
ke zlep3eni podminek analyzy suchych aerosolt, pevné féze a
organickych rozpoustédel. V této souvislosti nabyvaji stédle vét-
§iho vyznamu roz§ifujici se znalosti o procesech ve vybojich
v molekuldrnich plynech a smésich plynt, ktere umozfiuji do znac-
né miry ovliviiovat interakce vzorku s plazmatem, fidit tyto pro-
cesy sloZenim plynd a daldimi parametry vyboje a tak upravovat
excitaéni podminky pro urcéité skupiny car analytu |9-19, 23-28,
46|. Aplikace techto vyboja se zatinaji roziifovat zvl4sté pfi y
analyze organickych rozpoustédel za pfidavku kysliku do nosné-
ho |13, 47] nebo plazmového Ar |47, 48|. Zvladnuti generace ICP
vybojti v levnéjsich molekuldrnich plynech, vtetn& vzduchu, zlev-
ni podtstang provoz ICP systémi alespofi v ptipadech, kdy deteké-
ni schopnost neni rozhodujicim kriteriem |24-27].

Nezanedbatelné je roz3ifeni znalosti o dynamice generace
vybojt obecng& a vlastnostech plazmovych hlavic, které vedlo ke
konstrukci G&innéjsich hlavic pracujicich s nizsimi pitikony a
pritoky plynd pfi zachovdni vétsiny p¥iznivych vlastnosti vybo-
je |15, 20-22|. Tyto hlavice usnadfiuji take analyzy dosud obtiZ-
nych vzorkd, jako tékavych organickych rozpoustédel, vodné orga-
nickych roztokd, plynnych smési, roztokl-s obsahem tékavych slo-
Zek, napft. NH3 pfi analyze technologickych meziproduktd, eludtd

7z chromatografickych kolon apod.

Podrobn&j%{i studium vlivu frekvence generdtord na vlastnos-
ti analytického ICP vyboje ukazuje na ptednosti zdrojd vy351
frekvence ne? dosud nejobvykleisi 27.12 MHz |1, 46| : zvySeni
pom&rd signdld k pozadi, usnadnéni zavaddéni vzorkd do vyboje i
pfi nizkych pratocich plyn& a nizkych ptikonech.
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4 Dalsi ¢dsti systému ICP-0ES, kterd byla v posledni dobé
v dugledku rostoucich poZadavkl na dlouhodobou stabilitu pfi
ana}yze obtiZnych vzorkd podrobné studovédna, je generace aero-
sold z roztok® a jejich transport do vyboje |3|. Vysledkem jsou
z@okonalené konstrukce zmlZovatl na znamych pneumatickych prin-
c1pech{: koncentrické a pravouhlé jak celosklenéné, tak z jinych:
materidla (PTFE, Zr/Pt, safir/Pt-Rh, Ryton atd.) a zvl. rozmlZu-
Jict f%lm kapaliny na Babingtonovu principu a jejich modifikace:
fritove a sitkové zmlZovacde. MoZnost generace aerosold nezdvis-
1@ na prg?aku plynu nesouciho aerosol poskytuji zmlZovace pracu-
g;gl nakjln{;h pringipech 5 ?ltrazvukovém zmlZovédni, prudkém

fevu kapaliny na bod varu (termosprej inci -

e tryskyy14—8|. prej) nebo na principu vyso

3 I v konstrukci mlZznych komor se dosdhlo jistych dspéchi
takze %?pe vyhovuji specifickym poZadavk(m pro urciteé pouiit%
injektdz do toku kapaliny pro pfimou analyzu nebo ve spojeni
I;ﬁ—QES{MS s Jinymi technikami, napf. kapalinovou chromatogra-
b pri pouziti organickych a sm&snych rozpoustédel. Termo-
sﬁatovan% Tliné komory zlepSuje stabilitu méfeni zvySenim sta-
bility zdtéZe vyboje parni fdz{ a pfi nizkych teplotdch umoz-
fiuje i ana}yzu t&kavych rozpoustédel |9-14, 48, 49].

. Komgllkaca spojené s pfevodem mnoha tuhych ldtek do rozto-
kd v@odnehglsloieni pro ICP-DES vedou ke stdle intensivnéjsim
s?ahgm o pfimou analyzu pevné fdze. Podrobné jsou studoviény
razné techniky, jejich pfednosti, ale i omezeni

1) generace suchého aerosolu elektricky vodivych vzorka
nebo vzorkd do této formy pfidavky upravenych pomoci abrase
elektrickou jiskrou |1, 2, 2 |
. 2) vndseni aerosolu préskového vzorku z fluidizovaného lo-
ze'qebo“ggspendovaného ve vhodné kapaliné pomoci zmlZovani
ngjcastggl zmlZzovati na Babingtonové principu, které jsou ééné
ngh§éTe k zablokovani shlukem zmlZovanych pevnych &éstic

_3) generace aerosolu fokusovanym svazkem paprsk(i laserové-
ngzagéTsku, kterd umoZiuje i lokdlni analyzu jednim zdbleskem
5 :

