-dava sa aj do kupelov, pouZivanych pri sraZani viskézy, mydiel atd’.

Naproti tomu zasa technologovia v cukrovarnickom priemysle
s nemilo prekvapeni neprijemnymi vlastnostami repného pektinu,
ktory, ak sa dostal do cukrovej 3tavy, za,prlcmuje je] neprijemnd
pemvost vo vakuu a pri saturacii zabrafiuje srdZaniu a oddelovaniu
srazenin pre svoju koloidnii povahu. Iste by technoiogovia nemali
nié proti temu, keby mohli pracovat uz so §favami depektinizova-
nymi. Uloha, ako nalezite odpektinizovat cukorné $tavy, patri nie-
len tcoretikom, ale aj technologom. Pektiny maju eSte velki bur
diicnost, a to tak pri procesoch chemicko-technologickych, ako aj
pri biochemickych.
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REFERATY

Spektralna analyza

FERDINAND KRALIK

Od ¢ias Kirchoffa a Bunsena (1859), ktori st prvymi prie-
kopnikmi skimania spekirdlnych vlastnosti jednotlivych atomov,
tento maly usek vedy prekonal velky vyvoj. Stal sa velmi dobrym
doplnkom pre priace chemické, fyzikalne-chemické a astrofyzické.
Delime ho na spektroskopiu, uréujiicu vzajomné vztahy medzi jed-
notlivimi vlnovymi dizkami vyZiarovaného spektra a spektroché-
miu, uréujicu podla vinovej dizky kvalitu prvku a podla uréitych
vztahov vyZiarovanej intenzity jeho kvantitu. Pokusime sa kratko
naértnif stav priemyselne pouZivane] spektrochémie.

Aparatiirne dosiahla spektrilna analyza znaénej dokonalosti.
Vseobecne sa pre kvalitativne a kvantitativne analyzy pouziva
spektrografov s fotografickym zachycovanim spektra od 6.000 do
2.000 A. Vyrobky firiem: Zeiss, Hilger, Bausch & Lomb. Pouziva-
mie wultrafialovej €asti spektra je v3eobecnejsie, lebo v tomto
rozmedzi sa vyskytuje najvacsie mnozstvo €iar bezne urfovanych
prvkov.
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V okoli 2.000 A nastiva uz éiasto¢na absorpcia Zelatinou foto--
grafickej vrstvy, takZe pre kvantitativhe meranie je mevyhnutné
pouzit osobitné platne. Pre meranie pod 2.000 A treba pouzit oso-
bitny materiil pre optiku spektrografu a vakuum, nakolko nastiava:
uZ tieZ absorpcia vzduchom.

V USA sa hodne rozsirilo pouZzitie mriezkovych spektrografov,
ktorych vyvoj bol viazany predovietkym ma zdokonalenie vhodnej.
mriezky. Ich hlavna vyhoda spoéiva vo vaésej disperzii pri vyssich
vlnovych dizkach. K umozneniu inicidcie atomu je potrebna uréita
energia, ktori mozeme dodat alebo v podobe energie tepelnej ale-.
bo elektrickej. V plameni méZeme iniciovat iba atomy prvkov
s nizkymi ionizaénymi potencidlmi a s nizkymi b. t. (alkalické
kovy, alk. zeminy a ich soli).

Iniciacia spektra je druhou déleZitou slozkou spektrochémie.
Vykonavame ju elektrickou iskrou alebo elekirickym oblikom.
Pre kvalitativne analyzy je vSeobecne vyhodnejsi obluk, ktorym
dostavame spektra jednoduchych atomov ozna¢ené I. a symbolom
prvku napr. Na L., ¢im nam &asto odpadne zvySenid komplikéicia
spekira objavenim sa ¢iar spektier ionizovanych atomov. Jeho vel-
ka mevyhoda je v nerovnomernosti vyboja.

Pre kvantitativiu analyzu pouZivame rovnomernejsiu iskru,
alebo v Specidlnych pripadoch, kde ide o kvantitativhu analyzu
nizkych obsahov, preru$ovany oblik podla Pfeilstickera'). U nas
sa pre vyvoj iskry vSeobecne pouZiva Feussnerov generator?)
(okruh s transformatornou kapacitou a samoindukciou v spojeni
8 preruSovatom pre umoznenie dostatotného nabijania kondenza-
toru podla schémy, obr. €. 1).

Prerusovany oblik podla Pfeilstickera je oblikom, u ktorého.
napitie nesta¢i pre vznik obliku a tento sa zapaluje pomocou iskry
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odvedenej z generatora. Oblik teda hori len po dobu, kym je
iskrou .zapaleny.

