Destruktivne | nedestruktivne metode u analizi na
od stakla iz arheoloakih nalaziata

Jorgi , Sena

Undergraduate thesis / Zavrani rad
2015

Degree Grantor / Ustanova koja je dodijelila akademsWnivesgity afi stupar
Zagreb, Faculty of Chemical Engineering and Technology / Sveu iliate u Zagrebu, Fakulte
kemijskog in~enjerstva i tehnologije

Permanent link / Trajna pbhMpsfucmnsk.hr/urn:nbn:hr:149:588401

Rights / Prikveapyright

Download date / Datum pre 202109;28

‘ Repository / Repozitorij:

Repository of Faculty of Chemical Engineering and
Technology University of Zagreb

FKITMCMXIX

aodar

DIGITALNI AKADEMSKI ARHIVI I REPOZITORLIL

zir.nsk.hr


https://urn.nsk.hr/urn:nbn:hr:149:588401
http://rightsstatements.org/vocab/InC/1.0/
https://repozitorij.fkit.unizg.hr
https://repozitorij.fkit.unizg.hr
https://zir.nsk.hr/islandora/object/fkit:72
https://repozitorij.unizg.hr/islandora/object/fkit:72
https://dabar.srce.hr/islandora/object/fkit:72

69(8y,/,a7( 8 =$*5(%8
)$.8/7(7 .(0,-6.2* ,14(1-(5679% , 7(+12/2*,-(
69(8y,/,a1, 35('',3/206., 678",-

6HQD -RUJLU

=$954a1, 5%

Zagreb, rujan 2015.



69(8y,/,a7( 8 =$*5(%8
)$.8/7(7 .(0,-6.2* ,14(1-(5679% , 7(+12/2*,-(
69(8y,/,a1, 35('',3/206., 678",-

6HQD -RUJLU

DESTRUKTIVNE | NEDESTRUKTIVNE METODE U ANALIZI NAKITA OD STAKLA
,= $5+(2/24.,+ 1$/%$=,a47%

=$9541, 5%

Voditeljradalzvw SURI GU VF 'DQLMHOD $4SHUJHU

YyODQRYL LVSLWQRJ SRYMHUHQVWYD

1. L]Y SURI GU VF 'DQLMHOD $&4SHUJHU
2. SURI GU VF +UYRMH ,YDQNRYL
3. GU VF 6WMHSNR )D]LQLU

Zagreb, rujan 2015.



2YDM UDG L]JUDYHQ MH QD )DNXOWHWX NHPLMVNRJ LQAaHQM
QD =DYRGX ]D D Q,@dniralnpriRemiskdMHKQ RORANRP ODERUDWRU L
+(3 G G WH QD ,QVWLWXWX 5XyHU %RaNRYL tab@dortD YRG X ]
za interakcije snopova.



Zahvaljujemmentoriciizv. prof. dr. sc. Danijel$ 8 SH AJHR) PL MH R ERaVvegradaD L]UD
VYRMLP PHQWRUVWY R e porvoglddastitigh [skusyentzvanjehik P

SRVHEQR VH A&4HOLP ]DKYDOLWL GU VF 6WMHSNX )DJLQLUX
svojimobavezama, pomogli u analizi uzoraka perli i podijelili dio svog znduj@dno hvala

dr. sc. Antoniji B&aOLU NRMD PL MH uXxadiCekdpetimerrahBg) dj&a svojim
iskustvonrada na spektrometru.

Veliko hvalaGLSO DUKHRORJ $QWWLMIDEPQOIDSR¥MHUHQMD X P
VSRVREQRVWL WH QD SRPRUL SULOLNRP SURQDODVND OLWI

1D NUDM ¥e zahvaitl $vojim roditeljima i sestNRML VX PL RPRJXbBILOL RYDN
YHOLND SRGUAND WH GHpNX NmrRaviapreddk MH RKUDEULYDR L SR



634(7$.

'"HVWUXNWLYQH L QHGHVWUXNWLYQH PHWRGH X DQDOL]L

Na grobliu u NXaWUX. JRGLQH X JUREQLFDPD VX SURQDVHQH VWD
nakita vrata, odnosno ogrlic&roblje datira u razdoblje ranog srednjeg vijekd,. i 1X.
VWROMHUH D SHUOH SULSDGDMX DYDUVNRM YUVWL QDNL)
posebice perjiprovedena je njihova analiza dvjema metoda@nazoraka analizirano KCP-

AES kojoj je prethodilo taljenje uzoraka potpomognuto mikrovaloyimastalih 11 uzoraka
nedestruktimom PIXE metodom. Obje metode pokazale su se veoma preciznima i pogodnima

