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Literari)ru o probleiiatici rendsrensko-fluorescentne^em
diplomskih radova ne>ih st-udenata,nisa*s r.asao na srpp.konr-

vatskom jeziku.Bew teksta uneton; u ova,i rad veliki dec li-
terature neophodne da se shvati ova problenatika preveden
,1e iz stranih referenci.

U teorijski deo dip] OTPskog rada nisu unosene poznate
fizicke zakonitosti i sadrza^'i ,spoznati tokoro redovnop §ko-

lovan,1a,vec sadrza.ji sa ko.jima sam se sus^eo prvi put i ko-
,ji su vezani za problematic rada.Zbop tora isti obu/hvata
samo 16 strana.

Umesto daljih zaloponki,zelim da se najiskrenine zahva-
litn Tnentoru prof.dr.Beli Ribaru ko,ii .ie vodeci me po ne
bas poznatim mi stazama, svakodnevno mi pomaftso u resava-
n,iu teorinskih i prakticnih problema. Stvarno ,io§ nednom
veliko nra hvala.

Neizraernu zahvalnost dusru.jem asistentu 5eltnVu Skrbicu,
ko,ji mi je svonom pomodi u razre§avanju svih iskrsnih pro-
blema i rutinom u eksperiinentalnora vod(ien,i\ rada uli-o pot-

rebno poveren.je i dao neophodnu samostalnost. U nasem peto- •
mesecnom druzenju preko mog diplomskos- rada utrosio je zais-

ta puno svog deficioarnog slobodnog vremena.
Redove ovakvog sadr^a^a sigurno ne bi pisao da ni^e bi-

lo dobronaaierne kritike, opaski, bodrenja i podr&ke: mog
oca; Ede L^ubibratica, biv§eg direktora ZAT-'S-a; dr Sloboda-
na Carica; dr Darka "Zapora i Petra r'iiSica, bivseg sekretara
Univerziteta u Novom Sadu. Mislim da je ffioja najveca zahval-
nost ovim l,iudisia 5int1enica da sada pi§em ove redove.

Bio bi nepravedan kada se najtopli.ie ne bi zahvalio nas-
tavno-naucnom ve6u Institute i svim njegovim profesorima, nas-
tavnon! vecu i Savetu fakulteta kao i svojon radno,j ore-aniza-
ci,ji - ZAI'S-u i n(iegovim radnira l.ludima.
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l.l.Uvod

Teoni uzorci kao sto su:vodeni rastvorijgalvanske kupkej

elektrolitijfizioloske tecnosti;rastvorena cvrsta tela,prah i

delovijrastvoreni topljeni proizvodijbioloski rastvorijeroulzi-

je i Seleijkoloidne disperzije u termostijmasti^ tecne smole jo-

nske izmene i drugi,cesto se direktno ispituju.U pored jenju sa

cvrstira i praskastim uzorcima^rad sa teonim uzorcima iraa izve-

snih prednosti,slabosti i specif icnosti.

1 ,2.Prednosti tecnih uzoraka

Prednosti tecnih uzoraka su:

-jednostavno pripremanje uzoraka za uporedjivange (standa-

rda) sa zelQenim koncentracijama elemenata,

-razblaSivanjem se mogu smanjiti efekti matrice i postici

linearna zavisnost f lucre scentnog intenziteta od koncentracije

(u grubom pribliXavanju optinalna je koncentracija od" oko o,5 1

-povrsinski efekti i uticaj velioine zrna se eleminisu.

-mogucnost primen« unutrasnjih standarda, . • '
• •

-Tizorci i standard! su izvanredno honogeni, '

-matrica se uglavnom sastoji od eleiaenata koji imaju mali

atomski broj,sto doprinosi maloj apsorpciji i ne povecava ana-

litne linije,

-niska apsorpcija matrica dovodi do velike prodornosti pri-

raarnog-ulaznog zraka i niske apsorpcije emitovsne sekundarnom

radijacijom i shodno tome visoke apsolutne senzitivnosti,

— izrada uzorka moguca je kod skoro svakog zeljenog eleme-

nta i kombinacije koncentracija,

-cak i kada se uzorci analizir-^ju u drugoj f orni ,raetoda ra-

stvora (tecni uzorci) moze biti koriscena u sraislu standarda.

1.3»Mane-slabosti tecnih uzoraka

Mane-slabosti tennih uzoraka su:

-pri razblazivanju,jos vise se smanjuje koncentracija ele-

menata koji su u prvobitnom materijalu T,^ nr.alizu bili prisutni

samo u tragovima,

t - *



-vreine pripremanja se u nekir. slu'ajevins p

-analiza elenenata sa redniii brojem nanjin: od 20 je skupa

ill nenoguca,jer zahteva sniraanje u atraosferi helijuma,

-razredjivanjem se pogorsavaju merne granice kod odredjiva-

nja malih sadraina,

-isparavanja rastvaraca mogu se zapaziti u toku ozracenja,

posebno kod isparljivih rastvaraca i u vakum-spektrometru,

-koinora uzorka^pisa^, ,inaska i pogorsavanje prozor^ beriliju-

ma kod X-zraka cevi mogu biti podlozni istic^nju i korozivnin

parama,

-tekucine niogu bitno odstraniti gas,poprskati ill prekinuti

celijske prozore kada se koriste u vakum-spektroaetrut

-tekucine se mogu zagrevati produzenira ozracivanjen prouzro-

kujuci prosirenje i zatvaranje celija-bubrenje prozora celije,

-zbog odstranjivanja gasova,zagrevanja i prosirenja,ravni

uzorci inogu se raenjati u toku ozracivanja,

-neki uzorci podvrgnuti X-zraci^a podlozni su raspadiraa pod

uticaje^ zra^enja i taloSenje ss pojavljuje û . Di-qaori-aa p.ovrsi-

ne uzorka,sto se raora smatrati nepozelonim kao i bilo kakvo dpu-

go talozenje izazvano nekim drugim uzrokora,

-u zatvorenim celijama formalna ekspanzija,pritisak pare i

odstranjivanje gasova iz tekucina prouzrokuju naduvavanje celi-

jskih prozora.

1.4-.Specificnosti tecnih uzoraka

Specificnosti tecnih uzoraka su:

-upotreba kivete protocnog i zatvorenog tipa sa tankorn foli-

jom (0,01-0̂ 02 ram) na prozoru,

-sniraanje u vakumu raoze,usled promene pritiska izazvati pu-

canje prozora kivetejzbog toga se uzorci koji sadr":e lake ele-

mente (Z<20) moraju snimati u atnosferi helijuna,sto je navede-

no i kao mana tecnih uzoraka,

-helijum moze difundovati kroz prozor protoonog proporcio-

nalnog brojac.a i izazvati promenu visine impulsa na izlazu,

-usled neznatne apsorpcije mane kod 'rastvora,mora se paziti

na konstantnu dRbljinu-znpreminu sloja i reproduktivni polozaj
kivete sa uzorcima,
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-za kivete trebn odabrati ODtim^lan materijal ,koji je ot-

poran na usuti rastvor i n°- rendgensko zra^enje.

1.5 .Celije za tekuce uzorke

Tela celija se po pravilu prave od alurainijuma^nerdja-

juceg oelika,celika sa zlatnim plastom,stakla i plastike(pro-

zraonog polietilena^polipropilenajnajlona i taflona) .Nilar-

vrlo tanka opna od polietilena-koristi se kao opna za zatvo-

rene celiJe.Ona je znatno stabilna u prisuntvu organskih ra-

stvarar-a,dok naglo gubi na kvalitetu u kontaktu sa '̂akim al-

kalnira te'nostima (pH> 10) .Milar ima najoiru primenu kao fi-

lm za celijske opne,iako ina visi sadr^aj nenistoca od poli-

propilena u kome Je trag istih potpuno distribuiran.Obe pla-

stike kao i mnoge druge,imaju svojstvo apsorpcije jona metala

i ispod intenzivne X-radijacije , aktuelno ih inkorporiraju u

njihovu poliraernu strukturu.

Od celija koje se koriste za analizu tekucih uzoraka

poznate su:3onar "SPliCTRO-GUP" cell ja^celi ja za upotrebu u

vakunu,nepokrivena celija,zamrznuta probna cell ja, cell ja za

degazscicne rastvore i visokotenper^turna colija texriog uzorka.

Birks je bio prvi koji je sugerisao da se neke te^nosti

analiziraju u X-zracnom spektrometru u zamrznutoni obXiku'.Suge-

stija je usledila nakon konstatacije da tecna voda .na sobnoj

temperaturi ima pritisak pare odrvl?»5 mmHg i apsorbuje»v 58̂

od MgK. intenziteta na 2o era puta,a led na -2o°C ima pritisak

pare od^l ramHg i apsorbuje samo'v W/o Mgl^intenziteta.

2.IZVORI GHESAKA U RFA,PROGET?A I^STODA ANALIZE

I IZBOR OPTIMALNIH USLOVA BROJANJA

2.1.Sistematske i slux.ajpe greske u RFA

Sistematske greske , odnosno greske koje nastiipaju Jedno-

strano,iskrivljuju rezultat analize i utici: na n^egovu tacnost.

I?aktori koji izazivaju sistematska odstupanja u RFA od stvarnih

vrednosti su sledeci:

-greske u odredjivanju hemijskog sadrzaja etalona,

-razlike u velicini zrna i stanju povrSine izmedju eta-

Ion skog i analiziranog uzorka i
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-iiticaji efekta inatrice.

Slur.ajne greske , odnosno greske koje ne uti*u zakonito,ein«

rezultat nesigurnira i pogorsavaju reproduktivnost .Ove greske

prouzrokuju sledeci faktori:

-statistika impulsa,

-nestabilnost primarnog intenziteta spektrometra i indika-

torske elektronike,

-nepravilnost u pripremi uzorka i nedovoljna homogenost uz-

orka i

-nesigurnosti pri grafickom odredjivanju inteziteta.

