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Abstract

The contribution points to the possibility of deténing the composition of solid environmental matisr (dusts) by the
X-ray fluorescence spectrometry method. Dust suhadps to detect the extent of environmental pmliutBy the X-

ray fluorescence spectrometer, a certain amouirtosfjanic contamination of these dusts was measiie issue of
monitoring and consequently the protection of theienment and public health is becoming incredgimgobal, as

there has recently been an enormous increase inoemental pollution. It is necessary to deal saslg with this

issue. X-ray fluorescence spectrometry is one ef dbpropriate methods for reliably analyzing thatestof the

environment.
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Uvod

Ciel'om tohto prispevku je pouk&zaa moznosti vyuzitia rontgen fluores¢anj spektrometrie pre
analyzu pevnych environmentalnych materialov (poaghNa &ely tohto zameru boli pouzité
vzorky dvoch prachov odobratych z prostredia méstsice — sidlisko Nad jazerom. Tieto vzorky
boli pripravené dvoma réznymi sposobmi pripravy gietgen fluorescamu analyzu - lisovana
tableta a tavena boritanova perla a vysledky icdlyay sa potom nasledne vzajomne komparovali.
Princip rontgen fluorescénej spektrometrie: emisia charakteristického selmmeho (alebo
fluorescekného) rtg Ziarenia materialom, ktorého atomy batiw®vané vysokoenergetickym rtg-
alebo gama-ziarenim. Kazdy prvek Specificka Struktara energetickych hladin eleking¥ho
obalu— emisia rtg Ziarenia s jedis®ym zastipenim vinovychizbk v procese fluorescencie
jednoznéna identifikacia prvku. Pda intenzity emitujuceho Ziarenia saiukoncentracia daného
prvku vo vzorke.

Priprava vzoriek prachov a ich meranie

Priprava lisovanych tabliet

PoZiadavky na lisovataog’ su do u&itej miery protichodné s poziadavkami na mletiejl&sie sa
lisuju vzorky, u ktorych zostatkovy obsah vody zodpdd maximélnej spekavosti pri mleti. Pdkia
sa pri lisovani nepouziju lisovacie prisady, je cajge potrebnych okolo 5% vody v lisovanom
materialy. Lisovacie prisady sa delia na pojiveekedy sa pouziva aj pojem spojivo), riedidla,
vnuatorné Standardy a prisady pre zvySenie koeftigieabsorpcie. PojivA su napriklad: Skrob,
celuléza a jej derivaty, vosky, kyselina boritalystyrén, dusinan draselny.
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Lisovanie sa vykonava v lise silou 10 az 60 kN\prirzi niekd’kych sekdnd. Tieto podmienky
musia by konStantné. Tableta musitbgdolna pri manipulacii $ou, musi mé hladky povrch,
nesmie obsahovaneviazanu vodu, plyny, pary, ktoré by vo vakuwemali pevnos tablety. Na
zvySenie pevnosti tablety sa pouzivaju hlinikovékyialebo kruzky z olovai z ocele. My sme
lisovali vzorky do tabliet pomocou hlinikovych meki a ako pojivo sme pouzili vosk. Hotovu
vylisovanu tabletu sme analyzovali na rontgeoriéscetnom spektrometri.

Obr. 1 Lisované tablety

Priprava tavenych boritanovych peral

NajcastejSie pouzivanou technikou pre presné 8adpoé rontgen fluorescéné analyzy
oxidickych materidlov najma poKiaide o stanovenie hlavnych zloZiek je metoda tagkny
boritanovych peral. Perly su odliatky zo sklovingippavené tavenim vzorky so sklotvornymi
prisadami, ktorymi su négstejSie alkalické boritany, vynirtioe fosforénany.

Postup pripravy tavenych boritanovych peral

Perly sa pripravili tavenim 0,5 g vzorky a 7 g simetraboritanu a metaboritanu litneho (66:34
hm. %) s pridavkom nieklych krystélikov jédu pred koncom tavenia (zniZemie&anlivosti
taveniny), v induknej peci s postupnym zvySovanim teploty na 120(¢&S tavenia bol 3 az 4
min). Pri priprave perly sa musi vzorka v tavivénéprozloZi’ a pri vylievani z taviaceho kelimka
nesmie ztaveniny vypad&yavytavena perla musi Byprielladna a vidittnhe homogénna.
V priebehu tavenia nesmie dochadzameraténym stratam zloziek vzorky, pri priprave peral
nesmie v Ziadnom pripade ddjk zneisteniu vzorky tavivom. Tavivo nesmie obsahovaadne
primesi alebo n#éstoty. Vytavené perly nesmua mhaa meranej ploche Ziadne posSkodené miesta,
merana strana perly musitblyud” konvexna alebo rovna a z kazdej strany symetriekavytaveni
sme perly pozvina chladili pri izbovej teplote na vodorovnej plech/ytavené perly sa m6zu
zni¢it nevhodnou teplotou a vihkisu, preto ich musime skladavdak aby sa zabranilo ich
hydratacii a znéisteniu. Merané povrchy peral sa musia pred pauiibbre ¢istit” alebo vylesti.
Hotové vytavené perly sa potom analyzovali batgen fluoresc&mom spektrometri.