4) generace aersolu z malého vzorku odporovym chfevem
v elektrotermickém odpafovédku (ETV) podobné konstrukce jako
g;ghElﬁ vaAS, kteiytvéak umoziiuje vyuzit i odpatovani tékaveéj-

outenin ana 4 s jejich na i iaci i {

L e 3{’ 3&]? J naslednoqﬂd15001ac1 a excitaci

gy 5).vsunuti malého pevného vzorku pfimo do vyboje, nejdas-

téji v jeho ose trubici nahrazujici v upravené plazmocé hlavi-

C;}lﬂ%thUF (SET, DSID) a jeho odpafeni energif vyboje |29, 31
A 3

V prvnich tfech ptipadech vznikd viceméné& rovnovdzny sig-
Qél‘kolisgjigi kolem stredni hodnoty podobné jako pfi koztiég—
gln%m gmlgovani roztokd a lze tedy pouzit obvyklych technik mé&-
i?nl signdld v simultdnni nebo sekvenéni multielementdrni ana-

yze.

_ v dgl?éch ptipadech vznikd signdl charakteru piku, ktery

je bud @emer'nezévisly na tékavosti slozek pii jednom mohutném
laserovému zdblesku nebo vznikaji piky analytd Gasové posunuté
pqdle_Jejlch tékavosti. Tyto techniky pak vyZaduji dpravu méfe-
ni a’}nteggace krdtkodobych signdld k vyuziti €isté plochy ne-
hq vySky pikd podobné jako v ETA-AAS. Pro multielementdrni ana-
lyzu jsou pro tyto techniky pouZitelné pouze vicekandlové simul-
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tanni spektrometry. I rychle pfestavitelne programovatelné mono-
chromatory jsou pouZitelné pouze pro jednoprvkovou analyzu, a

to pouze v re?imu méfeni on-peak bez moZnosti skanovani profilu

analytické @ary a jejiho okoli a tedy i bez moZnosti korekce po-
zadi.

Proto je v posledni dob& vénovdna zvldstni pozornost prv-
nim technikdm, pfi nich# vznikd rovnovdzny signdl, i kdyZ maji
fadu principidlnich omezeni : potfebu Udpravy vzorku do elektric-
ky vodivé formy se zjisténim pottebné homogenity nebo obtize
s heterogenitou odpatfovanych, resp. transportovanych &dstic, kte-
r4 vede k selektivni segregaci uréitych podild vzorkd a odtud

k obtizim s pfiméfenou kalibraci s ohledem na transportni efekty.

U technik, v nichZ je do vyboje zavédén vzorek bez pritom-
nosti produktt disociace rozpoustédla, zvl. vodiku z vody, jsou
dosud vesmés ignorovany zménnéné vlastnosti vyboje a interakce
vzorku s plazmatem. Proto lze oekdvat v nejbliZzsi dobé take
v oblasti pfimé analyzy pevné fdze rozsifeni pouZiti vybojl ve
smgsich plyn, které umoZni volngéji ridit procesy v plazmatu.
Budou v3ak je$té zfejmé potfebné urtité dpravy alespofi nékte-
rych tdst{ zdroje, zvl. plazmovych hlavic a rozsahu vykonl ge-
nerdtord |16-19, 23, 24].

Technika generace plynnych hydridt je jiZz v ICP-OES zcela
obvykld podobng jako v AAS a mGze také vétsinou poskytovat
srovnatelnou detek&ni schopnost. V fadé piipadd v8ak umoZiiuje
simultanni nebo rychlé sekventni viceprvkové stanoveni alespoi
za kompromisnich podminek generace hydridd (As, Sb, Bi, ev. Se),
pfipadné umoZfuje potladit nékteré atomizaéni a transportni in-
terference obvyklé v AAS, napf. pfi stanoveni Ge, vzdjemné in-
terference As, Sb, Bi apod.

Instrumentace pro ICP-0ES se v poslednich letech vyrazné
zdokonalila diky rozsifujfcim se znalostem o vlastnostech ICP
vybojo razného typu a tlaku na rozsifovéni metody do stdle ob-
tizn&jsich oblasti analytické praxe.

Vyvoj zdrojt vedl ke zvyseni frekvence z obvyklych 27.12 MHz
na nyni stdle tast&ji pouzivanou frekvenci 40.68 a tidcéeji 50
a 56 MHz. Krystalem rizené generdtory se servomotorem ovlddanym
pfizptisobovacim obvodem reaguji na zmény z4t&7e plazmatu poma-
leji neZ voln& kmitajici oscildtory, které jsou v posledni dobé
gastdji pouzivany také z dlivodd niZ?8ich vyrobnich nékladt. Prak-
ticky okamzitym pfizptsobenim zméné zatéze malou zménou frekven-
ce usnadfiuji zavadéni obtiZznych vzorkd do vyboje (organicka a
sm&snd rozpoustédla, velmi koncentrované roztoky, plyny) a puls-
ni vnaseni vzorkd (FIA, odpafeni vzorku laserem nebo elektroter-
micky).

Pro zavadéni vzorkt do vyboje, i kdyZ zistdvéd stale nej-
slab%im &lankem instrumentace, je vsouctasné dob& dostupnd fada
dopliikdl t@znych vyrobct, kterd rozditfuje moznosti analyzy rz-
nych typt vzorkd.