Za razliku od sisteraatskih odstupanja,sluca,ine greske se ne

mog"U potpuno eleminisati.Ipak,one se mogvi za svaki analizirani

problem minimizirati i uz poinoc statistickih raetoda izraziti br-

ojevima.

Iznalazenje slucajnih gresaka i ocena rezultata analize,mo-

guci su metodama matematicke statistike .Skup svih mogucih mere-

nih velioina,na primer brzina brojanja za odredjivanje. nekog el-

ementa u jednoin uzorku,oznacava se kao osnovno mnoetvo.TTkoliko .

se za odredjivanje elenenta sprovede n parelelnih odredjivanja,

radi se,u statistickom smis3u,o jednoj stih probi .obima n.nko je

obim stih-probi dovoljno velik,mogu se merene velioine,ssrglasmo

ucestalosti njihovih nastupanja poredati u grupe.Ovako se dobija

jedna raspodela ucestanosti koja se moze opisati funkcijom gusti

ne.

Kod metoda zasnovanih na brojanju,u koje spada i UFA, kao fu

nkcija gustine vazi tzv.POISSON-ova raspodela

Ova funkcija giistine ,okarakterisana je stvarno^i vrednosti^U

dok o'e odnos stvarne vrednosti^i i stvarne standerdn- devijacije

O dat sa:

ZnaSajno ,je napoiaenuti da se porastom vrednosti ̂ U.

POISSON-ova raspodela prelazi u normaltru raspodeln.

Paraaetri normalne raspodele^U i o mogu se pro^eniti stih

probama obima n.Procen^ene vrednosti oznacavaju EC V<=o srednja

vrednost T (za pararaetar ̂ U)i standardna devijacija S (za parara.6)
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n-i (2.4)
Delenjem standardne devijacije S sa srednjoro vrednoscu

X~,dolazirao do varijacionog koeficijenta V.

y_ 5 odnosno y_ ^ loo% (2.5)

Brojne vrednosti standardne devijacije S ili vnrijacionog ko-

eficijenta V,karakterisu slu'ajne greske metode analize.

Navodjenje slucajne greske za neku pojedinacnu vrednost,

vrsi se preko verovatnoce P (nazvane i "statisticka sigurnost")

Navodjenjem slucajne greske,definise se u kom se podrucju sa

velikom verovatnocom mogu rasipati ponovo dobijene pojedinacne

i srednje vrednosti (kvadrat srednje devijacije S oznacava se

kao rasipange).Kao verovatnoca P pokazala se u praksi dovolj-

nom vrednost od 0,95 (=95̂ ) .Podruc ja pouzdanosti X (z,a poje-

dina^ne vrednosti),odnosno T (za srednje vrednosti) dobijaju .

se,pri poznatoj devijaciji S prenia sledecin jednakostiraa:

X=S-t(p,f) (2.6)

t(p,f )-tabelarna vrednost " student ske"raspodele,koj a zavisi od

verovatnoce P i broja stepeni slobode f.

n-broj paralelnih odredjivanja (ukupno izvedenih merenja) za

iznala7,enje X".

Broj stepeni slobode f koji se pojavljuju u ovira jednakostima

dat je sa f=n-ra

U tabeli 2.1 dato Je nekoliko vrednosti za integralne gra-

nice "student ske" raspodele. Yrednosti za integralne granice

"studentske"raspodele date su u zavisnosti od izabrane verova-

tnoce P i raspolozivog stepena slobode f,sto je prikazano i

graficki na si. 2. 2.
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f=l
2

3
4

5
6

7
^ 8

. i_
14
19

. 29

. 49
99
199
ooi i

P=0,683
l,8o
1,32
l,2o

1,15
1,11
I,o9
I,o8
1,0?

1 , 06
I,o3
I,o3
I,o2
l,ol
l,oo
1,00

' l,oo

P=0,95
12, 7o
4,3o
3,18
2,78
2,57
2,45

2,37
2,3o
2,26

• —

2,13
2,o9
2,o4
2,ol
1,98

1,97
1,96

?=0,99
64
9,9o
5,8o
4,6o
4,oo
3,7o
3,5o
3,4o
3,2o

— • i ,._

3,oo
2,8o
2,8o
2,7o
2,6o
2,6o
2,58

?=0,9973
235
19, 2o
9,2o
6, 60
5,5o
4,9o

4,5o

4,3o

3,6o

374̂
^,3o
3,2o
3,lo
3,oo
3,oo

tabela 2.1

f
11

(I

1C
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Ilustrujmo sada na jednom prineru nalazenje velicinn

koje sino do sada upoznali.

Primer 2.1

Iz 15 paralelnih odredjivanja jednog uzorka,iznadjeno

je prema relacijama (2.3),odnosno (2.4) ds je, srednja vredno-

st Y=l,5o i standardna devijacija S=o,o25.Iz ovih vrednosti za

X i S,a prema relaciji (2.5) za varijacioni koeficijent dobi-

jamo vrednost V=l,6?,̂ .

Iznalazenje podrucja pouzdanosti,egzaktno je nogoice sa-

rao _za srednju vrednost T, pa se za t(p,f)=t(o,G)5;i-4-)=2,14 na

osnovu relacije (2.7) dobija

w
Prema tome,rezultat merenja glasi X-AT=l,5o-o,

2.2 Velicine kojima se ocenj^ije inetod RFA

Sledeca izvocljenja odnose se na naznacavsnje velicina za

ocenjivan^'e>koje se raogu dobiti nierenjeir^odnosTiO obradom poda-

taka merenja.Te velicine su standardna devigacija i granica od-

redljivosti kao i podaci o potrebnom vreraen-u,utrosky rada za

jedan metod rendgenske spektrometrije i brojna vrednost osetlji-

vostiAR/^C.

Izmedju koncentracije C i intenziteta I postoji zavisnost

oblika C=f(I).

U praksi se postupa tako sto se najpre odredjuje funkci-

ja f(l) uzorka poznatog sastava (bazdarenje)ta zatiui iz izme-

renih intenziteta i na osnovu ove funkcije sprovede izracuna-

vanje vrednosti koncentracija nepoznatog uzorka.

Standardna devijacija metoda nora zbog toga sadrzati sl-

ucajne greske,k«ko bazdarenja,tako i odredjivanja vrednosti

koncentracije nepoznatih uzoraka.

Radi jednostavnog operisanja predlaze se da se standa-
o

rdna devijacija metoda "a odredi samo iz ostatka disperzije s

prerna relaciji:

-Gi)2 (2.8)

n-p
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Ci-koncentrseij* etalonskih uzorak*J

Ci-koncentracija etalonskih uzoraka dobijene korekcionin

racunomj

n-broj priroenjenih etalonskih uzorakaJ

p-broj koeficijenata funkcije bazdarenja.

—2Ostatkom disperzije s obuhvataju se kako slucajne tako

i sistematske greske:

-statisticko kolebanje impulsa,

-nepravilnost preparacije uzoraka,

-slucajne greske pri hemijskoj analizi etalonskih uzoraka,

-nekorigovani uticaji matrice i

-nestabilnost itenziteta pobudenog primarnog zracenja.

Da bi se podatak o ostatku disperzije mogao uciniti po-

redivim,potrebno je poznavanje primenjene funkcije za izra-

cunavanje (broj i vrsta koeficijenta) i broj etalonskih UBO-

raka koji stoje na raspolaganju za bazdarenje.

Primer 2.2

Kao primer za izualazenje ovih vrednosti uzimamo merenje

intenziteta I jednog elementa u 10 etalonskih uz.oraka:

koncentracija

o,57

1.15
o,35
o,16
o,89

intenzitet

I, Imp/s

4o4

735
241
124

579

koncentracija

1,58
5,oo
o,89
o,51
o,31

intenzitet
I, Imp/s

939
2748
494
37o
199

a

Ovde kao kontrolna funkcija sluzi izraz c^a +a-.»I,gde

:c Io»176o8»7-6833'H^l «q.i^3
p 1̂"' .. " '• • '' ' l.Tum... i -_. -__^ Cj ̂/ -L vJ

1 ^̂  /^^x^ i0.99659ol-46689889

a i— 11^1-1.85»lo:?-6833
ao" m ' lo



,23+Q, 12*11.4-1-1, 3S'lo* 176o8,7_Q

m-2 lo-2

"s = o,16

Pomocu racunara,programski ove veliSine su proverene sa datim
koncentracijama i^ntenzitetima.

Standardna devijacija metoda s" odredjena je sa o,16,~£.

Izracunavanje varijacionog koeficijenta prema jednacini
(2.5) daje vrednost od 14-,4-,;s.Ovde je za T uzeta srednja ko-

ncentracija svih etalonskih uzoraka.

U podrucju manjih koncentracija znatno je teze razlikovati

intenzitet jednog elementa od opsteg fona intenziteta.Granica

odredljivosti cesto se pogresno izjednacava sa granicom ose-
tljivosti.Isto tako,u strucnoj literaturi postoje veoma ra-

zliciti podaci za donju granicu koncentracije metoda analize

(G.Gottschelh Z.anal.chem 1975 br.275 i 276),U podrucju manjih

koncentracija vazi predpostavka jedne linearne regresivne fu-

nkcije.Kao uslov za jednu "signifikantnu" razlikii izmedju vre-

dnosti merenja uzorka I i vrednosti ops beg fona Iu,vazi prema

)-SI+t2(?,f)'Su (2.9) . '

ST-standardna devijacija vrednosti raerenja uzorka na gra-

nici odredljivosti,

S -standardna deviQacija vrednosti merenja opsteg fona i

t, (?,f),tp(Ty,f)-tabelarne vrednosti "studentske" raspodele

Iz jednacine (2.9) dobija se granica odredljivosti^mnoze-

njem sa osetljivosti a1 regresivne prave.Za a-^-s-j- i a1«su mQ_

ze se priblizno primeniti ~s prema jednacini (2.8).!\ko se,po-

red toga predpostavi da ce pri izboru jednakih verovatnoca P

biti t-L(F,f)=t2(F,f), tada se za priblizno iznalaSenje grani-

ce odredljivosti moze navesti sledeca jednacina:

Jednacina (2.1o) ne zahteva dodatno merenje oppteg fona,

jer standardna devijacija ¥ sadrsi strategija nerenja.