Vyhody metddy tavenych boritanovych perél su: vysdpdahlivog® vysledkov, eliminacia
vplyvov granulometrického, mineralogického, krydtahfického a fazového zlozenia vzoriek,
vylucenie vplyvu chemickej vazby, odstranenie vplyvovtehegenity, podstatné zniZzenie
medziprvkového ovplyvnenia, moznogouzitia syntetickych Standardov, Siroka pourits’

a neselektivnas

108



SITUACIA V EKOLOGICKY ZA TAZENYCH REGIONOCH SLOVENSKA A STREDNEJ EUROPY
XXVII. vedecké sympozium s medzinarodnou ucastou Hradok, 8. - 9. november 2018

Obr. 2 Tavené boritanové perly

Aj tato metdda ma vSak aj svoje nevyhody: zniZeitlevosti, problémy so stanovenim niektorych
prvkov (As, S, K...), potreba tavidla a Specialnyatisiek zo zliatin platiny a zlata, potreba
vysokoteplotnej taviacej pece, vysSie naklady \opoani s pripravou lisovanych tabliet, vysSie
naroky na odborn@gpresnos vykonu tejto¢innosti.

Vyhody metody lisovanych tabliet sU: menej @@ priprava, niZzSia fingna narénos’, moznos
pouZzitia syntetickych Standardov a Siroka pouhibe’.

Vyhodnotenie merani
Vysledky merani na rontgen fluoreséeam spektrometre su uvedené v taul a 2.

Diskusia

Vysledky analyzy odobratych vzoriek prachov metédontgen fluorescemej spektrometrie sa
porovnali s prilohou¢. 7 vo Vyhlaske ¢. 508/2004 Z.z., s Rozhodnutim Ministerstva
poédohospodarstva SR 531/1994-540 a so Spravarave &tvotného prostredia v SR (2002-2016),
ktoré vydalo ministerstvo Zivotného prostredia SR.

Tieto dokumenty obsahuju limitné hodnoty pre rizi&oprvky v pédach. Vzorka prachu 2
obsahuje zvySené mnozstvo medi a zinku. Ptadhobsahuje viac kremika a vapnika, praci2
obsahuje aj stopové mnoZzstvo arzénu. Obsah oshtatprikov je porovnatliey ako pri vzorke
prachuc. 1.

Zaver

Porovnanim vysledkov chemického zlozenia vzorielpravenych vo forme lisovanej tablety
a tavenej boritanove] perly sa nezistili ZiadneSi@ rozdiely, vSetky vysledky boli v ramci
tolerancie. Pokh naSich zisteni je nanoejSie priprawi vzorku vo forme kvalitnej lisovanej tablety,
pretoZe okraje tablety smsto rozpadavaju z dévodu nerovnosti okrajov vkoreto zapkinuje,

Ze sa vzorkyaZzko ukladaju do kazety rontgen fluoresaerho spektrometra.

Pri lisovanych tabletach je v niektorych pripadaomainy vplyv granulometrického zloZenia
vzoriek na ich analyzu. Pre tieto dévodyfgaz ¢astejSie pouzivanou technikou metdda tavenych
boritanovych peral.
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Taburlka 1. Vysledky analyzy prachw. 1
metddou réntgen fluorescetinej spektrometrie

obsah
prvku

(%)
0,889
11,37
7,235
0,361
1,725
0,016
0,229
0,828
0,019
0,688
0,0003
0,498
0,112
0,0023
0,0051
0,0072
0,0003
0,0018
0,0059
0,0007

obsah
prvku

(%)
0,897
11,00
7.212
0,358
1,732
0,018
0,223
0,822
0,022
0,696
0,0003
0,503
0,104
0,0020
0,0047
0,0077
0,0003
0,0016
0,0053
0,0008

Taburlka 2. Vysledky analyzy prachw. 2
metddou réntgen fluorescerinej spektrometrie

obsah
prvku

(%)
0,874
4,62

0.471
1,011
0,0195
0,132
0,884
0,015
0.611
0,0008
0,048
0,115
0.0012
0,0055
0,0048
0,0027
0,0004
0,0036
0,0005
0,0007

Taburka ¢. 3 Limitné hodnoty pre rizikové prvky v pédach [1]
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0,0029 %

0,050 %

0,013 %

0,0036 %o

0,0035 %

0,014 %o

0,012 %

obsah
prvku

(%)
0,867
4,53
4,345
0,466
1,003
0,0189
0,126
0,876
0,016
0,604
0,0009
0,040
0,109
0,0011
0,0049
0,0049
0,0023
0,0005
0,0031
0,0005
0,0008
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