Pro kapalné vzorky jsou doddvdny zmlZovace riznych kon-
strukci, jak pneumatické, tak ultrazvukové. Nejrozsiten&jsi
jsou stdle celosklenéne koncentrické zmlZovace dodédvané pfevdz-
neé firmou Meinhard, CA, USA v rdzném provedeni a rlznych ates-
tovanych vlastnosti (tlakovy spad/prdtok plynd, volny odbér roz-
toku). Na zdakladé téchto piisné dodrzovanych vlastnosti lze vo-
1it vhodny typ pro uréity typ roztoku. NevyZzaduji z4dnou justa-
ci a pfi analyze zfedénych roztokd poskytuji dlouhodobé velmi
reprodukovatelné vysledky bez nutnosti tasté optimalizace. Typy
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B a’C s le3ténymi hranami Gstf sniZuji nebezpe&i krystalizace
soli a se zvlh&ovadnim pracovniho Ar umo?@uji analyzu i pomérné
kongentrovanych roztokd neobsahujicich hydrolizujici sloZky.
Saci efekt nevyZaduje nezbytn& peristaltickou pumpou tizeny pii-
vod roztoku a umoZfiuje tak méfeni s niz3im krdtkodobym Zumem a
analy%u organickych rozpou$tédel, pro kterd neni k disposici
vhodny materidl hadiéek pro peristaltickou pumpu (ketony, chlo-
rovane uh%gyodiky). Vysokou stabilitou a moZnosti zmliov;t kon-
ceqtrqvanEJsi roztoky se vyznatuji kompaktni celosklen&né pra-
vouhlg zm%iovaée MAK vyrdbéné u Sherritt Gordon Mines, Ltd, CDN
a'dodavane nékterymi dalsimi firmami jako dopliky jejich 5§sté—
mu.vge'ﬁonstrukci zmlZovath jsou pouZivdny i jiné materidly
umozfiujici s vhodnou mlZznou komorou a injektorem zmlZovat i roz-
tUBX s HFva nékteré dalsi, se kterymi sklen&né zmlZovade selhd-
vaji. Zmlzoyaée z téchto materidld : PTFE (Philips, PSA Analy-
tical), safir v zdkladné z plastu (Jarrell-Ash), Ryton (Perkin-
;Eiﬁer;egﬁgllviqk é ivé nedostatky v men3i teplotni stabilitsg,
g anické odolnosti dilc = ]
b g e sti dilt nebo celkové sestavy (justova-
) Pro zmlZovéni suspensi, velmi koncentrovanych roztoki {
1_Urgan1ckych'1étek, napt. €inidel rozpuéténychyv organickésggi
zi po_extrak51 Jsou vhodnéjsi zmlZovafe zaloZené na Babingtono-
VEé principu zml7ovéni filmu kapaliny. Stabilita generace aero-
sglung'ysak vétSinou ponékud hor$i ve srovnani se zmlZovanim
zyedengjsich roztokl predchozimi typy. Jsou doddvany v&tsinou
vyrobcg ICf systémld v rdzném provedeni. Nejroz3ifendj3i je ziej-
me gm}zoyac GMK fy LABTAM Pty Ltd, Vic. Australia doddvany i
Jinymi glrmaml Jako doplnék. Je doddvdn i ve versi vhodné pro
50nt1nu§191 generaci plynnych hydridd. Vynikajic{ vlastnosti
Jsou uvadegy také u nejnovéjsiho komer&niho Hildebrandova s{if-
kovehq zm%zovaéa, vyrab&ného firmou Leeman Labs, Inc., MA, USA
a doddvaného také firmou Philips Analytical - Pye-Unicam, UK.
Ved%e odolnosti vici HF a moZnosti zmlZovat extrémne kanéentr0~
vane.ra%togy i jemné suspense s dobrou stabilitou umoZfiuje i
kontlnualnl,generaci plynnych hydridd bez jakékoliv modifikace
Ult?azvukove zmlZovate doddvané firmami ARL, Baird (USA) a '
Jobln—Y!on, S.e., Fr. poskytuji sice s desolvataci aerosolu a¥
vice ne? ?éduve lep51 detekéni schopnost systému, ale jejich
dlouhodgp§ s?@hilita Je ponékud horsi a s ohledea na vysokou
ggcgna jiz dtive pgpsané desolvataéni interference jsou doporu-
y pouze pro stopovou analyzu ] tni

orvat hlediskem.p yzu, kde qf detekéni schopnost

] nPfes'véeghna zdokonaleni zmlzovacich a transportnich sy-
stéml neni mozno povaZovat Zddny za zcela universalni a je pro-
tg vhogne'vollt takove ICP systémy, které umoziuji snadnou z&-
ménu rdznych technik vndseni vzorkd do vyboje, jakao napf. fy
qu%n—Yvoni Fr. a LECO-Spectruma, Mi, USA, umoZfujici snadnou
vyménu ce%ych moduld vEetné plazmové hlavice.