I/.nalazenje granice odredljivosti predpostavija jedan mi-
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nimalan broj etnlonskih uzoraka posto vrednost t(P,f) naglo

raste sa opadanjem broja uzoraka, odnosno stepeni slobode.

Primer 2.3

Koristeci podatke merenja intenziteta I jednog elementa

u lo etalonskih uzoraka (iz primera 2.2) i podatke iz tabele

2.1,za granicu odredljivosti dobijamo sledecu vrednost:

"s = o, 16

f=8

Prema jednacini (2.1o) kao granica odredl jivosti metoda do

bija se:

2.3 Osetljivost i postupak aerenja

Pod pojmom osetljivosti podrazuraeva se nagib kalibracionih

pravih C=a +an* I za jedan element pri datom kvalitetu uzorka.

Kao mera osetljivosti vasi proiaena iznosa ironulsaA^ preca pro

raeni koncentracije Ac. . •

Pri merenju sa predhodnim izborom vremena,brojr se impulsi.

koji se javljaju u vremenu t.Broj impulsa N sluzi za dalje vre

dnovanje.U mnogira slucajeviraa radi se sa iznosom impulsa uzi-

majuci u obzir vreme merenja t.

R=|~ imp/s (2.11)

Pri merenju sa predhodnim izborom broja impulsa, impulsi se

broje sve dok se ne dostigne predhodno odabran broj impulsa N.

Potrebno vreme za ovo odbrojavanje t i broj irapulsa N koriste

se za dalje vrednovanje.

(2.12)

Sledeca tebela 2.2 sadrSi koriscene velioine izmereae R?A i

standardne devijacije .brutointeziteta koji proizilaze iz stati-

stike impulsa.

Koeficijenti varijacije daju se za sve merne velicine jedno-

obrazno,po obrascu:
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Predhodno izabrana

veli*ina

vreme

broj impulsa

nerena

velioins

broj imp.N

otandardna

devijacija 5

(brzina imp.)

izmereno vrem. Sn
t za N impulsa

T

tabela 2.2

Primer 2.4
Tokom merenja od t=los,dobija se broj impulsa N=4.ooo.Uv-

rstavaugem u jednacinu (2.2)<U=N=4.ooo,u!nesto o,sa standardnom

devijacijom S za broj impulsa N,izracunava se

. ooo=63 imp.

Iznosi da je iznos (brzina) impulsa R=A-ooimp/s

Standardna devijacij? brzine impulsa izracunavi

I ̂ -000

Ukoliko se broj impulsa od 4.ooo predhodno zada,a vreme mere-
nja t treba da se odredi,dobija se iznos vremena potrebnog po

impulsu

T= s/imp

Standardna devijacija za ovu velicinu iznosi

Koeficijenti varijacio'e ,slazu se prema jednacini (2.13) i

nose

Na primer Jo.ooo impulsa je dovoljno da- se postigne koeficije-
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nat varijacije od l^dalji porast broja inpulsa K vodi sve

raanjim vrednostima koef icijenta varijacije.

Ovo ipak,uopste gledano, nema prakticnu vrednost za po-

kusaj daljeg snizavanja statistipki odredjenih koef icijenata

varijacije ,produzavanjen vrenena odbrojavanja, jer zbog udela

slucajnih gresaka koje poticu od pripreme uzorka,saii!og apara-

ta i kalibracionih uzoraka,dolazi do prepokrivanja.U konkre-

tnora sluoaju mora se oceniti da li ekstrenmo snizenje stati-

stickih gresaka iuipulna ina smisla.

2.4 Neto intenziteti

Neto intenziteti se koriste,uopste uzev, onda kada in-

tenzitet fona neposredno utice u vidu srnetnje na rezultat ana-

lize.U takviTn sluoajevirna,izmereni bruto intenzitet treba uma-

njiti za iznos intenziteta fona.

Za izvodjenja koja slede predpostavljeno je da su inte-

nziteti fona odredjeni samo jednim merenjem.

Jednacine koje se koriste za opisivanje standardne devi-.

,jaoijetkoeficijenta varijacije i udela vreuena meren,ja,bivaju

raejasnjetie primenom brains impulsa R.Analogno je i- za druge

merne veli5ine N i T.Za razliku u intenzitetima^prema. zalronu br-

zine Sirenja greske,sledi da Je standardna devijaci^a

(2.14)

R,,-iznos bruto impulsa,

impulsa fona,

tg-vreme odbrojavanja bruto impulsa i

ty-vreme odbrojavanja impulsa fona.

Koeficijent varijacije dat je relacijom

(2.15)

Kada se vreme odbrojavanja t,, i tTJ odaberu u odnosu
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sledi minimiziranje statisticke greske impulsa.

Kako je intenzitet fona uopste mail prema bruto intenzi

tetu,izlazi da je pri merenju sa predhodnim izborom vremena,

pri istora vremenu merenja bruto intenziteta i intenziteta fo-

na, veca statisticka greska merenja nego pri optimalnom odnosu

vremena odbrojavanja.

Merenje sa predhodnim izborom broja impulsa nije optima

Ino u odnosu na standardnu devijaciju jer se bruto intenzitet
meri tokom kraceg,a intenzitet fona tokom duzeg periods.

U skladu sa (2.6),za standardnu devijaciju vazi:

, -standardna devijacija za brzinu impulsa pri optima-, op
Inom odnosu vremena odbrojavanja,

.-standardna devijacija za brzinu impulsa pri merenju sa

predhodnim izborom vremena,

Sp . -standardna devijacija za brzinu inpulsa pri merenjuXL ̂  imp
sa predhodnira izborora broja impulsa.

Primer 2.3 . • •

Ilustrujmo to sledecim primerom. .

Tokom UFA merenja dobijene su sledece vrednosti

R-g=5ooimp/s, Rrj=lo imp/s, tg=lo s, t-,j=«lo s

Optimalan odnos vremena odbrojavanja po gednacini (2.16),

iznosi

5oo

Otuda sledi da se za ukupno vreme od 2o s dobija tg=17t52 s

s.

Standardne devijacije iznose za

a)optimalni odnos vremena odbrojavanja

S JL2HH + _LiL_ = 5>7i imp/s
' P P-7,52 2,48

b)merenja sa predhodnim izborom vremena



c)inerenje sa predhodnim izborora broja i:npuisa(K-n=:LT1

Izraounavarge vremena odbrojavanja sledi jednscinu

>°o + _i°_ .35,8! imp/s

op >• K,tN K.imp

o,39 19,61

Rezultati potvrdjuju izraz

2.5 Odnos intenziteta

Ocenjivanje preko uvodenja kvocijenata smanjuje siste-
matske i slucajne greske.Pri tome se mere bruto ili neto in-
tenziteti elementa ko^i se odredjuju i elementa-repera u is-
torn uzorku (unutrasn̂ i standard) ili elementa u uzorku-repe-
ru (spoljasnji standard). Standardna devijacija kvocijenata
bruto intenziteta po zakonu o brzini sirenja greske iznosi:

(2.17)

R,- iznos bruto intenziteta elementa koji se odredjuje,

t-,- vreme odbrojavanja za element koji se odredjuje,

Rp- iznos bruto intenziteta repernog elementa i

tp- vreme odbrojavan^a za reperni element.

Koeficijent varijacije iznosi

(2.18)

Sledi rainimiziranje statisticke greske impulsa^ada su

vremena odbrojavanja t, i tp odabrana u sledeceui odnosu:
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i merenju sa predhodni:n izboroni vreniena (obn ine-

nziteta merena u istom vremenskom intervalu) manji intenzi-

tet se odredjuje sa manjom tacnoPcu.Statistioka greska im-

pulsa je veca nego pri odr^avanju optimalnog odnosa vrerae-

na merenja.Pri merenju sa predhodnim izborora broja impulse

sledi principijelno ispravna raspodela vrenena odbrojavanja,

mada vrednost kvocijenta izlazi previsoka,tako da je rezul-

tujuca statisticka greska impulsa opet veca nego pri optiraa-

Inoj raspodeli vremena merenja.Oba netoda daju vece vrednosti

u odnosu na optimalnu raspodelu vrernena merenja.Koxe se poka-

zati da je pri nerenju odnosa intenziteta vazeca relacija

^̂ p̂ .̂t =SR,imp

Primer 2.6

Neka su tokom HFA merenja, dobijene sledece vrednosti

R =500 irap/s, Rp=lo imp/s, t,= lo s, t^- lo s

Optimal an odnos vremena odbrojavanja iznosi prena jedna-

cini (2.19)

'2

Odavde sledi da pri ukupnom vremenu od 2o s,t^ i
|u sledece vrednosti: =̂2,4-6 s i t2= 17,54 s.

Standardne devijacije iznose za

a)optimalan odnos vremena odbrojavanja

2,46

b)raerenja sa predhodnim izborom vremena

2

c)meren3'e sa predhodnim izborom broja impulsa (

- 5,o6 in.p/8

o^ o,39 lo5 IP,61



Izraounnvanje vremena odbrojavanja vrseno je preko R,»t,=

Rp* "Up .

