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Spektroskopija u #irem smislu, bavi se proulavanjem
zrafenja koja Je posledica promene energetskog stanja
testica (atome, molekula, odnosno njihovih delove) u
nekom materijalu,

Spektiroskopske analize daju nam dragocene podatke o -
sastavu i gradji materijala.U praksi veoma je vaina
primena spektroskopije za kvantitativau i kvelitativau
analizu nekih hemikalija,

Primajuéi energiju, atomi i lestice prelaze u pobudjena
stanja i ova energija pobudjivanja pretvara se u zrafenje.
Zradenje Jje obid¥no sloZeno, tj.sadrii zrake razlititih
talasnih duiina., Ako tekvo zradenje rezloZimo dobijeamo
emisioni spektsr, Proulavanje ovih spektara zadetak Je
emisione spektrografije.

Apsorpecioni spektri daju nam telasne duZine zralenja
koje je dati materijel epsorbovao, I emisioni i apsorbeioni
spektri mogu biti linijski, trakasti. i kontinualni spektri,

Pri podeli spektara po telesnim dulineme, ne talasnoj
duZini izmedju o,ol—loox Jevljaju se rendgenski spektri,
Ovi spektri su posledice energetskih prelasza unuter po-
punjenih ehektonskih 1juski,

X = ZRACIENJE I APSCRPCIJA

Rendgensko ili x - zralenje dobijomo u rendgenskim
cevima, Sa usijane katode izledu elektroni (termoelek-
tronske emisija) i zbog velikog napona (10-100kV) uderaju
u anodu,

- Slika 1.

Rendgenska cev: B-ulaz za
napon i grejenje, EK-usijana
ka y A=-anoda, F-fokus,
H-ulaz i izlaz vode za hla-
djenje, L=prozor, P-olovna
zastita

X - zradenje se sastoji iz dva dela:
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1) zako&no zralenje = jevlia se kada jeden elekiron
izgubi deo ili celokupnu energiju pri koéenju. Cvo
zratenje je kontinualno, "belo" zradenje, sa Jasno
jzraienom kratkotalasnom granicom i wodljivim mak-

gimumom, ( slika 2.)
Slika 2.

. _ — Rendgenski spektar bakra
e 4 (intenzitet zralenja u zavis-
=7 nosti od talasne duZine)
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2) karakteristiino zralenje - koju sa¢injava nekoliko
linija éije su talasne duiine karakteristiine za redni

broj atoma anode.
Ako u rendgensko; cevi pri nekom vedem naponu elek=-

tron sa dovolinom energijom izbije elekiron sa unutrainje
1ljuske atome anode, na uprainjeno mesto prelazi elekiron
sa neke daljnje ljuske pa energetska razlika izmedju po=-

tetnog i krajnjeg stanja elekirona igrati se u obliku
fotona karakteristiénog zratenja.
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Pomodu uredisia keji ima veliku moé razlaganja moke

se videti da je Ky -zralenje koje je vedeg intenziteta
dublet, medjutim, telasne duiine te dve linije veoma

su bliske., Intenzitet E/(linije je dve puta veda od @
intensziteta Ky« A intenzitet K4 linije Je semo 1/5

od intenziteta K+ Ky, & i talasne duline mu je manje.

Za dobijanje rendgenskog spektra kso pobudjivatko
gratenje molie se koristiti i samo rendgensko zradenje.
Ako ma neku metalmu povriinu padne "belo" rendgensko
sradenje velikog intenziteta, povriinu ¢e napustiti sekun~
derno szrafenie koje sadrii linije kerakteristilnog zra-
Senja datog metela., Ovo zralenje nazivemo rendgeno~-fluo-
rescentno sraienje.

Jedini preduslov za nastanak tog zradenja Je da
minimelna talesne duiina pobudjuludeg zradenja bude
manje (odnosno maksimalne energija bude vedan) od nas-
telog karakteristiénog zreteanja. Cvo je Stokes-ovo pravilo,

Nastanak rendgeno-fluerescentnog sratenje je mno-
go jednostavaill od emisionog zralenja, Jer asterijal
koii emituje nije potrebno smestiti u rendgensku cev,

a uzorek mode biti u bilo kom agregetnom stanju. Ukupna
enerzija fluorescentnog sralenja je mnogo manje od pri-
marnog zralenja i &ini svega 1%, take da za rasvo] mend-
geno~fluorescentne analize polreino je bilo izraditi
vrlo osetljive detektore.

Ako rendgensko sratenje intenziteta Ip padne nk
neki materijsl, intenzitet de mu eksponencijalne opa=
dati sa dedljiinom oszralenog slojas

I-I.o‘f‘
gde je M linesrni apsorpeioni koeficijent, koji savisi
od telssne duiine i1 atomskog broje elemanta, Zbog ove
zavisnosti uvodil se meseni ampsorpeioni koefiecijent,
koii se definide kao odnos odgovarajudeg liniarnog ko=
eficijenta i gustine apsorberat
(“-% ,

Prilikom prolasza kros materijel, upsdno (primarnc)

gx-éonao slabi zbog tzv.stwarne spsorbeije i rasejanjea,
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Deo apsorbovanog zradenja izbija elektron iz atoma
(fotoelektriZini efekat) tj., dovodi do jonizacije.

Proces rasejanja x-zraka sastoji se u tome
8to oni interaguju sa atomima supstance kroz koju
prolaze i skredu se svog prvobiinog praveca, tako
da se vilse ne nalaze u snopu x-zraks ¢iji se inten-
zitet meri (Compton-ov efekat),

Keda je energija fotona veoma velika (tvrdi
x-zraci) moZe doéi do obrazovanja para elektron -
pozitron,

Ove tri pojave karakterisu sopstveni apsorbeio~-
ni koeficijenti redom:¥, é,]r_ >

lfg-fg." r‘{. ,:“\
/4 + ili 3 S*S*%

Potrebno je Jjod definisati totalni msseni
apsorpeioni koeficijent za primerne zraéenje i za
posmatranmu karakteristidnu liniju snaliziranog ele-
mente analita, To de biti :

e Y
(<%

). ("?"7\:1-1-; ¢ (-é'n\mlit

Srednja vrednost je isto 5tp i totalni maseni
apsorocioni koeficijent ali korigovano na geometriju,
tj. na duZinu putsnja primarnih zraka (jedan kroz
.n¢ Unindn i zrafenje linije snalita ( 1/sin¥):

(-f“—) -((—-n\pﬂ_/.m b+ (L= )f;mm/.m Y |

Ako ne sloj nekog elementa odrodjeno debljine
(npr.folija od platine) pustimo rendgensko zrafenje
tije se talasna dufina kontinualno menja i odredjuje=-
mo maseni epsorpecioni koeficijenx(q-, u zavisnosti od
talesne duline, dobidemo krivu apsorpcionog rendgenskog

spektra,
T
absz
4
3 SIm ‘ L
Ly Apsorpeiona kriva rend-
% 2 genskog zratenja
4=
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| Kod nekih telasanih duZina primedujemo oétar pad

| /1., to su tzv, apsorpcione ivice, Sa porastom talasne
1 duZine prvi pad apsorpcionog kegticijenta K-iviei

| (Xx.b). Talasni broj K-ivice (‘7Kab) odgovare kratko-
talasno] grenici emisione K-serije.

Slidno Je sea L i ostelim apsorpecionim ivicama,
Izuzev K-ivici svi ostali kao i emisione linije imaju
multipletnu strukturu.

Razmotrimo primerno x-zradenje talusne dusine X

koje padas na sekundarnu metu, rednog broja Z. Za
AN oy, fotoni nemeju dovoljnu energiju de izbace K
elektrone, usled fega se K-linija mete ne Jjavlja.
. Kade \ opade, energijs fotona raste i sekunderns mets
postaje trensperentnija tj.epsprpeioni koeficijent
opada, ZnT\-?\xnb foton ima taman dovoljinu energiju
da izbaci elektron sa K~orbite i javlje se emisijs
linije anslite. Dolazi do skokovitog poraste koefici-
jents apsorpeije. Ova] proces predstavlja fotoelek-
triénu spsorpeiju, z‘-k@akxhb fotoni imaju vise nego
dovoljnu energiju za jonizeciju etome i epsorpecioni
koeficijent opeda, Medjutim, ovo dovodi do smenjenja
sekundarne redijscije elements u meti, Nsime, primerno
zratenje sve redje interaguje ss materijslom ili pek
ako intersguje dubins na kojoj se to desi Jje i suvide
velika da bi sekundsrno zrafenje uspelo da izbije na
povriinu mete,

FIZICKI OSNOVI RENDGENO-FLUORESCENINE ANALIZE (RFA) h

U RPFA imamo primsrno rendgensko zralenje, najledie ga
emituje jedna rendgensks cev ns snalizirajudéi uzorak,

Slika 5.