"Doplngy pro piimou analyzu pevné fdze jsou dostupné od
men51h0’poctu Vygobcﬁ. Jiskrové generétory suchych aerosold
z vodlvygh vzorkd doddvaji firmy ARL (DSN), Jobin-Yvon, Jarrell-
—Ash,PBalrd i Spectro-Analytical, ;

ro’elektrutermickou generaci aerosold jsou pr =

-0ES vyrdbény dopliky firmami P.S.Analytical? Orp?ngtégp S.E?P
tyvaQ.BUQ ETV'a Seiko Instr., Inc., Tokyo, Jap. typ MSé. Ko-
meréni zarizeql pro analyzu pevnych vzork( pitimym ohtevem plaz-
matem, obdobné zatizeni SET fy KONTRON Spektralanalytik, GmbH
Eching, FRG neni v soudasné dobé vyrabéno. ’ i
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Pro techniku generace plynnych hydridd doddvaji jiZ prak-
ticky v&ichni vyznamnéj3i vyrobci dopliiky, z nichZ mnohé jsou
pou?itelné universdlné jak pro ICP/DCP-OES, tak pro AAS.

Plazmové hlavice doddvané rdznymi vyrobci umoZzfiuji udrzo-
vat stabilni vyboj i pfi niZ8ich prdtocich plynu, pro vodné roz-
toky hlavice s prGmerem 18 mm pfi celkovém prdtoku 10-13 1 Ar/min.,
pfip. jen 7 1/min : Jobin-Yvon model 24 a MAK Sherritt Gordon
Mines, Ltd, CDN umoZzfujici generaci vyboje i pfi 250 W a celko-
vém pratoku asi 5 1 Ar/min. Posledni je vyrdbén v dpravdch pro
ICP zdroje Plasma Therm, Jarrell-Ash, ARL a Philips.

Firma ARL fe$ila tsporu argonu a energie konstrukci minia-
turizované hlavice pramgru 13 mm - "Minitorch", kterd pracuje
s pratoky Ar <10 1/min a pfikony do 750 W. Je soucdsti systé-
m ARL 3410 a ARL 3560.

Spektrometry pro ICP-O0ES si vyZzddaly dosti vyznamné dpra-
vy, aby umoZnily vyuzit prednosti zdroje a potlacit nékteré je-
ho vlastnosti, které komplikovaly zpracovdni spekter. PouZiti
interferometrickou technikou vyrdbgnych origindlnich miiZek mis-
to ptivodb& pouzivanych replik z rytych pfedloh umoZnilo :

1) potla&it rozptyl zafeni intensivnich car zdkladnich sloZek
vzork jako disledku mimofddného linedrniho rozsahu intenzit
emitovanych zdrojem a 2) s miiZkami s velkou hustotou vrypd

(a# 4200/mm) dosdhnout vysokého praktického rozliseni u progra-
movatelnych monochromdtord az 8 pm, které umozfiuje potlagit mno-
hé spektrdlni interference i ve spektrech bohatych ¢arami, napt.
pfi analyze sm&s{ prvkd vzdcnych zemin, prepardtda W, Mo, U, Zr
ad. i pfi analyze vzorkd emitujicich sloZité molekuldrni pozadi,
napf. organickych rozpouitédel a smési plynd. Tyto miizky viak
dosud neumoznily vyu?it vysokého rozlideni u klasickych poly-
chromdtort s fixnimi vystupnimi &t&rbinami pro technické poti-
je se zajisténim teplotin{ stability polohy spektra. V posledni
dob& se stale vice uplatiuji spektrometry s echelle mIfiZkami.

Ty umo?fiuji zktiZené dispersni optiky konstruovat velmi kompakt-
ni pfistroje s vysokou rozliovaci schopnosti a to jak monochro-
matory, tak polychromdtory (Leeman Labs., Inc., USA, Philips-
-Pye-Unicam, U.K. a ARL/Fisons Instr., CA, USA), ponévadz teplot-
ni stability spektra se u téchto kompaktnich spektrometrd dosa-
huje snadnéji neZ u klasickych pfistrojd s dlouhou ohniskovou
vzdalenosti. To také umoZfuje s nepohyblivou mfiZkou a pohybli-
vou siti vystupnich &térbin v roviné spekter vyssich tada (30,-
-120.) rychlé a ptesné nastaveni pfislu$né Stérbiny na pik bliz-
ké Cary velmi malym pohybem, stejné jako m&feni pozadi v libo-
volném definovaném misté v jejim okoli u sekvenéniho pfistroje.
Neni tedy nutné vyhleddvdni piku analytické Cary krokovanim
miiskou v zadané oblasti spektra, pouzivané u klasickych progra-
movatelnych monochromdtord, které €asto azvlasté u slabych ana-
lytickych &ar ve strukturnim pozadi nebo v blizkosti jiné inten-
sivnéjsi éary selhdvéd a vede k chybnym vysledkam. Ridteji Je