Ovde je izaslo za t,=o,39 s» a za tp=19,61 s.

Dobijeni rezultati potvrdjuju izraz Ŝ  OD̂ Ĥ t=SR inro
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EKSPERIKENTALNI RAD

Osnovni zadatak koji ,je "bio postavl,1en,odnosio se na odredji-
van,ie minimalne koncentracije nekih eletrenata (Pb,Fe,Hg,Ba,Cd,
Sr,Bi,Ni i Cu) u vodenim rastvorima,koji se mogu detektovati rae-
todom rendgensko-fluorescentne analize.Ovaj zadatak realizovan
,ie na potpuno automatizovanom RF analizatoru VRA-20.RF analiza-
tor spada u disperzione sekvencione (t,j .,jednokanalne) uredjaje
sa ravnim difrakcionim kristalOTn.Pobudjivanje na fluorescencije
vrsi se pomocu volframove rendgenske cevi sa vodeni™ hladjenjem.
Visoki napon za napajange X-cevi moze se birati u opsegu od
0-75 kV u koracima od IkV i 5̂ V.Struja cevi moze se "birati unu-
tar opsega od 0-70 mA u koracima od 1mA i ^mA.Najpovoljni.ji odnos
napona i struje za rad X-cevi je 2:l,pri cemu je napon izrazen u
k?,a struja u mA.Pri izboru napona i struje,mora se postepeno i
naizmenicno u odredjenim koracima povecavati vrednost napona i

struje.
Analizator je opremljen sa A- kristala:LiF(200),EDDT,ADP i XAF,

koji se automat ski izmcnt1uju.Za potrebe ovog zadatka koriscen je
litijum fluorid (LiF),2d=0,4028 nm,ravan refleksi^e (200).-Pri upo-
trebi ravni (200) LiF ima vrlo visokii efikasnost refleksije sa re-

lativno dobrom rezolucijom.Ovaj kristal se najcesce koristi za sve
elemente izmedju Z=20 (Ca) i Z=92 (U).TakodJe,postoji mogucnost
izmene kolimatora koji odredjuje upadni ugao fluorescentnog zrace-
nja za difrakcioni kristal.Kolimatori (tri) sa kojiina je uredjaj
snabdeven imaju uglove divergenc.:0,15°fO,4-oi 0,7O.Uredjaj je sna-
bdeven sa dva detektora,scintilacionim NaJ(Tl) i protocnim propo-
rcionalnim Ar/CĤ . ,koji se u rad mogu ukljucivati po.iedinacno i za-
jednicki.Detektor se pri snimanju krece po kruznici opisujuci ugao
jednak dvostrukom uglu difrakcije (29) u intervalu 2 -1?0 ,pri 5e-
tnu Je optiinalna oblast za rad goniometra u intervalu 10 -145 .Mo-
guce su 4 brzdne snimanja,tj.detektor se moze kretati sledecim uga-
onim brzinama:0,2S°/min; 0,5°/min? l°/min. i 2°/min.Sniml(jeni spe-
ktar ispisuje se na pokretnoj traci pisaca k.ao odbroj detektora u
funkciji ugla njegovog skretanja.Osetljivost pisaca,tj.odbroj de-
tektora koji se na pisacu prikazuje kao roaksimalni intenzitet,mo-
ze se menjati u intervalu l'101-3'10^imp/s.Hartija se,isto tako



"ic'.e se kretati razlleitir; "brzina^R , re 7.avi sno or1 brzine

sniman.la i osetl,jivosti pissca.

Snimanje fluorescentnop: spektra moze se vrsiti u va-

Irumskcra ill vazdusnom rezimu rada.Pri pontizan.lu dovol.lnop;

vakuuma u komori za uzorak,i\1edno se vrsi i odstran.jivanje

zaostale ill nakupl.jene vlage u uzorku ill eventualno sitn-

ih kapljica iz drzaca tecnoe uzorka.Ured(-is,i te.kod.1e raspo-

laze S3 ecenerp.torom visokofr napona,FronioTnetarskim c'elom,

elektronikon ̂ isace'n i racvmaron marke "Robotron KS7! 4100,

ko,1i se koristi 7. a kvr.ntitativrm snalizu.Uz konip.luter ,n'e

sprepjnut i lini.jski teleprinter ko,1i sluzi za ispisivan.ie
podataka i rezultata analize,kao i za ucitavan.le potrebnih

velicina.

Pre pristupan.la konkretnotn eksperimentalnora radu ,

trebalo se upoznati sa principc^ rads i osnovnim karakte-
ristikama automat izovanofz; HF analizatora VRA-2C..Tedn? o^

predhodnii radnji bila je priprema desitilovane vode,po-
suda,casa i kiveta za pripremanje rastvora i slicno.Drup:!
zadatak "bio ,je da se u posto,1ecira heTnioskiTi tabelatna pr-

onad;:u .iedinjenja zj.danih eleinenata ko.ja su rastvorl.liva '

u vodi pod odredjenim uslovima.
Od zadanih elemenata, u poinenutira tabelama.prona-

sao sâ i sledeca njihova .jedinjenja rastvorljiva u vodi:

0_j i HgCl2.Sa druge strane,od bizmunt-

ovih jedinjenja pronasao sam samo za bizmunt nitrat da je

rastvorljiv u kiselini,a od kadmijuraovih^kadmijum hlorid

da je rastvorljiv u kiselini ,alkoholu i acetonu.Kavedenim

,1edin.jen3ima,seTn zivinop; i stroci jumovog koje sam obezbe-

dio na Institutu za heTni,ju i katedri za bioheTni.nu,raspo-

lagala .je RFA laboratori.ja.
Pripreinan,je standardnih rastvora, rastvora poznate

koncentraci je za svaki od navedenih elemensta odropno n,ji-

hovih jedinjen.la bio ge sledeci posao.Za pripreman.ie npr.
2% rastvora odredjenop; elementa ko.ii se nalazi u nekotn ,ie-

dinjen.ju potrebno ,̂'e da izracuna^no u kor'o,1 se masi top; pe-
dinjen.ia nalaze 2 FTP. top elementa ,pre:ua sledeco.i relaci-

-molarna nasa elenenta,odnosno nje-
*•
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provog jona,M -molarna masa jedinjen,ja).Dobijena roasa u navedenom
•̂ v

primeru predstavlja masu jedingenja koju tre"ba odmeriti za pri-
premanje 100 gr. 2% rastvora. SI icnom proporcijom sada nalazimo
koliko je mase jedinjenja potrebno za pripremanje unapred zadane

mase 2% rastvora tog elementa: 100 :A=B:x.ReSima ovu proporciju mozen
iskazati na sledeci nacin:Ako je za 100 gr.2% rastvora potrebno
odmeriti A gr. jedinjenja,onda je za B gr.2% rastvora potrebno od-
meriti x gr. jedinjenja.

Za pripremanje manjih koncentracija od standardne,koncentra-
cija koje su analizirane na automat izovanom RF analizatoru VRA-20
koristio sam sledecu relaxrijurlOO gr. (0,3%) :0,J gr.=50gr. (0,3%) :x,

recima,u 100 gr.0,3% rastvoru ima 0,3 gr.doticnog elementa a u 50
gr.0,3% rastvora imacemo x gr. doticnog elementa (primer se odnosi

na pripremanje 50 gr. 0,3% rastvora). Sada se trazi u kojoj se
masi standardnog rastvora npr.1% nalazi tih x gr. doticnog eleme-
nta prema relaciji:100 gr. (!%):! gr.doticnog el.=Y gr.(l%):X gr.
doticnog elementa(Y gr.(l% ) rastvora je ta nepoznata masa koju

treba odneriti od standardnog rastvora za pripremanje 50 gr. 0,3%
rastvora ).Razliku izmedju ove mase i 50 gr. cini masa desitilovaiie
vode.Relacije napred navedene ,bice ilustrovane r.a .iedr-Cir od konkre-
tnih primera pripreme odredjenih koncentracija za analizu.

Primer br.l
Za analizu zeljeza(Fe), koristio sam zeljezo nitrat Fe(NO,)̂ *

9H20.Jednoprocentni standardni rastvor zeljeza odredio sam na sle-

deci nacin:
( } } Mpe-55,85; Kr14,008 ;M̂ 16 j Mjj-1,008.

l:x=55, 85:404, 018 x=7,23̂  gr.
Dakle u 100 gr. 1% rastvora FetNO,),' 9H20 ima6u 7,23̂ - gr.zeljeza.
Kako sam unapred izabrao da mi svi standardni rastvori budu od
50 gr.(izmedju ostalog i zbog raspolozivih posuda za rastvore), za
pripremanje navedene mase 1% rastvora zeljeza koristio sam sledecu

relaciju:

100: ?, 234=50 :x ;- x=3,617 gr. ; 50-3,617=̂ 6,383 gr.
Uz predhodno odredjivanje apsolutne nule na analitickoj vagi,iz-

merio sam praz,nu,opranu i osu§enu Petri-casu koja mi je posluzila
za odmeravanje 3»617 gr.zeljezo nitrata.Nakon toga uz ponovnu ko-



Sl.l
Spektar desitilovane vode,sniml;jen da "bi se uverili da u

istoj nema rasejanog zra5enja ispitivanih elemenata, <?•
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ntrolu apsolutne nule, izmerio sam takodje praznu opranu i osu-

senu jednu kivetu koja mi je posluzila za odmeravanje 46,383 gr.

desitilovane vode.Izracunavanju i odmeravanju navedenih velicina
u gramima a ne u mililitrima,pribegao sam iz razloga §to bi u pro-

tivnom morao u raSun uvesti i specificnu gustinu rastvora i sto

nije bilo moguce postici temperaturu za svako pojedinacno merenje
od 44 C, kada 1 mililitru desitilovane vode odgovara 1 gr. desiti-

lovane vode.Neizbezne greske na ovaj nacin su umanjene ali je po-
stupak vremenski duzi.20 ml.(ova kolicina zadovoljava uslov besko-

nacne debljine za x-zracenge) ovako pripremljenog rastvora stavio
sam u kivetu sa tankom folijom (0,01-0,02 mm) na prozoru i preko
predkomore automatski u komoru radi snimanja spektra zeljeza.Sa

ovom koncentracijom rastvora izvrsio sam simuliranje snimanja spe-
ktra na pokretnoj traci pisaca i konstatovao da pik spektra ima

veliku vising.Imajuci u vidu zadatak rada,odmah sam pristupio pri-
premanju 50 gr.0,5% rastvora zeljeza prema relaciji:

100:0,5=50:x j x=0,25gr.Dakle ako u 50 gr. 0,5% rastvora ima
0,25 gr.zeljeza,treba naci u kojoj ce se masi \% rastvora naci tih
0,25 gr. zel^eza koristeci relaciou: 100:l=x:0,25 : x=25gr.Na isti
nacin,kao i kod predhodnog merenja odraerio san 25 gr. 1% rastvora

i 25 gr. desitilovane vode radi pripremanja 50 gr. 0-,5% rastvora.
Snimak K linije zeljeza za 0,5% koncentraciju rastvqra 'zelje-
za,prilozen je na si. 2.