Eksperimentalna osnovina
Sema RFA

1 primerno rendgensko
zralenje

2 sekundarnme rendgensko
zradenje




Kao posledica ovog promenljivog dejstva, iz uzorka
izlazi sekundarno rendgensko zrafenje, koje u delovima
karakterilie hemijski sestav uzorka. Neime, atomi vrste
Zy ( redni broj) koje sadrii uzorak proizvode zralenje
61:)0 su talasne dnzi.no7\ za njih tipitne, a i koncen-
trecije ¢y i-te vrste atomn ime znalejen uticaj na in-
tenzitet I; komponenti tog zradenja, MerenjelN; i I
vrii se spekiromeirom Sp.

Aktuelni tehniéki i metodiéki rezve] uslovljava
primenu RFA, kojs ima sledede karakteristike:

- sneliza je moguée u krugu svih elemenata od rednog
brojs 2=9 ( (F) (u specijslnim sludajevims i za 2=6 (C))

- HFL dozvoldnv- kvantitativnu analizu u intervalu kon=-
centracije sa donjom granicom 10 -2 a0 10 =4 pa nagore,

bez gornje granice i do 100 %

- talnost analize dostiZe do é:& = 0,1 do 0,5%., Kod

najmanje koncentracije tainost je najlodija, ovde je
apsolutna greska Ac najvise red veliline merene gra-
niZne koncentracije od 10~ ~2 a0 10 4%

- brzina merenja je veoms velika, Za merenje jedne ele~-
mentarne komponente red veliiine vremena merenja iz-
nosi 1 min, i

- uredjs; ze snalizu meri najviie probau povrsinu koja
ima preénik srednje vrednosti oko 40 ma i metoda
obuhveta uzorke sa jednom debljinom meksimalno od
0,1 do 0,5 mm

- aneliza je mogucs sa kompaktnim, praskestim i teénim
uzorkom,

Praktidna primena AFA zahieva poznavanje fizickih
zakons primarnog rendgenskog zradenja i njegovo promenljivo
dejistvo na uzorak, narotito bad proizvodnja karakteris-
tiZnog rendgenskog zralenja za elementarni sastav usorka,



UREDJAJ ZA RFA

Osnovni delovi uredjaja za KFA su: generator
visokog napona, rendgenska cev, analizator i uredjaj
za registrovanje,

8lika 6,
fema uredjaja za RFA

- rendgenska cev :
- pobudjujuée primarno rend-
gensko zralenje

uzorak

sistem redetke
fluorescentno rendgensko
zrafenle

kristal analizator
goniometarski krug

- reflektovano rendgensko
zradenje

- detektor

- uredjaj za registrovinje
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Generator nam deje stabilizovani veliki napon
i struju za grejanje kstode rendgenske cevi,

Rendgenske cev Je obilno sa usijenom katodom aa
veéom snagom ( lkW ) samo sa jednim prosorom kroz kgji
izlezi zractenje se melom divergencijom, Za pobudjivanje
na fluorescenino-rendgensko zraZenje potrebnoe Jje "bklo"
grafenje velike energije, zeto se snoda rendgenske eevi
previ od volframa, zlats redje od molibdéég. Poztoje

“gesne cevi &ije se amnode mogu menjati i tako koristiti
i kxod emisione spektralne anslize,

Analizetor je najvainiji deo uredjajae, ovde nas-
taje fluorescentno zreienje i razlaie se po talasnim
duiinema, Zredenje koje nspusta rengensku cev i koristi
ze pobudjivenje pada ne povriinu uzorka,

Povriina trebs d= bude bez greike i po moguénosti
potpuno revna, OzreZena povrsins je krug preénikom od
ng!?, tako de se nehomogenosti u sastevu izjednaduju
(zbog istih razloge uzorak se mole okretati u sopstveno]
ravni), Proizvode se i tekvi uredjaji u kojima se moie
gnalizirsti i manje povriine od 1 lmz. Ovakva ispitivanja
se koriste u metelurgiji, ispitivenju meterijale itd.

Fluorescentno zralenje koje je pobudjeno u uzorku
pada na kristal snalizator. Da bi zratenje bileo psralelno




i izbeglo se rasejanje koristi se sistem reZetaka,
Analizator je raven, redje iskrivljeni kristal po-

vriine nekoliko em®, Povriina mu Jje po moguénosti AT
potpuno ravna i strogo paraslelna sa kristalograf- o

skom ravai koja reflektuje, Za pravljenje analiza -
tora najpogodniji su kristali od kojih se moZe iza-
brati primerak dovoljno velik i bez greéke i pored
toga ima refleksiju velikog intenziteta.

Dvostruka vrednost konstente kristalne redet-
ke 4, ravni koja reflektuje, odredjuje talasnu duii-
nu koje se jod moZe detektovati ( u praksi zbog kon-
strukeije uzima se 1,8 4 ). Rezumljivo je 5to Jje ma~-
nje 2d datog kristala, sve se uiZi interval talasne du~
Zine moZe ispitsti, ali uautar toga moé¢ razlagenja je
sve veda, 2bog ova dva suprotna pogleda, ni jeden kris-
tal ne odgovara u potpunosti, zsto uz uredjsj daju
nekoliko analizatora ( npr, Al, LiF 200, NaCl, kvearc,
EDUT : etilen - dismin - dihidrogen - tartarat, ADF:
smonium - dihidrogen - fosfat, gips ).

Eristsl se postavlja na_goniometar tako da
ose goniometira leZi u revni koja reflektuje, inaliza-
tor obiino nems poseban goniometer veé za to se koris-
ti difraktometer, a kristal se postavlja ne produZetak
ose difrektometra,

Eristel i s njim i detektor mogucde Je rotirati
sa razliitom ugaonom brzinom, pored toga i bilo kogu
vrednost ugla ( sa taénosti 0,01°) i rutno moiemo na-
mestiti,

Detektor preuzims folone reflektovenog zrate- |
nja i u njemu stvorene impulse upuduje prema jediniei
za rcgistrovnnae. Koriste se tri vrste detekiora.

Naibolji je seintilacioni brojeés Znaéaaan deo

broiata je kristal NeJd koji je aktiviran sa 1%, U njemu
upadni foton stvara scintilaciju koju pojatava elektronski

umnozived ( 10%= 10 puta). Meko zrasenje (A>2£) kgje
deju elementi koji imaju redni broj menji od 22 (Ti)
scintilacioni detektori ved ne registruju. Zato kod
ovih elemensta koristimo proporcionalne brojate. Ovi
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brojadi su jonizacione komore u kojims zbog visokog

napona od oko 1000V postilie se umnoZenje od 105.0v1

proporecionalni brojati su od scintilacionih brojatia

manje osetljivije a na rezultat utife temperature i

pritisak vazduhe, Rede na gasno ispiranje. Ireba pa-
ziti na Sistodu i pritisak koriidene medavine argona
i metana,

Redje u nekim uredjajima koriste se CGeiger-
Milerovi brojatéi keo detektor,

U snalizatoru seintilacioni i proporcionalni
brojaé treba teko postaviti ds se na put reflekiovenog
f grake moie bilo kojom brzinom ubaciti.

i ; Zratenje sa talasnom duzinom vedom od 2-2,5A
vazduh potpuno apsorbuje, zsto ispitivanje elemente

sa rednim brojem ispod 22 mora se vriiti u vakuumu,

Zato se ceo anslizstor (zajedno sa krajem rendgenske
cevi) nslazi u vekuumskom bubaju i pomocu ugradjene

purpe za 1 - Z minute mole se vakuuairati,

Jedinieca za registrovanje je elektronski uredjaje.
Registrovanje impulsa mogude je brojadem impulsa (skaler)
ili piselenm,

Brojanje impulsa mogude Je takodje na dva na-
gina: ili brojime ze deto vreme(l6-64 sec.) pristigle
impulse, ili merimeo vreme za ¥oje odredjeni broj impulsa
treba da pristigne(npr.10”). Zadnji metod je najtadhiji,
moie se postic¢i taénost do 0,2 relativnog %.

Skaler koristimo sa kolilinsku anslizu, Dok
merimo, kristel zs analizu airuje.