u echelle spektrometrd pouZivédna tandemovd dispersni optika,

kdy prvni dispersni ¢len funguje jako separdtor r4ada (SOPRA,
S.A., Fr. a LECO-Spectruma, Mi, USA). Ojedin€lé reSeni [50| po-
uzila prdvé firma LECO-Spectruma pro konstrukci echelle poly-
chromatoru Plasmarray ICP nejvy53i cenové tfidy se tremi tande-
movymi mfi¥kami, z nichZ prvni funguje jako predispersni, ze
ziskaného spektra malého rozliseni vybiraji masky ve fokdlni ro-
ving zvolené spektrdlni oblasti, které druhd mifiZzka rekombinuje
do kvasibilého paralelniho svazku, ktery je ddle dispergovan
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?reti’ec@ellg miiZzkou s velkou dispersi do fokdlni roviny, v niz
Jje umistén linedrni fotodiodovy detektor s 1024 prvky zprécové—
vajicimi vybrané oblasti spektra v rozsahu 165-800 nm. K dispo-
sici je %U soubort analytickych &ar volenych zménou masek s mo¥-
nosti reglqé korekce pozadi simultdnné "off-peak", co? u ?4dné-
hg komeréniho pfistroje dosud nebyloc moZné. Jako jediny komerg-
n1'§CE systém je také vybaven polovodi&ovym 2kW ICP zdrojem pra-
cujicim na frekvenci 27.12 nebo 40.68 MHz, co? usnadiuje pfenos
metodik vypracovanych na jinych systémech (anpf. pro EPA-CPL).

. dJen néktefi vyrobeci (ARL, Jarrell-Ash, Labtam) pouzivaji
zejmena u simultdnnich spektrometrd, klasické ryté mrizky umo%-
Aujici s vyuZitim vy88ich fadd (1.-3.) kompaktn&jsi stavbu pii-
stroje s_gostateéné girokym rozsahem vlnovych délek a uspokoji-
vou'rozllsoyaci schopnosti v krédtkovlnné oblasti. Rozptyl svét-
la je’potlacovén Gzkopdsmovymi filtry a volbou fotondsobidd
vhodns ipektrélni citlivosti.

etsina pfistrojl umoZnuje i méfeni v krédtkovlnné k 5
obl§§t1 UV do 170 nebo 165 nm proplachem systému Ar neb;aNUUVE
s prip. evakuaci. i 2

) _Ujedinélé feseni ICP spektrometrického systému zvolila ta-
ké firma SpectroAnalytical, SRN. Systém sestdvd a? ze 3 vice-
kandlovych simultdnnich spektrometrd (polychromdtora) a jednoho
monochromdtoru. PEimé osvétlen{ Ztérbiny zdrojem je pouZito pou-
ze u spektrometru pro vakuovou oblast spektra. Spektrometry pro
oplastl spektra nad 195 nm jsou osvétlovdny pomoci vlaknové op-
Flky, kterd umoziuje jednak kompaktni konstrukci celé sestavy,
Jednak_volit optimdlni oblast vyoje pro méfeni ur&ité skupiny
analytickych Zar. ReSeni s vice spektrometry usnadiiuje rozmis-
tgnl prvkl ve fotoelektrické kamefe, coZ vede k velmi atraktiv-
ni cené celé sestavy. Jeji vlastnosti jsou v8ak mezi jinym znag-
né zdavislé na kvalité pouzitych své&tlovodo.

ICP-0ES se uplatifuje stdle vice jako prvkové selektivni de-
tektor v hybridnich technikdch, zvl. ve spojeni s iontovou a
ostatnimi variantami kapalinové a plynové chromatografie |2].
Roz&ifuje se tak moZnost vazebného rozliZeni prvka ve sloZitych
vzorc{ch. Spojeni on-line s témito technikami umoZfiuje také vy-
znamneé zlepSeni detek€ni schopnosti a potlageni rusivych vlivd
\ Jlngkuubtiinych vzorcich. Pro techniku IC-ICP-0ES jsou jiz
komercné dostupné dopliiky pouZitelné s riznymi spektrometricky-
mlnsystémy ICP nebo AAS (Knapp, GmbH, Graz, Rakousko) nebo pfi-
zpdsoben€é urcitému typu spektrometrd a softwaru pro automatiso-
vanou analyzu (Dionex IC/ICAP Thermo Jarrell-Ash, Sunnyvale, CA,
gSAi Breda, Holl.). On-line uspofdddni sniZuje sougasné se zlep-
senim detekcéni schopnosti az o 2 fédy nebezpet¢i kontaminaci.
|43, 45] Lze otekdvat, Ze budou vbrzku vyuZivdny i jiné vhodné
techniky on-line zakoncentrovédni, napf. kapalinova extrakce a
difuse.

” tDaléi perspektivy rozvoje ICP-DES 1ze v nejbli?%i dob& ocde-
dva

1) V rozsifeni moZnosti pfimé analyz evné fdze rlznymi
teghnikam%, zvl. SET a ETV pro malé vzogkz,pale i pro konc;n—
trdty po dpravé techniky méfeni spektrdlnich intensit a soft-
waru simultdnnich spektrometrd.

e 2) V’rozéifeni pouZiti ICP vyboju ve smésich plynd ke zlep-
Seni podminek analyzy nékterych dosud obti?nych vzorkt (orga-
nickych rozpoustédel a suchych aerosold).

méfen%? Ve zdokonaleni transportu aerosol( a tim spolehlivosti
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4) Ve zlepdeni techniky méfeni krdtkodobych signdll pfi
pulsnim vndseni vzorka (FIA, koncentragini on-line techniky,
analyza pevné féze). ;

5) Ve zdokonaleni instrumentace pro simultdnni multielemen-
tdrni analyzu : zlep3eni rozliSovac{ schopnosti, simultdnni ko-
rekce pozadi, mé¥eni pulsnich signdld.