Sa ovoga snimka tret>al° ̂ e od-redi'ti taSan ugaoni polozaj pi-
ka,odnosno §irinu pika i fona (levo i desno od pika),radi dalje

analize.
Sirina pika na ovom snimku iznosila je 2,6°,odnosno od 56,2

do 58,8°.Za zadavanje programa kompjuteru,pored drugih elemenata

potrebno je bilo odrediti sa snimka i §irinu fona,koja je gednaka
§irini pika i iznosi po 1,3° sa leve i desne strane pika tj. od
54,9° do 56,2° i od 58,8° do 60,l°.Posto je kompjuter ucitao pro-
gram sa busene trake,potr%no je bilo jos preko teleprintera (pisa-

ca)uneti neophodne podatke kao sto su:OZ-redni broj elementa,20 -
pocetni ugaoni polozaj goniometra,VOR-vreme ozracivanja,(K,C,N,A)-

interne oznake za vrstu kristala,otvor kolimatora,vrednost ugla
do koga zelimo ici itd.Kompjuter je sada programiran da merenja
obavlja automatski,pomerajuci goniometar korakom od 0,05 posle
svakog merenja.MaksimTim ovako ispisanog odbroja moze se porediti
sa maksimumom pika sniinljen.e ' - l^^lini^e zeljeza i uveriti
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SI. 2.
da se oni javljaju na istoj vrednosti ugla.Koriscenjea relacije

iz teorije merenja za granicu detekcije N---N3v,gde je

NB=NPB~NFB , -u kiveti se nalazi uzorak PB+NFB -u

kiveti se nalazi desitilovana voda,
0 =y^+0*=yNp+N™+NpB+Nj,B Np-suma odbroja ispod pika kada je uzo

rak u kiveti ,
Np- suma odbroja fona kada je uzorak u kiveti,

odbroja pika kada je u kiveti desitilovana voda,
odbroja -fona kada je u kiveti desitilovana

0,5% koncentraciju zel^eznog rastvora dobio sain da je:

Za postavljeni cilj zadatka ovo je velika koncentracioa,§to
se uostalom vidi i sa prilozene slike snimka K̂ linije.Nakon ove
konstatacije pristupio sam pripremanju 50 gr. 0,05% rastvora zelje-
za.Umesto polazenja od zadane koncentracije u svim ovim rac\onima
mogao sam da polazim od poznatih odmerenih raasa pa da onda dobijem

neku koncentraciju koju cu ispitivati (npr.mogao sam da odmerim
50 gr. desitilovane vode i 2 gr. rastvora.poznate koncentracije

da in poinesam i izracunam koncentraciju dobijene ŝ ese).0,05% ko-
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ncentraciju rastvora zeljeza,napravio sam koristeci vrednosti sle-

dece relacije:

100:0, 05=50:x ; x=0,025 gr. ) 100:l=x:0,025 j x=2,5gr.

Dakle trebalo je odmeriti 2,5 gr.1% rastvora zeljeza i 47,5 gr.

desitilovane vode.Odmeravanje ovih masa,priprema za aparaturu i

programiranje kompjutera radjeno je istovetno kao i za predhodnu

koncentraciju.Racun iz dobijenih vrednosti za Np,Np,NpB i NpB

ovu koncentraciju pokazao je da je N,.-N,,=13>2 0 .

Sledeca koncentracija pripremana za zeljezo je 0,005% konce-

ntracija zeljeza u rastvoru. Vrednosti mase koje je trebalo odme-

riti dobio sam pomocu relacije: 100:0, 005=50:x -f x=0,0025 gr. od-

nosno 100:l=x:0,0025 -} x=0,25 gr. 1% rastvora. Postupak odmeravanja

ovih masa i pripreme za aparaturu i analizu tekao je kao kod predh

dnih koncentracija.Ispisani odbroji na teleprinteru ,za 0,005% ko-

ncentraciju rastvora zeljeza,dati su na si. 3 .

Surname vrednosti pojedinacnih odbroja ispod pika i fona ima-

ju sledece vrednosti:

Np=l,063.033

NpB=l,052.619

6 =\a osnovu ovih vrednosti imamo: NT-NT,= 7.021

Jj ±5

H l", 063 .033+720.4-57+1 ,052.619+717.064 =

=1.885 te na kraju:

NL-NB= 3,72 6

Za koncentraciju 0,00 3%, dobio sam da je N,-fto negativna

dnost,pa odatle sledi zakljucak da je 0,005̂  koncentracija rastvo-

ra zeljeza minimalna koncentracija istog elementa u vode-

nom rastvoru, koja se moze detektovati metodom rendgensko-fluore-

scentne analize.Prema \mapred zadanom programu,goniometar za ovo

merenje pomerao se korakom od 0,05°.Po?etna vrednost ugla ispod

pika iznosila je 56,2°.Nakon 27 pojedinacnih ispisa na teleprinte-

ru ,maksiinalnu vrednost pojedinacnog odbroja ispod pika, dobio sam

na uglu od 57,50 ,koji istovremeno odgovara uglu na kome je dobi-

jen vrh pika za 0,5% koncentraciju rastvora zeljeza,sl. ISPredvi-

dorn nisam snimio spektar rastvora zeljeza nesto vece koncentracije

od minimalne registrovane pomocu kompjutera.
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T= 56.20

LU oas_j

LU 0013995 0014159 0014296 0014328 0014455 0014287 0014125 0014539

! 0 0 1 4 5 5 7 0014817 0014770 0014829 0015386 0015751 0016412 0017166

0018137 0018837 0020292 0020957 0022631 0024925 0027700 0030933

0033653 0036119^036834] 0035626 0033434 0030345 0027564 0024907

0023071 0021287 0020289 0019614 0019067 0018582 0018386 0018157

-v- 0018258 0018098 0018236 0018451 0017919 0017894 0017315 0017177

?*~* 0016704 0016442 0015990 0015778 0015550

| 0014673 0014491 0014433 0014496 0014453 0014354 0014564 0014600

jTj 0014372 0014326 0014186 0014109 0014195 0014152 0013962 0014108

Hf 0014016 0014033 0013833 0013702 0013902 0013918 0013777 0013738

0014010 0013925 0013960

0015669 0015347 0015314 0014987 0014520 0014234 0014361 0013995

0013862 0013512 0013456 0013094 0012883 0012906 0012567 0012404

0012342 0012111 0012129 0011965 0012119 0011719 0011648 0011532

C011429 COH402.0011235
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LU

LU
*!;;•;: 1-3
OG:

no
"v"..••..

13908 0014213 0014122 0013852 0014143 0014234 0014374 0014437
0014226 0014739 0014832 0014964 0015379 0015926 0016375 0017336

~ 0017372 0018906 0019883 0020941 0022953 0024713 0027449 0030821
rr! 0033352 0035526 0036135 0034445 0032247 0029289 0026589 0024467
H~j 0022736 0021098 0019943 0019563 0018749 0018606 0018152 0018306
' 0018204 0018319 0017815 0017936 0018254 0017678 0017544 0017171

0016487 0016150 0016099 0015744 0015392
0014660 0014257 0014467 0014363 0014295 0014442 0014341 0014516
0014221 0014270 0014341 0014028 0014123 0014028 0014220 0014124

":.f 0014052 0013926 0013932 0013734 0013997 0013834 0013643 0014080

jjj 0013614 0013707 0013711
| 0015376 0015229 0015146 0014706 0014353 0014135 0013841 0013783

| || OQ13254 0013475 0012986 On12856 0012766 OU12430 0:12'' CC 0012273
I _ 0012170 0012156 0011995 0012050 0011746 0011498 0011511 0011339

0011437 0011170 0011215

Si. 3.

Primer br.2

Za analizu nikla (Ni) ,koristio sam nikl nitrat Ni(NO,)«« SĤ O.