Fomodu pisada mogucde je za dati interval ugla
registroveti na pepiru ceo spekier datog materijala.

Na papiru poseban pissZ ispisuje skalu ugla, da bi ma
odredieni pik mogli ocitati 28ugae. Ove] uredjaj ko=
| risti se kod kvalitelivne anelize,
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ADITIVNA METODA

. Pored serijske analize stelno nastaju u svekoJ
i laboratoriji enalititki jedinstveni zadsei, koji po ///‘
| pravilu moraju biti obradjeni po vrle razliéitim postupecima,
Bila bi velika prednost, kada bi dovek takve
analitifke probleme moguo da refi sa jednim laborasto-
| rijskim osobljem kome je dobro poznat naiin rada. /ﬁ
Ako bi hteli da iskoristimo jednostavnesti nadina
reda i univerzalnu upotrebu RFA za sve elemente viseg
I rednog broja, morali bi vrednovanjem napraviti nezavisnim
od baidarenja, probe stendarda ili ogromnog hemijskog

n 11i refunskog rads, o

' ¥od aditivne metode poznate i kao metoda dodate
ka - standarda, dodaje se jednom delu materijela uzorka
doriniaann koliéina odroddonog elementa, homogenizuge se
im merd intonzitet fluoib;éenxa sa i bez dodaika. Keo
dodetak moZe se upotrebiti i . Jedan stpndnrdni uzorak

|
|
i se poznatim sadriajem enalite. Ako se pretpostevlja ,

da se sastav uzorks & time i meseni koeficijent slah-
ljenja putem dodatke malo menja, uz pomoé ove metode
se mogu korigovati kako utica] putem spsorpeije tako
i putem sekundarnmog pobudjivenja.

Ze prepoznavenje pogreinog dozirenja i izbega-
venja sistemstskih grelaske pogodno je nepromenjeni uzo=-
rak preparirati i dve uzorke sa razliditom kolicinom
dodetka, Time se naime poveéave rad, sli sa druge strane
povedéava se i sigurnost snalize,

Aditivna metode Je povoljna za odredjivanje
pojedinaénih elemenate u vzorku komplikovanog sastava,
| kada ga jedan produkt ne stoji ns respoleganju nijedan
uzorek bsidarenje.De ne bi sudtinski menjali msterijal
uzorke treba upotrebiti saemo male koli¢ine dodatka aa
veéim sadriajem odredjenog elementa, oslediea toga
je da se ovom metodom moie odredjivati pre svega mali
sadrie] (< 5%).

Dalii nedostatak je u posmatranju materijala
praikastog oblika u kojima su razlic¢ite veliéine zrna
u materijalu uzorka i dodatka,
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0sim toga aditivna metoda zahteva zbog velike
homogene podele stendarda u materijalu uzorka bez=-
prekorno veliku paZnju pri preparaciji uzorks.

Pri RFA meri se intenzitet karakteristicnog
fluorescentnog zradenja Ix elementa, /éija se odre-

djens koliéina x nalezi u preparatu.
U drugom uzorku se istoj koliéini supstance doda=

je jedna pozneta kolit¢ine y odredjenog elementia
('dodatak preparata“) i dobija se ponovo irtenzitet

fluorescentnog zrafenja koji iznosi Ix+Iy' L~
Iz razlike ove dve veliiine merenje moZe se iz

dodatne kolidine sadriaju zakljuditi nepozneti anali-
girani uzorask, Jednaéina:

x---qg—g[ L - (1.)

je leko rezumljive sa slike 7.

Slika 7.
'ﬁr - Geometrijska osnove
W ‘ aditivne metode
] dy
c .
&
-~
< e
. — i
‘ -—t y -t
koncanéracijo

Metoda dodatke za baidarenje je u principu skra-
éeni postupsk za izratunavenje vrednosti baZdarenja,
ona mora biti izjednalena sa postiupkom koji se odnosi

na unapred izmerena bazdaren e,

Vaienie baidarenja je samo onda zagaraniovana,
ako su merenja ns supstenci analize pod istim uslovima
uzeti, kao pri izvodjenju baZdarenja.

Ako vite fEEQSra utide na rezultat, tada se pret-
postavke tefko ostvaruje. U takvim slué¢ajevima je peet-
postavljena aditivna metoda jednog baiZdarenje, posto
one mernu velifinu meri pod istim uslovima keo pre spro-

vedene snslize, Zbog toge se ona Zesto koristi npr. u
poelarogrefiji.
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I za RFA je Zesto predloZena sditivna metoda,
Ipak se metoda redje upotrebljeva zbog toga i&to
pri merenju iziskuje preciznost,

Iz jednaline 1., vidi se da aditivau metodu

upotreblisvemo samo onde ako izmedju konceniracije
elementa i Intenziteta njegovog fluorescenilnog zra-
tenja postoji strog linearni odnos.

Daleko je pokcljnije;ggi_;k!aktno odrediti 1
. odugeti od wvrednosti merenja, da bi vrednost jedna-
| &ine bile u poéetnoj tatki koordinetnog sistema,
| Ova] uslov se tedko ostvaruje sa pradkastim preso-

: vanim uzorcima,

Visoke tadnost merenja, koja Jje preduslov za
uspesnu upotrebu aditivne metode, postiie se samo
na preperatime sa egzakinom homogenoséu i ravnoidéu
povriine K Pokulis] RF analitilko odredjivanje Jjednog
' Jjedinog elementa u solima, legursma, silikatims i
drugim ¢vrstiim supstancema uz pomoé aditivne metode,
izvodi se pre svega u rastopu boraxa,.

Velike prednosti boraxovog rastopa, koji skoro
sve jedinjenja rastapa i dsje homogeni &vrst rasbop
veé su mnogi autori upotrebl za RFA. Eoraxov rasbop
ima drugu vrednost, da se sa efekiom rezblaiivanja
' gmanjuje matdini efekat drugih prisutnih elemenata.

Za aditivnu metodu postoji (sa slike 7) izvedeni
uslov da prava intenzitet-koncentracije prolazi kroz
podetnu taiku koordinatnog sistema. Zbog toga se
moZe iz merene vrednosti, koja se izrafunava na pre-
paratu enalize A i dodatnog preparata 2 izrsdunati
rezultat samo onds keda se prethodno u oba sluéaja
edbije intenzitet fona, za &ije odredjivanje sluii
nulpreperat N, Ali, posto u tim matriceama fali element
| gupstence za enalizu i sditivna kolitine, fon u nul-
' preparatima nije identifan sa fonom u preparatima A
i 2, Stoga se sa nul preparstom ne meri odmah samo
intenzitet na liniji na kojoj leii odredjeni element,
nego s leva i s desna u Jjednom nesmetanom pravcu.
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S8lika So

Merena velidina u RFA
Ry = bruto impulsi

Ry = neto impulgi
BU « impulsi fona

-TT . Ruzﬁul;’ﬁu Rud HWB- sirina na polovini
visine
2 HWB _2HWE s

_ Da bismo mogli da izvedemo analizu po aditivnoj

b metodi potrebne su nam sledede tri merne veliline: /
1. Ix*u = bruto intenzitet uzorks anslize A

26 w " bruto intenzitet dodatnog preparata 2

3. Iu = intenzitet fona,

Poito se svaka merns veliéina pet puta meri, wma
aveki intenzitet se raduns procentualno standardna
devijacija, Tzv, faktor greike f se dobija iz sred-
nje velidine svih standardnih devijecija po slede~
éoj definisano] Jjednadini:

p= Srednja stendardna devijecils _ |, ¢
100

Iz toga sledi za odstupenje triju mernih velt-

8ina apsolutni iznosi:

1. = r Ix*u - gnalizireni uzorak A

2 e Ii+y+u - za dodetni uzorek 2
3Q:qu-33f0na

Izratunsvanje rezulteta analize po jednadini
(1) s& ubatenim mernim vrednostima:

Lem =%

X = ‘T (2.)

Livyru = Livu

Ofigledno je da vrednost x najvide odstupa od
prave vrednosti analize, sko je brojilec jednatine (2)
veéi, a imenilac istovremeno menji ili obrautoe.
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Igveds mernih uzorsks od weterijsle u praikes-
ton obilku spede u npjtefe zsdsthe RFA. Mode oOve teh-
niks spods u nejsterije nsline pripremsnje uzorks, deje
gou0 kod strogih odrisvenje svih uslove pripremesuje
- uzorks, reprodukovsne recsultsto.

iored telne prepsrecije mofic se dostiél koeficl~
Jeut vordvenje V ( odnos stenderdue devijecije s i sved-
njo voodnosti ¥ u proceantime, Vs =@ 100%) od 1 do PR
5% pri vutinskom obevljenjue

Do seds se nisu wogli odrediti svi peremetri
LoJi su opissui heterogenom strukturom praiksstog usorkoe
7ho; togs morsju uzorci ze snplizu i poredjenje biti
vrio glifni u odoogu ns njibov minerclolki ssstev i
goobov velidine zrus. .