Nové aparatliry americkej vyroby maji spojené obidva druhy
inicidcie v spojeni so zapojenim oscilografu pre sledovanie prie-
behu iniciacie.

Kvalitativna analyza pomocou spektrografu je najrychlejSou
a najcitlivejSou metédou kvalitativnou. Nakolko sa prvky, najmi
prvky prechodné, vyznaduji velkym mnoZstvom é&iar, potrebné st
uréité znalosti ich polohy a odokrytie koincidencie &ar jednotli-
vych prvkov pomocou atlasov spektralnych &iar.

Prevddzanie kvantitativnej analyzy je umoZnené srovnanim
veliiny charakterizujiicej velkost vyZiarovanej intenzity &iary, te-
da u fotografickej platne séernania éiary, prvku hl'adaného s prv-
kom zikladnym, ktory je v iniciovacej hmote v prebytku. MéZeme
pracovat alebo s kovovymi elektr6dami alebo roztokmi, Obidve
met6édy dévajii po uréeni vhodnjch podmienok dobré vysledky.
Uréovanie vhodnych podmienok sa musi riadne preskimat. Pri
dobrej praxi st vysledky spektrdlnej analyzy ekvivaletné vysled-
kom chemickym, najmi u mizkych obsahov cca do 1%. Spektrilna
kvanititativne analyza nasla si cestu predovietkym do laboratérii
priemyslu kovy spracujiiceho s pouZivanim kovovych elektréd. Pri
kvantitativnej analyze uplatfiuje sa mnoho faktorov, ktoré sa mu-
sia vidy riadne vySetrit. Len letmo spomenieme niekolko faktorov
ovplyvitujicich koneény vysledok spektralnej analyzy.

1. Iniciaéné podmienky: kapacita, samoindukcia, velkosf na-
pitia, odpor v primarnom okruhu, vzdialenost elektiréd, tvar elek-
tréd, ionizicia vybojového priestoru.

2. Optické podmienky: velkost Strbiny, nastavenie $o3oviek, vy,
licenie zavoja.

3. Akost fotografickych platni a sposob vyvolavania, strmost
krivky séernania.

4, Chyby pri merani s€éernania: chybni velkost Strbiny foto-
metru, zla fotobunka, nerovnomerny svetelny zdroj.

Pri kvantitativnej analyze, ako sme uZ spomenuli, porovnava-
me intenzitu &iary prvku hladaného s prvkom zdkladnym. Pre
kvantitativnu analyzu pouZilo sa viac metéd na horeuvedenom
principe (metéda homogennych pirov, metéda troch éiar, metéda
merania Sirky diary, ale dnes najpouZivanejiia metéda je metéda
dvoch é&iar (Zweilinienverfahren). Zikladom tejto je eSte dosial
dobre tcoreticky neoddévodneny vztah logaritmickej zavislosti roz-
dielu séernania éiary prvku zikladného na obsahu prvku hlada-
ného.

SZ—S_\; =10 g X —I" k,
z toho vyplyva priamkova zavislost (obr. ¢é. 2) obsahu hladaného
prvku na rozdiele séernania. Staéi nidm teda uréenie troch bodov
tejto priamky (pre vicsiu presnost), aby sme mohli previest kvan-
titativhu analyzu vzorkov ostatnych, éo odpovedd pouZitiu troch
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OBRAZ c. 2.,

Loyx

Sz=-Sw

druhov ciachovacich elektréd alebo ciachovacich roztokov. PouZi-
tie ciachovacich elektréd je v spektrdlne amalytickej praxi majviac
roziirené. Kvantitativnu spektralnu amnalyzu méZeme previest aj
z roztokov. Tdto analyza ma nevyhodu v tom, Ze sa roztok nanasa
na uhlikovii elektrédu, dava vSak v miektorych pripadoch (mapr.
stanovenie necistot v Cu) lepSie vysledky ako amalyza s elektré-
dami kovovymi. Tieto ciachovacie elektrédy vyriaba v Amnglicku
firma Hilger, v USA ASTM skoro pre vietky druhy kovovych ma-
terialov.

Zachovanim podmienock vyvoldvania a ustalovania méZeme
prejst aj k priamemu urovaniu podfa raz urdenej ciachovacej
priamky.

Kvantitativna spektralna analyza je vyhodni najmi pre ana-
lyzy sériové s pribliZzne rovnakym chemickym slozenim. Jej vyvoj
dnes velmi pokroéil, najma v USA pre préce seriové so zavedenim
fotobuniek pre priame meranie intenzity ¢iar a s pouZitim galva-
mometra, resp. oscilografu je moZné uréit sloZenie priamo bez foto-
grafickej platne.
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