^Pripremu 1% rastvora nikla ,odmeravanje potrebnih masa i osta-
le pripremne radnje za analizu uradio sam kao kod prvog prime-
ra.Sa ovom koncentraciQom rastvora izvrsio sam simulirano sni-
mange K̂ l̂inije na pokretnoj traci pisaca i konstatovao da
pik ove linije sa datom osetljivo§cu ima veliki intenzitet i
da izlazi iz opsega pisaca zbog velike osetl^jivosti i velike
koncentracioe.Isti slucaj doMjen ^e sa 0,5% koncentra-
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cijom rastvora.Tek za 0,05% koncentraciju vodenog rastvora ni-

kla snimljena je linija nikla prikazana na si.

si. 4.
Sa ovoga snimka odredjen je ugaoni polozaj pika,odnosno nje-

gova ugaona §irina,kao i ugaona §irina fona,radi potreba progra
miranja kompjutera.Pojedinac'ni odbroji na teleprinteru za 0,05%:
0,02% i 0,008% koncentraciju rastvora imali su velike "bro.icane
vrednosti,odnosno davali su veliku brojSanu vrednost odnosa 6 i

kod rastvora sa 0,005% koncentracijom dobio sam da je

sa 0,005% koncentracijom rastvora nikla data je na si.
na kojoj se joS i te kako prime6uje jasno izrazen pik Kk̂ linije.
Z"bog joS uvek jasno izrazenog pika K̂ l̂inije i velikog brojSanog
odnosa N-N,, i * ,pre§ao sam na kompjutersku analizu 0,003% konce
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ntracije vodenog rastvora nikla.PojedinaSni odbroji za ovu ko-
ncentraciju ispisani na teleprinter* dati su na sl.6.Sticajem
okolnosti ovo 6e biti i najmanja koncentracija za koju je napra-

vljen teleprinterski odbroj.

S1.5 .

Koriste6i izraz za granicu detekcije i BUTE* podedin»5nih
odbroja ispod pika i fona ispisanih na teleprinter^za ovu konce

ntraciju sam dobio slede6e vrednosti:

Kada N potnnoSimo sa statisti5kom greSkom moSe se uzeti da je
N*0, Ito znaSi da tu nema linije,da se javlja ruPa'̂ f je

L B Na'pokretnoj traci pisa5a,snimao sam Kb«iLiniOu ** 0,0025%
i 0 001% koncentraciju vodenog rastvora nikla si.?, da bi video
na kojoj koncentraciji treba da vrSim dalju komp.lutersku analizu.
Nakon ovog sniffianja,a pre kompjuterske analize doSlo je do kvara

iẑ nâ

SI. 7
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na rendgenskod cevi,ista je morala biti zamenjena i do ispustanja
rastvora u komoru i poremedaja kod vakuum pumpe.

Posle neophodne intervene!je na aparaturi,nastavljena je ko-
cpduterska analiza 0,00296 koncentracije vodenog rastvora nikla.
Analiza sa istom koncentracijom ponavljana je vi§e puta iz razio-
ga 5to su pojedinaSni odbroji ispisivani na teleprinter naglo
skakali ili opadali.Kao oSigledan primer prilazem teleprinterski
ispis za desitilovanu vodu si. 8,na kojem su ovi poreme6aji jako
uoSljivi.

Qj
j */;I:ER^NJE vo:,E7

*MH: 1-3
OG:

X
LU 0015791 0013371 0015688 0015515 0013595 0015606 0015873 0015835
—i 0015593 0015557 0015729 0015607 0015680 0015796 0015441 0015501
UJ 0015407 0015247 0015435 0015216 3015315 0013310 0015467 0'015 66
! 0 0 1 5 5 4 3 0015404 0015229 0015211 0015476 0015475 0013149 0015493

0015315 •'.'::> 54 1 0015075 0015263 00132C; OC15309 C? : .4 r - r 0014946
M 0014779 0015119 0014710 0014943 0014692 0014708 0014706 0014705

0014789 3014592 0014 86 0014586 0014681 0014550 0014-792 0014729

":•:" 0014548 0014641 0014-73 0314560 0014533
JJJ 0016918 0016906 0017130 0016940 0016949 0016728 0016963 0016638
_J 0016259 0016680 0016267 OC168Q4 0016586 0016340 0016272 0016250
|JJ 0016479 0016234 0016396 0016457 0016064 0016101 0015836 00162^5

0016174 0016105 0016012 0015991 0016031 0015383 0016039
0014742 0014615 0014633 0014500 0014632 0014442 0014430 001438:
"014598 0014509 0014320 0014^13 0014241 301*?^ 001429:' 0014241
0014153 0014166 0014277/0016827 0016757 0017017 0016883 0016691
10016516 00169,05 001672' 0016537 C016643 OH16845 0016782

SI. 8.

Imajudi u vidu snimak K̂ inije sl.?,za 0,0025% koncentraci^u
vodenog rastvora nikla i brojSanu vrednost odnosa N -Nfi i 4 do-
bivenu kompjuterski za 0,003# koncentraciju rastvora,predposta-
vljam da je minimalna koncentracija vodenog rastvora nikla koja
se mo5e kompjuterski analizirat negde izmedju 0,0018 i 0,002%.
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Primer "br. 3
Za analizu stroncijuma (Sr),koristio sam njegovo jedinjenje

stroncijum hlorat SrClo'BHpO^ripremajudi odmah kao standardni
0,5% rastvor stroncijuma.Sa tako pripremljenim rastvorom odmah
je na pisaSu napravljen snimak K̂ ĵlinije stroncijuma si. g,te
odredjeni ugaoni poloiaji odnosno ugaone Sirine pika i fona le-
vo i desno od pika.Pre toga ve6 su "bile pripremljene 0,05 j
0,005 j 0,0025 jO,0015 i 0,0008% koncentracije vodenog rastvora
stroncijuma.

SI. 9
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DosadaSnje iskustvo i visina pika K^linije^pudivale su me
da odmah poku§am sa kompjuterskom analizom 0,0015% koncentraci-
jom stroncijumovog rastvora.Pojedina5ni od"broji ispisani na te-
leprinteru za ovu koncentraciju dati su na si. 10.

Koristedi relaciju za granicu detekcije i doMjene vrednosti
za Np,Kp,NpB i KpB,za odnos N̂ -N-g iO dobio sam slede6u vrednost:

Np=8, 229.441 N

NFB=8,186.953

Nakon mnoSenja NB sa statistiSkom greSkom mo5e se uzeti da je
NB̂ 0,pa je NL-FB=26.210 "a i -132,799. 212=5. 727, odakle proizila-
zi da je za 0,001596 koncentraci^u vodenog rastvora stroncijuma

Snimak ̂ jlinije stroncijuma za 0,002% koncentracî 'u rastvo-
ra stroncijxima,dakle neSto ve6u koncentraciju od one minimalne
registrovane na kompjuteru dat je na si .11.

81.11.
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*FD: 1-3

DBNR OZ 2THETA K C N A VOR D P PWA

D 001: 38 024.2 4

#2405
D 001: 38 024.20 4 1 1 2 020 2 1 0
D 002: 38 023.10 4 1 1 2 020 2 1 0
D 003: 38 026.40 4 1 1 2 020 2 1 0

*FR: 1-3

MBNR A ZAHL W-STEP W-WE IT

M 001: W 1 0.03 2.2

M 002: W 1 0.03 1.1
M 003: W 1 0.03 1.1

*FN: 1-3

MBNR DBNR

M 001: 1

M 002: 2

M 003: 3

*MM: 1-3
OG:

0120050 0118713 0118650 0118455 0119116 0118079 0117443 0118421
0117825 0117369 0116672 0116825 0117135 0116438 0116265 0116152
0115611 0116002 0116536 0115613 0115694 0115762 0115803 0115511
0115452 0115835 0116237 0117966 0117392 0117272 0118028 0116301
0116817 0116360 011458.7 0114434 0112894 0112938 0111386 0110929
0110079 0110002 0109447 0109215 0108785 0108944 0108369 0107922

0107515 0107456 0106360 0106927 0105959 0106768 0105920 0105457
0105880 0105274 0104695 0104630 0104262 0103703 0103519 0103558
0102345 0103134 0102509 0102535 0102548 0101632 0101253 0101520
0100760 0100591
0131189 0130813 0130779 0130570 0129591 0129597 0129547 0129338
0129182 0128260 0128761 0128059 0127451 0127313 0126780 0126913
0126980 0126813 0126103 0125757 0125568 0125128 0125520 0125017
0124478 0124162 0124478 0124061 0124694 0124016 0123775 0123386
0123042 0122463 0121921 0121462 0121113
0100626 0099777 0100075 0099748 0098893 0099198 0098600 0098504
0098380 0097382 0097301 0097125 0097279 0096526 0096591 0095396

' 0095900 0095606 0094954 0095186 0095149 0094378 009^114 0093757

0093906 0093448 0092804 0092840 0092817 0092256 0092089 0092087

0092098 0091196 0091382 0090773 0091010



*MM: 1-3
OG:

0120907 0121448 0120481 0119860 0119682 0119495 0118997 0118426
0118816 0119239 0117742 0117502 0117487 0117100 0116590 0116869
0115825 0116279 0115803 0115936 0115869 0115333 0114795 0114083
0113309 0113373 0113196 0113165 0112213 0112553 0112251 0112402
0111645 0111220 0111415 0111366 0110082 0110194 0109972 0109595
0109527 0108802 0109050 0109083 0108576 0108201 0108140 0107702
0107204 0106680 0106078 0106441 0105653 0106175 0105737 0105446
0105016 0105314 0105069 0104091 0103618 0103728 0103734 0102837
0103141 0102815 0102168 0101847 0101537 0101465 0100880 0100980
0100300 0100037
0130755 0130688 0130237 0130004 0129528 0129880 0129472 0129184
0128789 0128343 0128109 0127493 0127405 0126655 0126229 0126569
0126086 0125970 0125422 0125387 0125466 0125346 0124433 0124402
0123922 0123909 0124353 0124248 0123395 0122834 0123570 0123466
0122434 0122350 0121728 0121325 0120836
0100402 0099892 0099210 0100101 0098995 0099301 0098445 0097650
0097576 0097527 0097491 0096992 0097244 0096519 0096207 0096097
0095115 0095271 0094940 0094782 0094764 0094749 0094681 0093641
0094494 0093581*0093005 0093012 0091848 0092699 0092063 0092069
0091838 0092016 0091309 0090537 0090668

SI .10



Primer br.4-
Za analizu barijuma (Ba),koristio sam njegovo jedinjenje ba-

rijum hlorat BaClĝ Ĵ O i po ustaljenom postupku pripremio \%
koncentraciju vodenog rastvora barijuma.Na pisaSu je napravljen
snimak KA^inije barijuma sl.i2,sa ovom koncentraci^om i sa iste
odredjene ugaone Sirine pika i fona levo i desno od pika.