Kod priprewsujs proiksstoy uzoris trebs obretiti
peinju nerofito ne utiecsj velifine zrue, njegova podelu
i gostov feme meterijels. iotrebus f£inoés zros ze jedmu
dobru pnelizu veoms sovisi od odredjonog elemeuts (koefi-
cijont verirsnje se resejenje merue vreduosti <1%)e

Kod kvsutitetivoog odredjivenjs elemeunts Ziji su
rednd brojevi menji od 14 potrebne su finofe zrus
I , % Moo drobljenje konsteontue i reprodukujute veliline
| zmo isiskuje obifno dodstek odzoversjubeg sredstve e
mlavonjeekso powoéuo srodstvo ze uloveuje odgoversju
imiodju ostolog visoko molekuleral slkoholi, trietenolsmin,
giviotue kiselins, freon, grefit 1 druge supstouce. Vrste
i holidine dodetks se msors odrediti eksperimentslnos

imogobrojne tedkoée usstaju kod pripremenjs grubd
srtostih msterdijels u predksstom Obliku ss odredjeunim
spolstrom zmmse U nsjjednostevuijon slulsju kristelud i
mnnmmwuouum--umtm.
Iroblienjem postiguute finoés zrus i podels zevisi od
velifino srns finslnog asterijole, od Svrstine i lomljivostl.

Ao izarvlijeni msterijel sodeii vile feme reslilite
gpegobuogti nlevenjs rezultire speiktor zrme, koji zevisi
od velifine finplnog zrms, delove fozs i njihove sposobuosti




“ y 15 't
#levenjese Zbog toge se mne uwole postiéd skoro ni jedns
Jedngks podels Zrnay ssuo upotrebom istih spersts i
poeZljivom odrZsvenju trejenje mlevenje i odredjenon
koliinom supstsnei uzorks verirejuéi sklop faze, Zbog
toge se preporuduje de se ogrenidi gornjs veliding
Zrus putem prosejenjs i ngknadnog umgnjivenjs i da ge
Pezi no dobro homogenizovenje proiiks zs snglizu,

Eod process mlevenje moZe nostupiti Zitev niz
nepoZeljnih reskelje, Takve reskeije su pre svegs oxi-
decione pojeve, odnosno Zghvatanje ugljendioxide i
vlage iz vezdubs, Cuni mogu biti spredeni prethodnim
merous ( ulevenjs u veluumu 114 u stmosferi inertnog
5553)0

Ove kretks primedbs se fino mlevenje eunslizirg~
Juleg moterijsls nsgovedtave de je sposobnost egregate
Zs nlevenje, odredjivenje odredjene ko0lifine uzorks i
odrisvenje jednog Jedinstvenog trsjenjs mlevenjs vsi-
no protpostevks zs moguénogt reprodukeije spektrs zrns,
%o optimirsnje i egzektmo odripvenje rejims mle-
venjs neoprostivo je PO moguénosti fito Zire poznsvanje
sootove foze, predistorije ( upr. uslovi lomljenjs,
- mlevenje 1 lsgerovenjs pre ulgsgks uzorks u laborg-—
toriju snslize) i reskeije meterijols kod mehsnikog
obradjivenje 1 lagerovanja, L -
U pojedinim sludsjevims moZe Jedns dovoljno fins
snslize uzorks biti istreZivens direktno keso prasdak,
liads je tehniks prsfks Jednostevns 1 upotrebljivs u
podrudju vekuumskog merenje, zo zshvstsuje dugotalasnog
fluorescentnog zraenjs, ovej unedin rods Je pogedsn
sauo u izuzetuim sludsjevims zs kveutitstivau snalizu,
‘Telnike preikestog obliks se obiduo upotrebljgve
kado trebs dspiteti veliki broj uzorsis bez dodatks
standerdnih elemensts, sredstve zs rezbls¥ivenje ili
9psorberay ss relestivno neznstnim zehtevom zs tadnogt
i reprodukeiju resultste enalize, '
Mluorescentni intenzitet kod nensbijenoz i nsbi-
Jenog prefke je ni#i nego kod Presovenog produkta,

Tok0 npr. kod minersls intensitet Fekx linije u prvom
sludsju je oko 12% s u drugom 3% ispod onog koji dobi-
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Jemo zs presoveni produkt.
Fresoveni uzoreci bez dodstks vezivnog sredstve

Odredjens grups supstsnce moZe se i bez dodat- .
ks vezivnog sredstva formirsti u mehenidki presovene
uzorke. Ze sposobnost presovsnjs msterijsls znsdajne
su Cvrstine i spektsr zrns. Cesto je potrebno zs povi-
Senje mehsnifkog stebilitets presovenog uzorks upotre=
biti pomoénes sredstve kso 5to su folije, poklopei ili
prsetenovi. Zs presovenje,potrebns sredstva nadinjens
' su obifno od ¥vrstog metels. Kod upotrebe trebs obra-
titi pefnju ds polirsmne umutredinje povriine uvek os-
tenu Siste i glatke da bi postigli ¥to revnije ‘merne
povriine i de bi izbegli hsbanje presnog pedsts.

Fosto fluorescentni intezitet zavisi od struk-
ture ppvréine, debljine i porownosti presovsne tsblete,
odredjeni refim presovsnjs odrisve se uveks

BSledeti psrsmetri trebs de budu uzeti u obzir
kod stsbilizovenje gustine pskovenjs:
= Upotrebs konstsntne koliline uzorks,
= Bovnomerno punjenje udubljenje presa,
~ peinjs ns dober odvod vezduhs,

- moguénost reprodukovenje poveésnjes pritisks do
maximums ,
- ' = odrZgvenje meximsluog pritiske iznsd zsdovoljesvejuleg,
uvek jednako vreme. i
Brzins poveésnjs pritisks nesrolito visine mexi-
mslnog pritisks morsju biti odredjeni iz prethodnih
pokulaja.
Ze zsvisnost pritisks i fluorescentnog inten-
zitets obifno se uzime ma sliei 9 predstevljeni tipidni tok,
Obicno se radi o jednom pritisku od oko 100=500MPs,.

Zgvisnost pritisks je ze elemente se ni%im rednim brojem

bitno veéi nego ze elemente ss viSim,

: |




nz/,

Sliks 9,

*g Zevisnost fluorescentnog in-
i tenzitets od pritisks preso-
s venje (feldspet-celulozs

;Q' smely 211, Sik -zrofenje)

&

0 300 600 900 71200 kplcm? 2100
29% 589 883 1177 MPa 2060
Priéisak
U rutinskom resdu korisno Jjo upotrebdbiti sutometske

prese koje jednom ved odredjene pasrsmetre presovsnjs
remonerno ocdrisvsju, Kod prerede zgusnutog prafks u
trajuu tebletu ukszuje se ds pod nopovoljnim uslovims
_ u folu presovenjs molie de dodje do popucenje. Ovim

| ' msterijoline pripedaju ns primer tokvi koji pri gre-

i Jeuju pod pritiskom resguju ili ssdrie oststke zspe-
1jivih regtvore. J

| j Uticajem rendgenskog zrslenjs i vskuums oni

' predoju digkontinuirsno zetvoreni vsazduh, Neo ovej nedin
uzpotopne mersnje ns istom prescovesnom uzoriu dovode

' do igperoveuje i ispucenjs povriine s time i do neupo=-
| trobljivih ispitiveunih tels.

Stelnom upotrebom nestsbiluih mernih teblets
more se relunsti ne zsprljenje spektrometrs. Osim togs
. oslobedjenje gase produfsve vreme Zp vekuumirsnje.

; Frocesom tebletirenjes bez vezivnog sredstve,
sradstvo puslize se ue rszblafuje.