6)V podstatném rozsifeni hybridnich technik s ICP-O0ES, kte-
ré umoZni zpracovdvat ekonomicky velké potty vzork( v simultan-
ni multielementdrni analyze rGznych materidld, zvl. objektd Zi-
votniho prostfedi na stopové koncentrace prvka.

Literatura

1 J.Marshall, S.J.Haswell, S.J.Hill, J.A.A.S., 4, 111R (1989)
2 M.E.Tatro, Spectr.Internat. 2, 24(1990)

3 B.L.Sharp, J.A.A.5.,3 , 613, 939 (1988)

4 K.A.Vermeiren, P.D.P.Taylor, R.Dams, J.A.A.S5., 3, 571(1988)
5 J

.A.Koropchak, H.Aryamanya-Mugisha, D.H.Winn, J.A.A.5., 3,
799 (1988)

6 R.Peng, J.J.Tiggelman, M.T.C. de Loos-Vollebregt, Spectro-
chim.Acta, 45B, 189 (1990)

7 W.Nisamaneepong, D.L.Haas, J.A.Caruso, Spectrochim.Acta,
40B, 3 (1985) i

8 D.D.Nygaard, F.Bulman, Spectr.Internat., 2, 44 (1990)

9 F.J.M.J.Maessen, P.J.H.Seeverens, G.Kreuning, Spectrochim.
Acta, 39B, 1171 (1984)

10 F.J.M.J.Maessen, G.Kreuning, J.Balke, Spectrochim.Acta,
' 41B, '3 (1986)

11 G.Kreuning, F.J.M.J.%aessen, Spectrochim.Acta, 42B, 677
(1987 i

12 G.Kreuning, F.J.M.J.Maessen, Spectrochim.Acta, 44B, 367
(1989)

13 B.Magyar, P.Lienemann, H.Vonmont, Spectrochim.Acta,
418, 27 (1986)

14 L.Ebdon, E.Hywell Evans, N.W.Barnett, J.A.A.S., 4, 505(1989)

15 R.C.Ng, H.Kaiser, B.Meddings, Spectrochim.Acta, 40B, 63
(1985) ;

16 Y.Q.Tang, C.Trassy, Spectrochim Acta, 41B, 143 (1986)

17 P.E.Walters, C.A.Barnardt, Spectrochim Acta, 43B, 325(1988)

18 S.E.Long, R.F.Browner, Spectrochim. Acta, 43B, 1461 (1988)

19  M.Murillo, J.M.Mermet, Spectrochim. Acta, 44B, 359 (1989)

20 G.Angleys, J.M.Mermet, Appl.Spectr., 38, 647 (1984)

21 A.Montaser, R.H.Cliffrod, S.A.Sinex, S.G.Capar, J.A.A.5.,

&, 499 (1989)
22 J.Davies, Ch.M.Du, J.A.A.S., 3, 433 (1988)

23

24

25
26

27
28
29
30
31

32
33

34

35

36
37
38
39
40

41
42

43

44

45

46

47
48

49
50

39

E.H.Choot, G.Horlick, Spectrochim.Acta, 41B, 889, 907,
925, 935 (1986)

A.Montaser, Shi-Kit Chan, G.R.Huse, P.A.Viera, R.L.VanHoven,

Appl.Spectr., 40, 473 (1986)
G.A.Meyer, M.D.Thompson, Spectrochim.Acta, 40B, 195 (1985)

.Liu, N.Kovacic, R.M.Barnes, Spectrochim.Acta, 45B, 145
(1990)

.Yang, R.M.Barnes, Spectrochim.Acta, 45B, 167 (1990)
.W.0lesik, S.J.Den, Spectrochim.Acta, 45B, 731 (1990)
.P1sko, Vestn.Slov.Kem.Drus. 35, 81 (1988)

.Sneddon, P.G.Mitchel, Internat.lLab, 1987, 18

.Riesch, H.Nickel, M.Mazurkiewicz, Spectrochim.Acta,
44B, 307 (1989)

.Karanassios, G.Horlick, Spectrochim.Acta, 45B, 85 (1990)

V.Karanassios, G.Horlick, M.Abdullah, Spectrochim.Acta,
45B, 105, 119 (1990)

J.P.Matousek, R.T.Satumba, R.A.Bootes, Spectrochim.Acta
44B, 1009 (1989)

J.A.C.Broekaert, F.Leis, B.Raeymaekers, Gy.Zaray,
Spectrochim.Acta, 43B, 339 (1988)

L.Ebdon, A.R.Collier, Spectrochim.Acta, 43B, 355 (1988)