-L--

SI. 12.
Pored standardne koncentracije vodenog rastvora barij\una,isto-

vremeno sam napravio i 0,25 j 0,05 } 0,03 j 0,015 i 0,01% konce-
ntraciju vodenog rastvora barijuma i iste podvrgao analizi.Na
si. 13. dati su pojedinacni odbro^i ispisani na teleprinters za
za 0,015% koncentraciju rastvora.Za 0,015% koncentraciju sa te-
leprinterskog ispisa dobio sam slede6e podatke:
Np=lo,28o.47o

=̂̂ -̂ =2,031.200

a iz ovih vrednosti sledi da je NL-NB=13.012 odnosno da
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j— 013^55 013657 3137416 013"273 013"7701 0138473 0139. ' 1 313??3.;i

: i :2750 0153634 ~ ' r ~ "2 31 " " ^ C l " 1 J15B634 01' ." . . '463 31o2C2G 0162659

0164013 0165262 0167347 016 85 G'"- 0170020 0171411 0172704 0174290

01753:6 0176243 0178264 0180281 018:'-i 33-,,0181575 0133011 0183321

0183176 11C?:-91 0185015 3184762 0185777 0135117 0186530 0186443

0187534 0186323 0188245 0189287 0139743 0190111 0191098 0191:190

~J 0191964 0193447 0193937 0193273 0193032

i-U ,0046633 0047664,0043901 n:49736 0051241 O:,: 3155 O O V 3 23 0054852

«~"~ 0055454 0056929 0053067 7:59693 0060865 0061781 0062297 0064061
0064871 0066203 0067^06 OD68310 0069094 0070107 0071158 0072444

W ,0372979 D074102 0074547 0076385 0077397 00733;: 0079338

0193363 0194031 0194 12 0195689 0195595 0197324 "197239 0198486

,0199263 0199607 0200304,0201278 0201421 '0203257 3203411 0203789

III 0 2 H 4 4 9 6 0205710 0206389 0206804 0205219 0208916 0208629 0210510

021192- 021195 0211606 0212; 23 0213056 021424^ 0214279

tit

227^

*//MERENJE ODLROJA NA VOD I ZA BARIJUM//X

1 - 3 . - • • • '
OG: .

0134387 0135232 0135516 0136372 0136465 0137513 0138201 0139033

|..|..| 0139117 0141287 0142338 0143561 0144402 0146222 0147934 0148524

^J 0149842 0152357 0154364 0155736 0156879 0157880 0159578 0160061

UJ 0161820 0162924 0164618 0164606 0166342 0166530 0167350 01685:8

I— 0169356 0169925 0171130- 0172096 0172983 0173978 0174009 0175855

0176453 0176751 0179024 0178734 0179778 0180596 0180057 0181413

0181880 0182788 0183739 0184756 0185131 0186503 0186471 0188284

0188643 0188309 0189943 0190801 0191551

0046440 0047603 004876Q 0050045 0051211 0052181 0053785 0034604

0055865 0056969 0053553 0059259 0060454 0061775 0062371 006373:
0064493 0065873 0066982 0068124 0069211 0070686 0071308 0072379

0073336 0074330 0075087 0076713 0077158 0078689 0079137

0191385 0193154 0193700 0194205 0195321 0195750 0196048 0197096

0197552 0197349 0199755 0199938 0200G86 0200629 0202225 0202605

0203390 0203834 0204-56 0205395 0206357 0207515 0208-40 0207869

0209621 D209724 0210972 0211862 0211567 0213199 0213313

SI.13.



36,624.644=6.051,8 i na kraju NL-NB-2, .
Na sl.14.dati su snimci K̂ inije barijuma sa neSto ve6im konce-
ntracijama od one minimalne registrovane i ispitivane na kompju-
teru.

Sl.14 .
Primer br.5

Kod analize olova,po§ao sam od njegovog jedinjenja olovo ni-
trata Pb(N03)2,priprema;ju6i po ustaljenom postupku \% koncentra-
ciju rastvora olova.Sa OVOID koncentracioom na pokretnom pisacu
napravljen je snimak L̂ linije olova,dat na sl.i5 .Sa dobivenog
snimka uzeti su neophodni podaci za programiranje kompjutera i
pre§lo se na pripreman^e manjih koncentracija za kompjutersku
analizu.Kompjuterska analiza vodenog rastvora olova radjena je
za 0,05 ; 0,005 j 0,003 j 0,0013 i 0,0008% koncentraciju.Na po-
vremenu nepouzdanost ove aparature govori podatak da su se za
tri merenja iste koliSine 0,003% koncentraci^e vodenog rastvora
olova,dobijale razli5ite surname" vrednosti za N «N ̂  IN

P* P'APB4 FB.
Kada ovo govorim mislim na razliku od nekoliko desetina hiljada
u sumarnim odbrojima.Napominjem da su uzorci uzimani iz iste
kivete unapred pripremljene 0,003% koncentracije vodenos rastvo-



ra olova,cime su izbegnute sve ̂ re§ke u pojedinacnom priprema-
nju ove koncentracije,a ista koli5ina rastvora stavljana u ki-
vetu za analizujiskljucivala je e-entualne greSke ko.le bi nasta-
le usled razliSite debljine uzorka.Uzimana koliSina rastvora pri
ovim merenjima bila je ista kao kod merenja-analiza za druge ele-
ment e i zadovol^avala je uslov beskonaSne debljine za X-zra5enje,
Dakle,loudski faktor u prouzrokovan.ju razlicitih sumarnih vre-
dnosti za istu koncentraciju bio 3e maksimalno iskljuSen.

S1.15.
Odbroji,ispisani na teleprinter za 0,0013% koncentraciou vo-

denog rastvora olova,prikazani su na si. 16. Surname vrednosti po-
JedinaSnih odbroja sa ovog ispisa imaju sledece vrednosti:
Np=2,800.530

MnoSenjem NB sa statisti5kom greSkom, dobijamo za NB
a iz sumarnih vrednosti dobijamo da je

je

1̂0,966. 810=3. 312, odnosno

Za 0,0008% koncentraciju vodenog rastvora olova dobio sam da
N-N negatinva vrednost.



*MM: 1-3

0067616 0068037 0068072 0066910 0067024 0066903 0066914 0066885

0066588 0066448 0066121 0066409 0066276 0066631 0067046 0067558

0067019 0067794 0068387 0068036 0068325 0068680 0066786 0067005

0065764 0064995 0064147 0063954 0063242 0063237 0062405 0062333

0061722 0061767 0061418 0061566 0061325 0061071 0060672 0060497

0060399

0077476 0077110 0076230 0076180 0076138 0075271 0075186 0075206

0075256 0074487 0074560 0073474 0073116 0074155 0073089 0072981

0072860 0072316 0071766 0071570 0071368

0060557 0060427 0060497 0060385 0060119 0059884 0059929 0059839

0059168 0058988 0058624 0058085 0058422 0058121 0058157 0057393

0057582 0057696 0057774 0057356 0057426

**M */
/ • A\°

*MM: 1-3 - •£<* 'P^(4°
OG: • •

0071746 0072237 0071813 0071693 0070848 0070417 0070757 0069951
0070559 0070830 0070350 0069949 0070119 0070454 0070326 0070976
0071150 0071716 0072419 0073014 0072733 0072156 0071129 0070491
0069173 0068068 0067082 0065670 0065780 0064899 0064456 0064010
0064082 0063463 0063061 0063143 0062566 0062431 0062093 0061324
00*1396
0077999 0077498 0077658 0076618 0076932 007*260 0075539 0075869
0076613 OOT6075 00742Z7 0074510 00742.77 007^168 0073568 0073Z17
007307k 0073866 0072^39 0073310 0071715
006207Z 006H83 OC63534 0060E72 0060341 C060051 0053960 0060154
0059877 0059Z31 0059779 005861 k 0059436 0058458 CC581/V7 0057642
0058853 005BT37 OC5752Z 0057B33 OC57644

SI .16.



Primer br.6
Za pripremanje 2% koncentracije vodenog rastvora bakra kori-

stio sam prema ve6 pomenutim hemijskirn tabelama, bakar sulfat ra-
stvorljiv u vodi. Prema poznatim hemijskim relacijama izraSunata i
odmerena masa bakar sulfata CuSÔ  »5HpO,nije se u potpunosti rast-
vorila u odredjenoj koliSini desitilovane vode.Isti se sluSaj do-
godio i kod poku§aja pripremanja \% koncentracije vodenog rastvo-
ra bakra. Odmerena koliSina bakar sulfata za pripremanje 0,5% ko-
ncentracije vodenog rastvora bakra nije se rastvorila ni nakon
zagrevanja na reSou kivete sa sulfatom i vodom.Posle i ovog pro-
palog pokuSaja odustao sam od analize bakra.