Irepoveoni uzorei ss vesivnim sredsitvime

| Upotrebom vezivnog sredstve odgoversjude kolifine,

| gvoki posustreni msterijsl prefkestog obliks moZe se

: prorediti u mehsuifki stebilou mernu tabletu, :owoéno

| sradotvo zs presovenje trebs do:

| - yiszuje ns odredjenu plaestilnost 414 ns sposobnost
oblikovenjey de bi pod pritiskom i njime povezenim
zo:rejovenjom npsteo restop ili Fvrsti lepsk (time

" mo ugorsk u tebleti Svrsto vezuje & delovi pore
nastsju), '

- e poseduje osobine korozije spsrets ze presovenje
i epareate s ahli.lu,




= odredjoni element snelizirenog moterijols ne sedrii
Mmmﬂmdoiliauwumu
negrietojuéim kongentrscijems,
= Zhog spsorbeije de se sestoji iz olemensts ¥iji su
©  rodni brojevi menji od 9, to mna¥i po mogubnosti de
budu orgengks jedinjenje, .
- o resguje ss meterijslom zs sunplizu,
= PO moguénosti me resgpuje higruskopno,

Osim toge deo vezivnog sredstve trebs ds bude
zoduion 5to jJe mogude nezmstuije i u tadnom odnosu
koliZine do se homogenizuje ( msjbolje u obliku ukupunog
nalmadnog drobljenjs).

Voiidsni i celulozni prefsk je nsjbolji zs
ovu upotrebu.

Vezivno gredstvo mofe se ruino meleti 114
homopenisuje se u mlinu se usorkom prilikom zajednilkog
nlevbn.ja usorks 1 vezivnog sredstvs., Fre svege kod FVC
i LVi profike smbog rezvojs toplote mofie de dodje do lep-
ljenjs smele ns zidove suds, Ovo lapljondc se moje
gprotiti dodsvenjem izopropenols,

| Ese vezivno sredstvo mog: se koristiti sledede
mstorije: perafin, stesrsd, polietilem, vossk, celulozs,
borme kiseline,



EXTAOMENTALNI DEO

Zadatek diplomskog rédes je odredjivenje koli-
Cine Upy Zn i Fe u mlednom prshu sditivonom metodom.
U toku rede odredjivenje se vriilo ns dve vrste mled-
nog prohs od rezlidite proizvodjee: Toverns mlelnegs
prehu lursks Sobote i "Mleksrs” Subotics.
Zs prevljenje tebleté uzeto je 10g mlednog
prehs i dodsei u rezlifitim kolidinsms, Ze odredjive—
“nje Us dodstek je CaCOy, 28 odredjivenje Zn, dodetsk
Je ZnCy zo odredjivenje Fe dodstak je “2 7 Dodeci
| su takodéo u prefiksstom obliku,
LT Kolifins mle¥nog prshes i dodsei izmereni mu
' 5 ne snolitifkod vegis FPre svekog merenje odredjivens
je relativne Sdlae.
Izmerene kolifine su izmeSsne i “howozenizo=
Vvene elektridnim mikserom, Fotom je smefs presovens
iz pledeéih rezloge:
1. intenzitet fluorescencije reste so porestom gustine,
fito ovde sneli ss porsstom primenjenog pritisks, Osim
toge istiskuje se vezduh i smenjuje poroznost uzorks.
Ovs zovisnost intenzitets fluorescencije od pritisks
jo izrvofeunijs zs nife stomeke brojeve elementa, '
2. Dobije se glatke povriine usorks i mmogo je pogod-
. nije rediti ss Svrstom tebletom nego se restresktinm
uzorcims,

Dri#sdi tsblete u spektrometru su cilindrilnog
obliks i mogu de prime tsbletu prednike ne veleg od 4 cm
i ne mgnjeg od 3,7 em. Zoto Je zs presovenje preikss—
il uzorsks konstruisen specijelon kolupe

Prese u koju je stavljen nspunjen i zstvoren
kslup se swedom Je mels demonstrocions hidrsulilng
presoe Hoksimelni pritisek koji se mogso ostveriti je
JVi5y5 otm = 147 Mis ( press je uljsns, otvorenog tips).

, FPogle presovenjs iz kslupe se pomoéu prstens
vodi tgblotae Zetvars® kslups i klip fino su polirsni
tako ds su tesblete imsle glatke povriine.

Ingtrument zs kveutitstivnm spektrohenijska
pliplizu ns kome su bils izvréens merenje, Jje potpuno

~




il

gutonptizoven guslizator VRA -~ 20 proisvoddoao VEB
Carl Zeiss Jens.

Angligzstor je jednoksnslon, Drisdi uorh pred=
vidjeni su ze cilindrilne Evrste uszorke prednike 4 om,

Pobudjivenje fluorescencije vrieno je pomoéu
hromgle pendgenske cevi se vodenim hlsdjenjeums,

) Hejpovoljniji odnos nspons i struje 2s red x =~
covi Je 2:1 pri Jemu je nspon izreZen u kilovoltims
s strujs u miliswperims, Uredjej Jje opremljen ss Setirdi
krigtelesIdF (200), EDDT, ADP i KAP,

Isto tsko postoji moguénost izmene kolimstors,
koji odredjuje upsdni ugso fluorescentnog zrsfenjs us
difrpkeioni kristele. Anslizestor je snsbdeven se dve
detektors: scintilacionim Ned (I1l) i protoduim propor-
- clonplnim Ar/CHye Detektor se pri snimesnju kree po
lufiniei, opisujuéi ugeo jednsk dvostrukom uglu difrak-
cije (2 0) i intervelu 2°-150° (optimslino 10°-145°),

Moguée su Setiri brzine snimenje tj.detektor
se yolie kreteti sledeéim ugeonim brzinsms: 0,25°/min,
0,5%min, 1%min 1 2°/min,

Snimljeni spekter se ispisuje us polreduoj
troci pissls kso odbroj detektors u funkeiji ugls nje~
govoE skretanjee

~ Usetljivost pisede wole se menjoti u intervelu
10%-3%10° impulse/sece Snimenje fluorescentncg spektrs
moZe se vrditi u vekuumskom ili vezduSuom re¥imu radae

Osim generetors visokog nspons, goniowetsrskog
dels elektronike i pisslas, uredjsj je snsbdeven rsdu-
nsrom mgrke Robotrom KSR 4100 koji se koristi ze kveuti~
tetivou gnslizu ( vodjenje mernog instruments i redunsnje).
Uz kompjuter je spreguut i linijski teleprinter, koji
sluil zp ispisivenje podsteke i rezultets snelize kso
i 2 olitsvenje potrebnih velifing,

Np Zplost refuner je zs vrome merenjs bio u
kvam tsko de je merenje i uptl.d.vm.‘io brojs @ impulse

vricno"ruéno® . .



-21-

Odredjivenje Cs u mlednom prshu

Kod odredjivenjs kolidine Cs u mlednom prshu
provils sem seriju od 6 teblets. ‘rve je od 10g Sigtog
mlednog prshs, ostsle teblete su tskodje od 10g mled=-
nog prahe plus dodstei 000%0: to u slededéim kolidinsmp:
031008, 04200g, 04300g, Oy i 04600ge

Merenje sem vriils ns sunelitifko]j vegi:

prazns Sale 7743334
+ -10g mle&nog prahs 8743534
+ dodstak '0.003 87463358

Oveko dobijenu smeSu ssm homogenizovsls elek-
trifoin mikserom oko 20 min, Homogeuu smedu sipsls sem
u kolup i smestils u presu. Pritissk presoveuje je bio
iznpd 100 stm, » odrisvsls sem povremenim pumpsnjem
oko 10 min, Gotove teblete vsdils ssm iz prese s zstim
sou vriils merenje inteuzitets fluorescencije ns instru~
meniu zs enalizu,

Ugesoni poloZsj piks spektrelunih linije vedila
som iz keteloge u kome gu dati poloigji pikove speltral-
nih linijs svih elemensts zs rezlilite kristsle snsli-
28tOr0B. R :

Toko ze Co- liniju imemo polosje: K ,w112,95°

. K *2-115,5"

Ze merenje mh.u-'xq jer je ons intenzivnije.