L« Ebdon, tisRiiColdder, «J.8.8.5., 3, 55719882

L.Ebdon, M.E.Foulkes, M.G.H.Parry, J.A.A.S5., 3, 753 (1988)
Huang Min, Shen Xi-En, Spectrochim.Acta, 44B, 957 (1989)

M.Yamamoto, Y.Obata, Y.Nitta, F.Nakata, T.Kumamaru,
JIA.AISY, "3, Akl (1988)

X.Wang, R.M.Barnes, J.A.A.S5., 3, 509 (1988)

5.T.Hartenstein, J.RGZi¢ka, G.D.Christian, Anal.Chem.,
57, 21 (1985)

G.Knapp, K.Muller, M.Strunz, W.Wegscheider, J.A.A.S5., 2,
611 (1987) D

N.Furuta, K.R.Brushwyler, G.M.Hieftje, Spectrochim.Acta,
43B, 349 (1989)

G.Knapp, sdéleni na semindfi kat.anal.chem.,pfir.fak. MU
Brno, 15.5.90

P.W.J.M.Boumans, J.J.A.M.Vrakking, Spectrochim.Acta, 428,
553 (1987)

J.Toman, Ref. 6.Cs.konf.at.spektr., Sirava, kvéten 1989

J.Toman, V.Kanicky, Poster PA-27, 8.{s.spektr.konf. a IX.
CANAS, C.Bud&jovice, &erven 1988

J.Toman, Ref. 3.Cs.ICP seminaf, Smolenice, bfezen 1990
V.Karanassios, G.Horlick, Appl.Spectr. 40, 813 (1986)

= ) m ey v A

<



40

SOUTEZ MLADYCH SPEKTROSKOPIK( 1989

V ndvaznosti na ozndmeni vysledkd Sout&?e mladych spektro-
skopikl za rok 1989 v Bull. 59/1989 pfind3ime stru&nd resumé
soutéznich praci (resp. souboru praci), jak nam je poskytli
ocenéni autofi.

V. Andé&ra, UFCHE J.H. €SAV, Praha: Studium dispergo-
vaného rhodia metodou XPS a XAES

Soubor tfi praci se zabyvd studiem systéml rhodia disper-
govaného na podlozkdch uhliku a T102 metodou fotoelektronové

a rentgenovsky buzené Augerovy elektronové spektroskopie.

V prvnim z nich jsou studovdny klastry rhodia vzniklé po napa-
feni kovu na slabé interagujici podloZzku - uhlik. Z&avislosti
parametrd spekter na mnoZstvi depopovaného kovu jsou diskuto-
vany z hlediska velikosti klastr&. V druhé prdci jsou sledo-
vdny déje, ke kterym dochdzi zahtivédnim systému Rh/C ( do te-

ploty 600°C ), kdy rhodium difunduje do podloZky nebo se klastry
rhodia shlukuji na povrchu ve vét3i agregdty. V posledni préci
jJe studovdna interakce rhodia s podloZkou TiUQ, jev ktery je

oznagovan jako SMSI (strong metal-support interaction). Zmény
pozorované pfi pfechodu do stavu SMSI jsou vysvétlovdny elekiro-
nickym ovlivfiovdnim rhodiovyech klastrd podloZkou.
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I.Jir ka, UFCHE J.H. CSAV, Praha: Studium m&d&nych
klastrd na uhliku metodou elektronové spektroskopie chemickou

analyzou

V predloZeném souboru praci jsou metodou elektronové
spektroskopie pro chemickou analyzu /ESCA/ studovény m&d&né
klastry na modifikovanych povr$ich grafitu. Nejprve je analy-
zovan charakter interakce médi s povrchovym kyslikem grafitu,
ktery byl oxidovédn in situ, resp. oprésen argonovymi ionty.
Vysledky studia jsou uZity k analyze zdvislosti elektronové
struktury médénych depositt na stupni jejich dispersity. Takto
charakterizované systémy lze pou?it jako modely redlnych hetero-
gennich katalyzdtord na b&zi dispergované médi.

M. Miglierini, SVST EF KJFT, Bratislava: Justifi-
cation of various fitting profiles for the Mdssbauer spectrum
analysis of metallic glasses ‘

V dosledku neekvivalentnosti jednotlivych atomarnych
poldh v amorfnom materidli sd &iary Mossbauerovho spektra
Siroké a navzdjom sa prekryvajdi. Hyperjemné parametre spektra
teda podliehajd uréitym distribdciam. Na ich zistenie je potreb-
né analyzovat experimentdlne spektrum podla vhodne zvoleneho
modelu. Tdto Gloha vSak v sidasnosti eitd nema jednoznacné
riedenie.