2ivin hlorid,kao Sivino jedinjenje rastvorljivo u vodi,kori-
stio sam za pripremu \% koncentraci^e vodenog rastvora 5ive.Pri
pokuSaju snimanja K̂ înije 5ive za ovu koncentraciju,dobijao sam
za svako sledede merenje vedu visinu pika od predhodne,kao da se
u medjuvremenu koncentracija povedavala.Ova Sinjenica .je sluSajno
otkrivena,po§to kod prvog snimanja nisam odmah dobio 5ist snimak
Krt̂ linije Xive.Ipak,beli talog u kiveti sa vodenim rastvorom zi-
ve bio bi otkriven kasnije»pri zameni postoje6e sa manjom konce-
ntracijom.Postupak sa istom koncentracijom ponovlien ^e i nakon
24 casa,tezultat je bio isti.Kako se u staklenoj ki'veti u kojoj
se nalazila ova standardna koncentracija vodenog rastvora 5ive
ni nakon 24 5asa nije uhvatio talog, namede se zakljuSak da je do
"talozenja zive doSlo usled jakog ozracenja u komori cevi i eve-
ntualno usled hemijske reakcije sa materijalom kivete u kojoj se
rastvor pri analizi nalazi u komori. Nakon ovih pokuSaja i smetnji
koje su se javile odustao sam od dalje analize zive.

Snimanjem pika ̂ mlini^e svih ispitivanih elemenata i
nije olova,za istUjne§to ve6u od minimalne koncentracije kompju-
terski registrovane pri ovim analizama,zeleo sam da pokaSem da sa
porastom atomskog broja ispitivanih elemenata, raste i intenzitet
pika.

Pik najmanjeg intenziteta ima Kix^linija barijuma si. 14. (bar
prema rezultatima dobivenim u okviru ovog rada) pri koncentraci-
ji od 0,OS$.KompQuterski registrovana najmanja koncentracija ba-
rija je 0,Ol5%.Tmaju6i u vidu ove vrednosti,pripremio sam 0,039S
koncentraciju vodenih rastvora svih ispitivanih elemenata i na-
pravio pod istim uslovima snimak K̂ l̂inije za Fe,Ni,Sr,Ba i Lw;
linije za Pb,sl.l7.Imaju6i u vidu da se za olovo intenziteti
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I* linida odnose kao: ̂-5,40:1,12 i kalibraciju papira za
snimanoe,vidimo sa snimka da oe setn za barij nase oSekivanie
potpuno ispunjeno.

SI .17.

Odstupanja kod barija za ir.ene su neob.1asnoiva.Tri puta ie pra-
vljena 0,03% koncentracija vodenog rastvora barija i sa njima vr-
§eno snimanae Ê tflinijê  Sega su dva snimka data na slici 17
Kompjuterskotn analizom takodje je nadjeno da je vrednost minima- -
Ine koncentracije vodenih rastvora ispitivanih eleaenata najveSa
opet kod barijuTna,sto Je s obzirom na njegovo ir.esto u prirodnom
sister elemenata nelogicno. Jedinjenje u koirie se nalazi ispiti-
vani barijum (BaClg- 2IL,0) sadrgi elemente nize. rednos broja od

ovaj eleinenat i ovu Tconcentraciju



Pored t7,v. Tietode 3oko.ja se koristi u teori,ii Fieren.ia

?a odred,jivan(1e do.1n,1e prraruce detekci.le,pored,1en.ia radi,

vrsio sam analizu Ni i "Fe,koripteci relaci.^e iz^ed.'ni " stu-

dent ske" raspodele,standgrdne devi, jacije i koncentraci^e

( r1edn.2.R; ? . Q j P.lo^r.reference i ).

Za OVTI metodTi,pripre!T!io sam po lo Voncentracina nedrop- i
drijp-OK elenenta,f?de tie prva koncentraci.ia "hila neSto veca od

na.jnize refristrovane metodOTi 3o.
Pripre-nlnene koncentraci.le nikla,stavl.->ao sam n kivetu te

preko predkomore autcmatski \i ko^oru ,zadavao neopho^a^ t>ro-
crrara kompTuteru i preko teleprintera ir.pisivao inten/ j te t z,a
svaku koncentraci,1u.Za pvakn koncentraci,iu iiradre^o ,je po 5
TT!eren,1a,sa vrenenom sniTnan^a ^o sekundi.Sa o^ako dovi,ienih is
pisa izracunata ,1e sredn^a vrednost intenziteta t.i. ^ro? imp-
ulsa po sekundi.

Teleprinterski ispisi za Ni dati su na si.18,a tabelarni

prikaz koncentraci.ia i intenziteta na si.19.
Iz tabelarnih vrednosti za koncentraciju i intenzitet uz

koriscen.je relaci,1e 2.1o i relacija za parametre a i a^ i sta

ndardnu '6e^ ijaci ju ¥ do"bijamo:

CB=

a = = 9* 633,37-22743,4'o,2lo3 =

9*66,297.1o4 - 517,262.24^

a
m

]L&I = 0,2103-1,178-10 » 22743,4 = _Q
'

+o,oo64»o,21o?-l ,173

= o,18!4'lo~6

oT^5 ,7)«o,426«lo = 2'2,37-0,000^26 =o,oo2o2#
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0112394

0111697
0111511

0110587
0110833

LU
LU

LU
_i
LU

LU

•••••»!

LU

*MM: 1
OG:

0132722
0132474
0131416
0131147
0130990

*MM: 1

OG:

0147203
0146938
0146997
0146032
0146057

*MM: 1
OG:

0167665
0166480
0165736
0165266
0165675

*MM: 1
OG:

0181324
0180450
0179310
0180D50
0179315

OG:

0201090

0199916

0199862

0199335

0197620

SI. 18



Red.
br.

1.
2.

3.
4.

5.
6.
7.
8.
9.

C

%

o,oo4o
0,0080
o,o!6o
0,020s
o,o248
o,o28o
o,o33o
0,o36o
o,o4oo

m̂ /̂ ô l

9,9
19,9
39,9
5o,2
6o,7
69,9
82,1

'89,9
99,9

T

943,4
1241

1846,8

2228

263̂ ,9
2932,9
3323,3
36ol,8

3991,3

Tabelarne vrednosti
Si.19
za C i I date su i graficki na sl.2o,

eo4

CCil

00

S1.2o
Sa kalibracione krive c=-o,oo64 + 1,178 lo""-7! ,racunarom sara do-

bio da je za odbro.i 2654,9 koncentraci,ja o,o246%-,za odbro.j 943,4
koncentracija je o,oo47% i za odbroj 3991,3 koncentracija ,1e o,o4%
§to se skoro poklapa sa zadanira vrednostima(vidi tabelu na sl.19)-

Kako su zadane koncentraci^e rasle priblizno linearno sa kora-
kotn o ,oo4, snitnan^em pika za svaku koncentraciju hteo sam to i vi-
ziaelno da proverim.Snimak na si.21 u potpunosti tie potvrdio oSeki-
vanja,sa koga se vidi da ukoliko nema primesa drugih elemenata in-
tenzitet pika linearno raste sa koncentracijoiru



S1.21
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Isti postupak kao kod nikla sproveden ,-ie i kod zel^'eza.
Razlika ^e samo u tome §to kod zelneza umesto lo itnamo sa-

TTio 6 koncentraci, jailer zboe; izuzetno malop: koraka od o,ooo5

i sigurno erresaka u pripreTnan,ju tako raalih koncentraci,1a

dolazilo ^e do preklapanna odredtienih vrednosti , odnosno "hro-

.1a odbro;1a.Teleprinterski ispisi za zelt1ezo dati su na si. 22,
tabelarne vrednosti za c i T na sl.?3 i snimak pika na si. 24.

Ra osnovu tabelarnih vrednosti za c i T doM,1enih za ze-
imarao:

a = ~ = 6 37,4383 - 4341,7 o, = 2,37
1 IB "l?-( I)2 6 3i4S2.545 - 2o, 627.o?9

a = c- a! T ___ 0,0̂ 9-2,37 lo 4541̂ 7 . _
o m 6

2
•r2_ c " ao c"al Ic o,ooo4o35 + o,oo98 o,o49 -2-, 37

= ~ ^

lo~6= 0,35 lo~6 s=o,592

»2 t(P,f) ¥ » 2 (o7̂ 5 ,4) o,592 lo"5=
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Cilj ovog rada "bio <1e odred,1ivanje niniwalne detekta-

bilne koncentraci je nekih ele^enata (Pb̂ ê ^̂ â d ,Sr,

Ei,Ni i Cn) 11 vodenim rastvorima rnetodom rendgersko-flu-

orescentne analize.

Re§avajuci postavljeni zadatak dolazio sam do potvrde

poznatih fizickib zakonitosti i do nekih saznanja koja mo-

gu imati praktiSnu priwenu.

-Izuzimajuci barij ,kod svih ispitivanih elemenata opada

detektabilna koncentraci 3 a sa porastom atomskog "bro3a,od-

nosno ener^ijom karakteristicnog zraSenja,

'-I pored toga §to postoji rasejano zracenje zeljeza (ra-

se jano zracenje dmgih ispitivanih elemenata se ne po,ja-

vljuje) ,posto,ji mogucnost detekcije istog,

-Miniaialna detektovana koncentracija zel.jeza uvek ,ie ve-

ca od stvarne,upravo zbog prisustva rase.janoK zracen^a,

-Metodom 3odobija se niza-preciznija donja granica dete-

kcije nego tzv.metodom "standardne devitiaci,ie".Prva meto-

da je duza-spori,ja i zahteva Tneren.ie kako pika tako i fona,

dok se kod druge metode meri samo intenzitet

Dobi^ene vrednosti koncentracija za po^edine elemente. su:

1. Za Fe, C=o,oo5 % i Cg=o,oo33 % -metodom "stand. devij . "

2. Za Ni, C=o,ool8 % i CB=o,oo2 % - metodom "stand. devij. "

3. Za Sr, C=o,ool5 %

4. Za Ba, C=o,ol5 % i

5. Za Pb, C=o,ool3 %
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