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Vynédlez .pojedndva o pouZiti skel s
upravenym chemickym sloZenim k rekalibra-
ci a serizovdni rentgenovych emisnich a
fluorescenénich spektrometrii. Podstata
vypndlezu spodivd v tom, %e jako standart-
niho referendniho materialu se pouZije
sklo v némZ jsou referendni prvky disper-
govany v elementarni form& hebo ve formd
gejich oxidu. Popis obsahuje v tabeldrni

ormé Sest prikladl skel rlUzného chemic-
kého gloZeni. '
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Vyndlez pojedndvd o pouZitf ekel s upravenym chemickym
gloZenim k rekalibraci a se¥izovdni rentgenovych emisnich a
fluorescentnich spektrometri. '

Pracovni charakteristiky rentgenovych spektrometri se pe-
riodicky podrobuji kontrole a prom&¥uji se pomoeci standardnich
referendnich materidl&. V prvni f4zi se rentgenovy spektrometr
kalibruje pomoci sady téchto standardli, které chemickym slo-
Zenim a vSemi fyzikdlnimi vlastnostmi, nap¥iklad krystalogra-
ficky, minéralogicky a granulometricky plné odpovidaji mate-
ridlim a l4tkdm, jeZ maji byt analyzovény. Po jejich promS¥eni
se vicendsobnou regresni metodou pFipravi analyticky program,

ktery se vklddd do poditade a tim je spektrometr p¥ipra-
ven analyzovat nezndmé vzorky téhoZ typu. V druhé fdzi je vSak
zapotfebi, aby byla zarufena dlouhodobd spolehlivost analytické
funkce eliminovat v1iv kolisani citlivosti jednotlivych mé¥{icich
kandli. To se provddi tak zvanou rekalibraci spektrometru.
Na rozd{fl od .zmin&né kalibrace, kterd je Casové ndrodnd,protofe
vyZaduje proméreni;znaéného podtu, obvykle 25 aZ 150 standard-

{

2

nich referenénich materiild - které viak nutn& nemusi byt
dlouhodob& gtdlé, je nutno rekalibraci provést relativné rychle

s pomoci nejmensiho poltu rekalibradnich staendardl, které sice
nemusi svym chemickym sloZenim ani fyzikdlnimi vlastnostmi
odpovidat analyzovanym vzorkim, ale zato musi byt dlouhodobs
stabilni a pPi ozaYovdni musi skjtat na vlinovych délkdch
jednotlivych prvkd jednak primidPend vysoké a jednak velice

nizké etnosti impulzG. Kalibradni standardni referendni materidly
obvykle nesplﬁuji souCasné poZadavky kladené na rekalibradni

ldtky vzhledem k jejich omezené stabilitf a pak také tim, Ze
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pouhym vyb&rem nelze dospét k dostatedné nizkému podtu stan-
dardi s maximo - minimdlnimi obsahy prvki. Pfesto se prozatim

k rekalibradnim d8eldm pouZivd pomérné vysoky polet standardl

z materidll Sasto zcela rozdilného sloZeni, vybranych vice &i
méné ndhodné, prifemZ rozhodujicim mé¥itkem je stabilita. By-

" vaji to minerdly, keramika, ale fasto i kovy nebo perly.

Z vyse uvedeného vyplyvd, Ze idedlni standardni referendéni ma-
teridly musi byt pripraveny synteticky a majf-1i byt vysoce
stabilni, musi obsahovat v3echny prvky ve formé oxidd. Syntéza
je v laboratornim m&¥{tku obtiZnd s vyjimkou perel, které vsak
nesplnuji poZadavek dlouhodobé stdlosti vidi atmosfé¥e a zareni.
Vytvorit syntézou vhodné stabilni taveniny je v laboratornim
mE¥itku obtiZné a vyZaduje hlubS8i znalosti skldrské technologie.
VSeobecné se doposud syntetické referendni materidly prumyslove
nevyrdbé&ji a proto se lsboratote uchyluji s riznym vysledkem

k méné vhodnym improvizacim.