Folofsj Ky=linije Jo 100,15%,

Uslovi merenjs:

- merenje sem vrdils nse dve nspons i tot
01- 40kv, Ilnm i UZM, IZ.IOIA

- krigtel:s L4F (200)

- kolimstor: 0415

- selntilscioni detektor

- brzing kristels 1%/min

- brzins pepire 30sec/ om

~ osetljivost 3¢107g7L,

Prvo sgm vriils snelizu mlednog prehs proizvodnje
Toverne mleduegs prebu Mursks Sobotse



-a-

Najpre je trebslo odrediti fon. Zs to je pisad
' isertso krivu zs intenzitet K i4K u funkeiji ugls 26
. %s odredjivenje ugle 20, ns kome se meri fom za
K = liniju prems slici 8, uzete su 6 poludirine levo
i desno 04 poloZsjs piks i teko som dobils uglove zs
RiT119406°%, o 28 Ry 107,10°%,
Zs K3 -liniju postupsk je isti semo sem uzels 3
poluiirine i tsko dobils poloZsje zs Ry, 102.20° i
R, 98,428°%,

Fon je meren ne Sistom uzorku, tj. ne tobleti
kojs je od 10 g &istog mleSnog prshs., Dobijene vred-
nogpti zZs fon ns naponu Uy =#0KV, I,=20mA, dote su u
slodoéod tebeli, Vreme merenje je 10 sec, vrieno je
pet merenjs,

KL = linije
o | o L+ B
R, (1194,06") Ry (107,10%) R o imrppian

111 2098 1105
101 2064 . 1083
119 2099 1109
110 2032 1072
133 i 2023 1078

R = 1089 imp/10 see = I,

. V=22
Obd@injenje: - é&i
.. Re= em—t— - grednjs vrednost impulss

= | - - gbtendsrdng devijscije
n

Ve -;— 100% = =~ koeficijent verirenjs

S—

K'} - linijs
. . By + B

Ry (102,20%) R, (98,287) R a——s
2320 2340 2330
228 2314 2299
- 235 2393 2375
2340 2324 2332
2309 2371 2340

R = 2335 imp/10sec = I,

V=1
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Zotim som vriils merenjs uns svim tebletsms i to sa
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Obe streme, teds sem proverils ds
geney da 11 teblete imsju uniformen sestevetj. de 1i

Je suelis revmomerno pomeSsns u celoj zepremini teblete.
Ovo ge moglo wrediti uporedjujuéi intenzitete linije
dobijene se reslifitih strens @sblote. lioke me izvesti
bilo uporedjenjem vrednosti intenzitete koje izbascuje
pised, ili uporedjivenjem visine krive koje crts ploter.
Rezulteti merenjes deti su u sledeéoj tebeli:

/

su tablete howo-

- o & Q .
- -3 M
| ¥ist usovek | 21262 2069 '
10g mlednog 21165 2060
il =
21378 7057
121249 V=0,6% 7081 VeO,6%
IOz miscnos | 27768 | 20277 BOI0 oo
pras + 27825 = | 27862 8820 874G
v100¢ 27646 27451 | % 8508
5 Sy | 2se 8269 8355
I;ym 27725 Ve0,3%| 27460 V=0, 8646 V=2% 8619 V=14
10g mleinog v 33075 33247 19 9940
B @ pE B2 | B
0800, H e 3558 it
23532 33511 9353 9980
t&vy-!-u 33352 V-O.G‘.é 33373 V-O,#“ 9%9 Val,74 9950 V-O,}',‘é
wlednog 9 38780 11011 11420
%gh- + % 38945 ﬁggg 11417
%o f. 359255 354 £ 11410 11305
: 39008 39254 11266 11393
r;:w 39092 V=0,4% | 39098 V=0460 11227 V=25 | 11353 V=0,7%
10g mlednop 44999 B40OW3 12483 12508
hs + 44756 43636 12553 12224
Ak owE s | m8
2 44733 A375% 12700 153%0
r;:m W75 VeO3% | AROTS Va0,85| 12595 Va0,7%| 12369 V0,95




10g mloinog 54391

oﬁ-
S4977
55034

14888

srohn + 543 14962 14980
hats | Mp (% | um  |waw

? 54935 54970 14359 A
Teegen S4905 Ve 046%| 55070 V0,25 | 14882 VeOy5%| 14871 VuOy5k

Iste morenjs sem vriils ns unsponu U,=20kV i I,=10mi, ponovo som
merils fon ns istim uglovims i dobils ssm sledeée rezultste:

Zo K= liniju RL - nn
gy, (119,06%) | R, (107,109) e
146

% 165 1%
41 154 98
52 143 100
i 166 104
R = 99 imp/10 sec = L
Vo= 4
Zo Eg =liniju R + B
Ry, (102420%) R, (98,28°%) R - ——s
158 1
i 2 iz
211 202 207
169 19 183
192 180 186

R = 187 imp/10gec I,
Ve
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Reozultsti merenjs ns ostaslim tobletome

ot N1 Aistis Qoo
- ns - gtreng |A - strens - na
8ist usorgk 3354 965
10g nlednog 3328 970
.prghs 470 960
3404 985
3375 960
Ten 3386 V = 2% 968 Va2
10g mlelnog: 4440 489p 1227 1215
prebo 4521 4538 1203 12012
+100g 4429 4493 1179 1214
CaCly 4599 4435 1254 1195
4389 , 4504 1211 2211
- 4476 V =2% 4492 V=0,8% 1215 V=2% 1209 V=4 7%
10g mleinog Sl 565% 1455 1479
S | Bm | 2B | Mk | b&
0.005 5420 5592 1454 12%.
5452 5620 1455 148
T BHST VaDy5% | 5620 V-036%| 14s5) vals | 1209 Va0, 7
10g mlednog 7425 729 1884 1891
gﬂh& * 7362 7306 1937 1334
$40Cg 7428 7128 1931 1874
Ca00; 7347 7142 1855 1836
7338 7175 1902 18%
| 7380 VuOy66 | 7209 Val® 1904 Va25 | 1865 V=25
10g mlainog 9049 9099 2274 2219
81-011:_: + 9216 8239 2296 2272
WGOg 9998 3 2285 2289
CeCO,, 9052 9241 2318 2234
) L3 A5 | 2253 2292
Tsysu 9108 V0,85 | 9209 Ve0,9% | 2280 Val® | 2259 V=l
10g mleinog 6578 | 1847 1718
Sraha + 6471 6377 1598 1722
3008 54754 6539 1676 1591
Calu,, " 6407 1700 1712
6470 G494 1685 1683
L — 6472 Velh 6453 V=l® |1681 V=1% 1705 V=1%
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Dg bi odredils koliZfinu Cs u mlenom prshu,
koristils senm dodnot!inu (2+) kojs glesi:

Ty
x+1+u

Velidine - Im”“tlnnésﬁimrih.mbim-
hm:mboaimuummhouls%%
%o se redi prems sledefoj proporciji:

130000’::30. 00001

gaaa.ncwo molekulske mess Co0C; i ous iznosi:

”_o.oo Hgy + Fg + 3Mg = 40,08 + 12,00 + 3+15,%9

wa, = 100,06
o Ny, Jo stomsks mess Co 1 ous iznosi 40,08,
Tako dobijsmos
1z 0.0051 xg Ca=lO0,06 : 40,08
x= Oyk,
Znoli 1g O-CXD3 sedrii Ou,4g Cae
Ako mlednom prshu dodsjemo 0,100g 03003. znadi ds ons
godrii O,NOG OD'. e to J. uprevo y = 0.0‘00
fod deljeg reSuns impulsl su deti u imp/sec i zsokru -
Boud su.
Zo mopom Uy =40V 1 11- mi dobijeuni su sledeti remultoti:




g | _ |
f v el S T a8 W \.ﬂ. 1342 4 a3
_ T . B
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o3| o e | mole| 219 | astele o) o
| &“._L + |
' | AY |
I pUES R m 1) 53380 38) 330
2a|¢
- | . 4 1HE
MEEE w_ 14 mmﬁ%
AL (L
ARz Rl Rl hul il Bl Bl bs=lbe
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Aegtrene | Begtrene | A = stvems | B - glrons
4 = ¢t o P
V300 | Upl6 »16 0,16 Oy
e | gip | oS | g |
o] I | B | Bp | Bm
o Ie | e | B | 59