Jeden z moZnych pristupov spo&iva v pokryvéni spektra
roz5irenymi Ciarami. Problém je vSak vo vybere ich adekvétne-
ho analytického vyjadrenia. V prdci sd diskutované rozne ty-
py tiar ( Gaussova, pseudo-lLorentzova, Pearsonova distribiicia
VIII-ho typu a konvoldcia Gaussovej a Lorentzove]j &iary) z po-
hTadu mechanizmu rozsirenia spektrdlnej &iary. Simulované aj
experimentdlne Mossbauerové spektrd kovového skla typu Fe-B
st analyzované metodou DISPA-plotov. Najvhodnej8im typom giary
je konvolicia Gaussove] a Lorentzovej éiary, ktord umoznuje
zdroven aj skdmanie vzdjomnych koreldcii medzi prisludnymi
hyper jemnymi parametrami.
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Informace o sout&?i mladych spektroskopiki

Ceskoslovenska spektroskopickd spoleénost pii CSAV pofads
kazdoro&ns SOUTE? MLADYCH SPEKTROSKOPIKD, do niz jsou pkijimé-
ny prdce ze vSech obord spektroskopie autort mlad3ich 35 let.
Cilem souté?e je podpofit zdjem mladych pracovnikd aktivné
¢innych v oborech atomové a molekulové spektroskopie €i ve spe-
sidlnich spektroskopickych metodéch (rtg. spektrometrie, elek-
tronovd mikroanalyza, hmotnostni spektrometrie, radiocanalytic-
ké metody, Mossbauerova spektroskopie, elektronovd a iontova
spektroskopie apod.) o védeckou praci a zejména o prakticke
vyuziti spektroskopie v technické praxi.

Do soutéZe lze pfihlédsit prdci dosud neocenénou, publiko-
vanou &i pfijatou k publikaci a to i jako soubor dil€ich praci
v daném oboru. Pfi spoluautorstvi je tfeba pfiloZit prohléSeni
autord stardich 35 let o podilu soutéZziciho autora na vzniku
price. Sout#zni prédce v dvojim vyhotoveni a s dokladem o publi-
kaci préce (separdt nebo potvrzeni o ptijeti k publikaci) se
zasilaji kazdorog&nmé k 1.fijnu na adresu

Cs.spektroskopickd spole&nost

sekretariat

160 00 Praha 6, Kozlovskd 1

Odbornou droven praci posoudi dva recenzenti z pfislusneého
oboru spektroskopie a hlavni vybor {s.spektroskopické spoleénos-
ti pak rozhodne o udéleni cen (l.cena 2000 K&s, 2.cena 1000 Kés,
3.cena 500 K&s) a diplomi. Pfi posuzovdéni soutézinich praci je
zejména ocefiovdn pfinos praxi, zavedeni novych metodik a jejich
praktické vyuzivani nebo vlastni konstrukéni feSeni prfistrojo-
vého vybaveni.

Beskoslovenskd spektroskopickad spole&nost pfi CSAV se
obraci na vedouci pracovniky prémyslovych zdvodd, védeckych
instituci i vysokych &kol, aby na svém pracovisti podpofili
zajem mladych spektroskopikt o tuto soutéz.
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INFORMACE

Informace o moZnosti dovozu a vyvozu referenténich materidld

Komise pro standardy a referentni materialy (SSS u fAu
v§gchny uiiyatele a vyrobce referenénich mgteriélﬁﬁoggrg;fg
zrlzena nova agentura, zabyvajici se dovozem a vyvozem refe-
rgpcnlgh materidlt a poradenskou &innost{ v této oblasti.
Zajemci mohou ziskat dal%i informace na adrese

Ing.Jan Cafik

Obchodni agentura Hlavkovy nadace CVUT

Jungmannova 14

110 00 Praha 1

telefon 235 1147 (sekretariat)

Pfipravované konference

EMAS 91 Modern Developments and Applications in Microbeam
Analysis

14 - 18 May, 1991, Dubrovnik, Yugoslavia
Prof.M.K.Pavigevi¢, University of Belgrade
Faculty of Mining and Geology, University
Laboratory for Electron Microanalysis
Dusina 7, P.0.Box 244
YU-11000 Belgrade

12th IMSC International Mass Spectrometry Conference
‘ 26 - 30 August, 1991
Conference Secretariat IMSC-XII
c/o RAI Organisatie Bureau Amsterdam by
Eurepaplein 12, 1078 GZ Amsterdam, The Netherlands
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Upozornéni na moZnost ziskdni kfemenného spektroskopu
(odkoupeni z likvida&niho Fizenf) uvita

Ing.Frantisek Haselman, U plynéfny 64, 140 00 Praha 4
(telefon 732751-7, linka 756).

NABIDKA PUBLIKACT

V sekretaridtd Cs.spektroskopické spole&nosti je moZno objednat
Kurs metodiky kvantitativnej spektrochemickej analyzy (30 Kes)
Vybrané metody analytické atomové spektrometrie (skripta) (42 Ké&s)
Optimalizace elektron. trasy (1982) (30 Ké&s)

Podzimni Skola hmotnostni spektrometrie (1988) (14 K&s)

Kurs RTG 1987 (93 Kés)

%kola hmotnostni spektrometrie (1990) (20 Ké&s)

Ceskoslovenskd spektroskopickd spoletnost pti gsav
adresa sekretaridtu : 160 00 Praha 6, Kozlovskd 1
Redakce : Dr.Milan Fara, CSc
Techn.redakce : P.Vampolovd. Redakéni uzdvérka srpen 1990.

Pouze pro vnitini potfebu