Uvedené nedostatky odstranuje zpisob rekalibrace rentgeno-
vého spektrometrﬁ podle vyndlezu jehoZ podstata spodivd v tom,
Ze jako standardniho referendniho materidlu se pouZije sklo
v ném¥ jsou referendni prvky dispergovédny v elementdrni formé
nebo ve form& jejich oxidd. |

Hlavnim pF#inosem pouZiti standardnich referenénich ma-
teridld v podobd skel podle vyndlezu je zvySeni spolehlivosti
analyzy ndsledkem dlouhodobé stability vzorkl a znaéné zjedno-
duseni & zkrdceni dasu p¥i rekalibraci diky vhodné pFizpisobené-
mu sloZeni v rozpéti vySet¥ovaného obsahového oboru, tedy sni-
Zend pracnosti i dspora drahého p¥istrojového Zasu.

Podstate vyndlezu je ddle bliZe rozvedena v S8esti tabe-
ldrné zpraocovanych p¥ikladech:



231 390

P¥{klady chemického slozeni skel vyvinutych pro pouZiti

v rentgenové spektrometrii jako rekalibradéni standardy.

Priklad

Slozka
1 2 3 4 5 )

510, 35,0 50,27 10,0 2,5 51,35 53,67
A1,0, 10,0 - 35,0 18,0 1,5 1,5
B,0, - - 22,5 25,0 6,0 2,0
Na,0 0,33 - 9,0 10,0 15,0 1,0
X,0 - - 1,0 2,48 25,0
Mg0 - - - 9,0 1,0
Cal 0,71 25,0 - 15,0 5,0 3,0
Ba0 - - 1,0 - 3,0 0,25
F6203 - - 5’0 ‘ 0’5 - -
FeO - 24,0 - - - -
MnO 45,0 - 0:5 - 5)0 -
Zno 6,63 - - 4,5 2,0 0,2
Cuo - - - - 1,0 0,5
Nio - - - - 0,5 1,0
Co0 - - - - 1,0 0,5
 PbO - - - 1,0 - -
Cr203 - - - - 4:0 094
P2°5 0,6 - 15,0 5,00 - -
As50, - - 0,3 1,0 0,5 -
Sb203 - - - 190 - 035
V505 - - - 1,0 - -
MoO3 - - - 1,0 - -
T10, - - - - - 1,0
F 0,4 0,3 - - 0,3 1,0
S 1,0 0,12 - - - -
Sro - - - - 0,5 1,0
cdo 1,0 0,5 - - - -
Bi,04 - - 0,5 1,0 - -
Zroa -~ hd - 035 - l,O
Ta205 - - - - 0,5 1,0
Ib,05 - - - - - 0,23
UO - - - - O)S

1,0
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Slozka 1 2 3 4 5 6
G602 - - - - 2,5 - -
G3203 - - © - - - 0,17 .
ced, - - - L0 - o5
Préo3 - - - - - 1,0
Nda'O3 - ~ - - - 1,0
L3203 - - - 0,5 - 1,0

SloZeni skla a mnoZstevni zastoupeni jednotlivyeh prvkd,
resp. Jjejich oxidd pZFipousti prakticky nekonedné moZnosti
obmén vzhledem k jejich variabilitd a pFizplsobuje se konkrét-
nimu oboru. Jiné bude nap¥iklad po¥adované obsshové rozpdti
olova v standardnim referenénim vzorku pouZivaném ve skldiském
primyslu a jiné pro zjis%ovdni stop olova p¥i ekologickych
analyzdch a podobné.
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PREDMET VYNLALEZU

Zptsob rekalibrace rentgenového spektrometru, vyznadeny
tim, %e jako standardniho referendniho materidlu se pouZije
gklo v némZ jsou referendni prvky dispergovdny v elementdrni
formé nebo ve formé jejich oxidd. |
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