Ne osnovu dobijenih rezultete vriils sem usrednjeve -
nje prvo gvih komceutrscijs une mb—lﬂkvt&-ﬂﬁlh
Zp E = liniju ne streni A dobijeno JeixeO4135g Vel OLO
ne streni B dobijeno JoiXwO,136g VelyShile
Zo K3 =1iniju
no stremi A dobijono jet®e0,136g VebgPh
ne streni B dobijono jeiRm0,136g V=407l
nmuz.zokvsxrxm.u-ummm
glededéu srednju vrednost
ne streni A dobijeno jeixm0,130g VabSe72°
ne streni B dobijeno JesX=0,129g V=577
Zo E3 =liniju ne streui A dobijono JesXm0,13lg VeAg72
ne strsni B dobijeno JeixmO,133g Vel 000
Zotim sem vriils usrednjevenje resultets dobijeunih no
LR lz-ultji
no - treni A dobijouo JesBe0,131lg V=0y300
ns stroni B dobijono joidmO,131lg Valytlis
.otom sem usrednjsvsle dobijene srednje vrednosti ne roz~
- 1iditim nspouins:
ns streni A dodijono JeseO,134g Ve2i
ne stroni B dobijeno jeiReO,134g Va2i
Jrednje vreduost ove dve resultote dsje nsm finslou
kongentreciju Ce u mlednom prehu
X = Oy134g Ve Ly¥e
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et m" amtmz;'.«:..“1 - il
Odrodjivenje fons ss Uye 40KV i I,w20mi
K/\m
By, (119406%) | &y (207410%) Re 5—}-‘-‘-—

BN
458

8 19 1011

£, = Mnije (112,95°) K,=linije (100,15%)

o

______’_:;:w_u_-__!_q-.m T & = shweee Jn-m
.l han % —
6772 Ta043%
| T B B ]
| 25216 amoc
* = 8 B
25290 8222 8282
25075 VeOy2s | 8223 Vals | 8130 Vels
7z g
54 | 2
s | ok MR | 28
L — 31458 V=0, ) 31075 Vg2t | 9513 VaOg28 | 9947 Vel
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BIHHE B - 314535 o333 s333 33
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A= gtrens B = gtrong A = gtreng B = giyong
Lgrysu 878 218 216
F=Oghel,GO00g Oy24 3';2. Og24 Op2ls
] ) 0 0y 143
-1 W 195 1045 1048

Ns osnovu dobijenih rezultets vriiles ssn usrednjsvenje prve gvih Lone-
centrocijo no ueponu Uy«AO0kV i I,=20mA,
Ze E/ w liniju ne streni A dobijeno jJo: X = 0126 g V = 343068
ns streni B dobijeno je: T =Ql26g V = 24280
h!z-nniauuMAdobuomaoaiao.lm Vo= 4450
ne streni B dobijeno je: ¥ = O4l34g V = 541l
Zetinm gonm vriils usrednjevenje rezultets dobijenih ms K = 4 K 3-liniji,
ne streni A dobijeno jes ¥ = 0,130g V = 3,108
ns streni B dobijeno je: X = 0,130g V = 34108,
No noporu U,s20kV i I,welOmA ze K, ~liniju dobils sem sledofe sroduje
vreduostis ns stroni A dobijeno je: X = O 124g V = 3459
ns streni B dobijeno jo: X = 0,121g V= 79190
Zp Kz =1linlju me streui A dobijeno je: £ = 0,137 V = 54108
ns stroni B dobijeno je: X = 0,138g V = 4,970
Zetinm som vriils usrednjsvenje rezultsts dobijenih ne K , i K3 ~liniji,
ne streni A dobijeno je: ¥ = 0,131g V = 34057
ne streni B dobijeno je: X = 04130g V = G568
Potou sou usrednjsvels dobijene sredunje vrednosti ms rezlilitin noponims:
ne streni A dobijeno je: ¥ = 0,131g V = 045198
ne streni B dobijeno je: ¥ = 0,130g Vels

. Srednjo vreduost ove dve rezultste dojo nem finsluu kongentreelju

“‘mm ;.o.nl‘ V= 2%



Odred]ivonje 2a u mleiuom prebu
L0d odredjivenje kolidine Zu u mlelnom prohu, previls

gen gordju od 6 tobletee ITve je od 10g &istog wlelnog puo~
e o ostole teblete su tekodje od 10g mleluog prohe plus

| dodecd Zn0 4 to u sledeéinm kolifinsme: 04000g, 04015g,

} Ugli2Ugzy 0g025¢ 1 09030ge

| liorenje, homogenizovenje i prosovenje vrieuo je

|

)

|

pod iotis uslovime kpo i kod odrediivenie Use Ugeoni po-
 lolis) pike spektreluib linije vodils sem iz kotelogoe

m:-aol-uuumnwan-w.ux_}m
Tl

Zbog male kongentrecije cinke u nlednouprobu ne wole
nmuléwtmaomoulmm-

¥ £ =~ Lindji,

Uglovi serenje su isti keo & =0 odredjivenje Ce u

m&-mmumumau,.m.x,-mt

» I m20mie

Jo odredjivenje fous pisel jo isertso krivu zo L eli-
uiju, preus slied 8 odredils sem fou mo K ~liniju, Usete
gu dvo poludirine levo i desno od olofsje pike i teko ssn
dobilo uglove se By 42440° ¢ m By 40,90%

Pon jo meven ue Sistom uzorku, tj.ue tsbletl koje
jo ! Wg Eistog mleinog prshae UOLijeme vrednosti e
fon oo soponu Uye30kV i I,mlSes dste su u sledecoj tebolde
Voune serenje Je 10 secy vrideno je pot merenjae

: 2, = 1inige .
n:(n.-o')_ Ry, (4090°%) n.-'l-,—'l-

Uit djiveaje fous me uspouu U,=40kV,
1, (a2440%)
52y
8096
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'whummmummbmzuumm
i toko proverils de 1li su teblote houogene, imsju 1i unifope
mon sestov tje de 1i je smeds rovoomerno pomedens u celoj
sgoreninl tobletees OVO sem ursdils uporedjujuti intenzitete
linije dobijone ne rezlifitim streusms toblete, & woglo se
izveoti bilo uporedjiveunjem vroduosti intenzitets koje izbe-
cujo plsed ili uporedjiveujem visine krive koje erte plotens

240 4090 40 26(°)

R2»

Rozulteti mereuja doti su u sledetoj tsbelis



| A=gtpene @B = gtrons A = gtrens | B = gbrons
0KV

liul!’ll Uz- 40KV

e
il

&
'}
BERER | asss |
il
i
B

200 18267
18208
| §M 18361 Valo4% | 18227 V = 20 | 3763 V =038 | 37007 V=030
mlednog 29480 U4
Fh- * 29707 GO382
W9L5g 29655 GOG41 GGG
. a0 GOMG
‘ . 29582 58 L 6061 %
- Ty 29900 Ve0,3% | 20603 VaD,4% | 60557 Ve0,28 | GOSH0 VeOu3
B B =B B
| . 36277 36189
| Sm 36189 VaOy28 | 36137 VeOy2% | 73736 VeO % | 73528 Vel 1#
| ﬂ:ﬁﬁs 43625 ( :3712 % %
g 025 43551 43
« 2 = | =
| | 4355 88316
 Togeu (43585 V0,15 | 43655 Ve0s2s | G264 Ve2é | 85301 VeORLS

101253
49756 101696
49937 Valy35 | 49808 Ve=lv 101491 V=04,24| 100701 Valuds
odredile koli¥inu Zn u mle¥nom prehu, koristile seu Jedus@inu (2.)
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\ dp veoduost y trebe izreduneti koliko Zu ims u lg Znd, 70 pe rodd
preme cl-defod proporeijis
55 Nbtag 26 = Npy¥ine
ﬂa&uwmuwtmhmu

Bono = Vg + Wy » 635437 « 1599
| Hono = 79936
oﬂhhot—bnhtmtmtlh-”.ﬂ.
‘ Jolo dobijewot lg Zulixg Zn = 79436163437
x =048

mmmmumo.om.w.mzum-m
| Vgl Zny » t0 Je uprsvo y = 0,008,

I Sod doljeg redune iupulsi su doti u Lmp/sec i seokruleni mu,
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no streni A dobijeno jo: X = 0y322mg V = 5475

-m-unuuumaax.o.suq V= G008
hbmmizmtxa-m

ne streni A dobijeno jo: ¥ «Q314 ng V = 6,008

no streui B dobijeno je: ¥ =04313mg V = Byioe
dovia oem usrednjsvels dobijeme srednjo vrednosti me rosliditin
noponing |

no strend A dobijeno je: ¥ = 0,318mg 7V = 1,008

ne streni B dobijeno Joi: ¥ = 04315mg V = 04500,
Wmmmmmmnn—aumm
mhumm

X = 0y317ug V =0ga70s
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| hﬂn&uthﬁm&onmm—m
| probu proizvodnje*Nleksre” SubStico.
1 Wm“.uulolw1& zon

',,("M.

 mGesd | moesh | s.dpRo |

: 5 B

= T = 7934 iup/10s0e = .;n
V=18
wwo'muua-sowtxz-m

R 7 Geme LT

H ¢ | E

| M .. .
; B 233475 iup/10se¢ = L,

Rozultoti mevenjs me ostelim tsblotomo dsti su u sledeéod

, |  Tals
tobelis




| == _ﬂ* 3 ‘
_ A-m.ln-m
4152
A g 228
4090
9361 Valé 4125 Val#
— 38923 VeOy 1% | 38821 VeO 35| 18796 Vals | 18601 Vels
20g mletinog =
Em +mv-o.u muv.o.iﬁmv-o.» 29005 VeOy3%
= | =
L 169967 Va0y35 | GO767 VeOy3 | BAM00 VaOu3d 33955 VeOy2s
5B 2 E B
- o B = S
E;m 85783 Va0y2% | 88206 Vals 41850 VeOy5% | 41202 Vey3¥
10g wlcuaog &oAG2
. B B2 =
S!m | 96257 Vwy25 | 4438 VeOy 3 4GP06 VeOu2h | AGBL5 VeOy59 |

muonaa:umwm(z.).mmu
slodeéi rezulteti: ‘



— - Do b g -
=gtrens ' B -gtrsus | A ~gtesug | B - gtwvons
h 794 iup/. seec 337 imp/ sec
Igiu 1 936 imp/see 412 imp/soc
Ies 1879 1860
;-025'“0.0108 g:& 6;2‘& g:;“ag 04008
% ] ‘}:ﬂ‘ 3y 4909 4.14"“'
o ’ m 0,012 % 8?6%2
x(mg) 09355 04388 Oy382 04360
x[2079%] 3455 3438 3482 3,60
) y+u % 3410
8°C 0 0 04016 015
T *o8| Ous7s o576 0¥400 §’§l
x[10795] 3475 3476 4400 4402
obT40,025g | 02020 Octeo o020 0v020
xng] 09372 09379 09397 0g404
x|1079% 1 3472 3479 3497 4404
e 05, | O, R
xme] | 0g3% 04401 04393 0gt27
x(20™94] 3492 4401 3493 4927

lig osnovu dobijeuih rezultete vriile sem usrednjovenje
prve gsvih konceuntrscije ns nsponu 01-&0&7 i 11-20u
He streni A dobijeno je: E=0,376 mg V=3,32%
fia stroni B dobijeno je: X=0,376 mg V=5,55%
ls moponu Uym30kV i I,=15mA
ne stroni A dobijeno je: X =0,3%6mg V=2,23%
ns streni B dobijeno je: X =0,40lmg V=5,60%,
Zotim ssm usrednjsvsls dobijene srednje vrednosti np
roelifitin nepo uime:
ne streni A dobijeno je: X =0,386mg V=2,59 #
ne streni B dobijomo je: ¥ =0438%ug V=3,22%
irednjs vrednost ovs dve rezultote deje mem finslmu kon-
contreeiju Zn u wlednom prohui '
X = 0387 ng V =0,33%
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OGdredjivenje Fe u mleduoa prshu

| kod odredjivenje Fe u uleinon prshu previle sou
umumauugmm-mnzo,

1 50 u sledeéim kolidinsme: 2,508, Sug, 7,5mg i 10ng.
xwo.mmoipJMemaww

.y mm-mtmww-mwnumu{n-

uije Je 57445%
umm-nxmmtum&woo-ama-
nom probu osim 5to je redio protoini i seintilscioni dotel-

' ‘oo, o nopon je blo UysSSKV i Ie0mA & UpeASkV 4 Ie30nd,

Zo odvedjivenje fons, pissl je iscrteo kriva u funkeiji
ugle 20, Zs odredjivenje ugle ns kome se meri fon preous

. plici B usete su tri poluSirine lovo i desno od polofisje

pilto 4 teko su dobijeni uglovi zo By 59° & 2o R; 56410%
Jon je meren me ¥istom usorku, dobijene vrednosti us no-
mnwtxlam.aunumuhmm

'wamm.vﬂmdum-u.ﬁu

:

.__._+_- — | v

o /= e Au' {lfnljd

— ===

:(éﬁiiifd’ 1 —— —— ,

— =40 =

———— Speltter Fek, ~linije
| 5o odredjivenje foms

i

g
=
ﬁ";_ﬁﬂuw =




| B (597 | R (560%) | nadpR

| " 19632 21251 20541

\ e | 2k 20350

\ o | sk | 5%

| e |

| % = 20724 dmp/10see = I,
| V = O848 '
Herenje fous une osuovu U, = 45KV i I, =30mA
aon ot [ 37E

| 10005 | 0% | Zoudp

s | B | B

!.m'iomo...l.

|
| %
i . V = O448

Rezulteti merenjs me oOstalinm tobletsme deti su n
slededo] tsbeli.

A - strene B -gtrenp

;
%
Fh
E

flY]
i
-
g
:

:

Tovgiu | 38806 Va0,75 | 38116 VaOghs | 21770 Vey38| 21753 Vet

== % B B B
L 5 ‘

"% 89332 25267 A

p— 49511 VeOy4% | 51433 VaOy35 | 20157 VaOyas| 30320 VeOyGH




4 - gtrens | B ~ strens A - strems (B - gtrong
gy g = = B
+ 42502 25256
_ 42588 25246

43061 VaOg 4% | 42521 VaOy 4 mw 20900 V=0y 5%

Do bi kolifimu Fe u mlod¥nom prebu koristile ssa
Jodnodinn (24 :

Z4p vrednost y trebe ds izrodunom kolike Fe ime u lg
E‘.zorhumlnmmma

16 Fo05txs To = lipe 0, Zpe

wa.ﬂhao,mahz%iuhul
lu&-n,.'b%.mQ"*WQW

"Pe0, = 159,66
8 B, Jo otousks mess Fo i ons iznosi 55485 Teko adbijomo:
1g Po 05 + xg Fo = 159466 & 111,69
x = 0,7
mwmmnmmo.wth,mnw'

7= 04,0035g Fee Kod doljeg rofuno impulsi su deti u imp/sec
1 zookruieni sue

n ... .. R o A .

A = gtrone B = gtyeons A 9 strong B = giyvons

2071 iap/see 1047 imp/see
2132 iap/sec 109 imp/see
| 277 273
MOO 040035
¥ ot - 5.% gés” 09152 o5y
x 107 1425 1,25 | Les2 1,55
% 4306 4252 a%es
: (¥) 0900525
g : !+0.u5'= . T Oyl 78 %
20~% 1445 1449 1o7% 1,79
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He osnovu dobijenih resultote vriile ssm usredujove=
mmwnw-nmu,.smulm

ne streni A dobijouno je: ®=0,13%mg Vel,l4s
uMDMmaoam Va4 0%
hmuﬂtxfm
e streni A dobijono je: ¥w0,16%mg M,@
0o streni B dobijeno je: Xw0,167mg Vel 10
Zotinm ssm usredujevels dobijene srednje vrednosti '
v roslifiviem wepouims
ne streni A dobijono jet ®eO,154mg Vel,508
‘me streni B dobijouno Jot BeO,153mg Vel 45
Sredujo vrednost ove dve resultets dsju nsa finsl-
mu kongentresciju Fe u nlednom prohut
X = 0,154 ng
V = 1,185,

514%ni refun i iste merenje ocu isvedens ne drugom
wulednom prehu proizvodnje "Mleksrs" Suboticae
Odredjivenje fone ns uspoou 0;-55" i 11-00-11

K4 =linije
LL
[

(59%) (56410%)
fe mao dmp/10sec = I,
Ve

1529
Ww-mmwhﬁ-uﬁuu-
slododod tabelis

o

1551
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stroneg
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J
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il
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5

|
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QL

+ 25665 24409
WS, | BB 2E
D — 25490 VaO b% | 20402 Ve0,2%

Kod deljeg reduns impulsi su detl u imp/see i zeokrulioni sus
U = 55kV Iw40ma
- =

!;:u 1612 imp/sec
T J_t 1671 imp/sec
I ooy | s
Bl | (09267 04251
A107%)  |a,67 | 2450 L,
s cong (50095 840035
A 09268
=[] |ay35 2,68

Zotim sem usrednjovels dobijene vrednosti
ns strend A dobijono je: X= 0425lmg Vel G0
me streni B dobijouo je: T= 0,260mg VeOyOSie
- Grednjs vrednost ove dve rezultets doje nem finsluu
konecuirociju Fe u mlefnom prabu .
Tu0,25mg V= 0,750,
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