]D RGUHYLYDQMH HOHMRHEQY WOLXUW | XCDOWPWRDPHYXVREQR VX
VH XRpLWL NDNR VX QDM]DVW XS OnatrjQriayheziHaumpifi kKaNyW L X VYL
NDOFLM PDQJDQ &aHOMHVXWEkdbdebDttdcije dBbiy&n¥ Restruktivnom
PHWRGRP D Qshallohth dolbivierlih nedesiktivnom metodom anae Obzirom na
velik broj elemenataN RML pLQH VDVWDY SHUOL |[DNOMXpHQR MH NDN
RGQRVQR RG UD]OLPpLWLK VPUYOMHQLK Y&araboD ivaldnNOD RE

.OM X b QH staklayipepd,R S W erpidlj§ka spektrometrijanduktivno spregnute plazme
PHVWLFDPD LQGXFLUDQR UHQGJHQVNR JUDpHQMH



ABSTRACT

Destructive and nodestructive methods in the analysis of glass jewelry from the

archaeological sites

$W WKH FHP HWbH tha yedR01 & thWeDoohbs were found glass beads that were part
of theneck jewelryor collar. The cemetery dates back to the period of the early Middle Ages,
the 8th and 9tltenturies, and beads belong at the avatrype of jewelry. Because of the
significant ple of the jewelrythroughout the history, especially beatlseir analysiswas
conductedby two methods: 9 samples were analyzed by-AES after destrucive sample
preparation and the other 11 samples byndestructive PIXE method. Both methods have
proven to be very accurate and suitable for determinatitimedface elements. Thebtained
resultsare compared wliteach other, and it can be seen thatmost commoelements in all

of the 20 samples asodium, magnesium, aluminum, potassium, calcium, manganese, iron,
copper and lea@|thoughthe concentraticsobtained by the@ktructive method of analysis are
higher than those obteed with nordestructive methoaf analysis.Regardingto the lage
number of elements that make the composition of beadtscan beconcluded that the beads
are made of glass pasthfferent types of crushed glass, shaped and lifkethe mixture of

gum arabic and water.

Key words: glass,beads;jnductively couplegplasma atomic emission spectroscopgrticle

inducedX-ray amission
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1. UVOD



$QDOLWLp VDL KRERJDFGAN LMHSYHQGRHYWADQ VHIPHQW LVWU
arheologiji.Nakon samog iskopavanja ili prikupljanja artefakata i materijala potrebno je uzorke
SUDYLOQR SURXpPLWL L DQDOL]LUDW LU najognothliexr GKELY D QM I
SURQDYHQL SUHGPHWL VX RpLAUHQL NDWDORJL]JLUDQL L X\
NODVLILFLUDOL WLSROR&GNL L LGHQWLILFLUDOL VD VOLpPQL
UD]J]QLK DQDOLWLPNLK WHKQLND X DUKHRBORSIDNID MXWH G\WPW
RGUHYLYDQMHP Q Rézklaty Bnaliz® Gajudilfdmiaciie o podrijetlu i starosti
SUHGPHWD L] pHJD VH PRA&H ]DNOMXpLWL R QDpLQX L QC
RGUHYHQRP NURQRORANRP NXOWXUQRRLQRER YHM BDWVQDROR. ]
NHUDPLpNL DOL L PHWDOQL VWDNOHQL L NDPHQL PDWHUL
NRML VH X QDMYHURM PMHUL NRULVWH X PX]JHMVNRP UDGX
posebnu vrstu prikupljanja podataka.

20 JRGLQH QD MXaQRM SHULIHUL MarddoknbgoMljg\WwaDU RW
NRMHP VX QDNRQ LVKRYHQMD SRWUHEQLK j[SR¥esdD QDS
DUKHRORANL QDG]RU 1D R W& 5amY HiQdRaBIjs5 iROSMD pravinil. VW U D a +
ukopnih redova, unutar ga LWQLK LVNRSD 8NXSQR MH LPHQRYDQ
196. Prikuplienojev dH RG QDOD]D XJODYQRP GLMNKHRIRYWD RGMH
da D UK HimakRigperle LPDMX YHOLNL SRYPGMANVRQDQOQBDWX LS RYJH]D Q
XJOHGRP viX vé8liki X6& dbprinos pridaje njihovoj analiZfrikupljeno je ukupno 20
uzorakastaklenhhSHUOL UD]OLpL WELRKVWRNEWLIMNDQH BRIMD H6SRWMHpPp X L]
cjelina, a prema mjgs nalaza i DQLMLP DUKHRORANLP LQWHUSUHWDFLM
YUDWD RGQRVQR RJUOLFD $YDURGREQR J&idRIEr@pdrie X 1XaW
GDWLUD QDMYWILPVWLMMHGRR UURBERWDNL &AWRKRRRERBWDWND UD UL

ranog srednjeuijeka, a osim avarskih, odgovaraju mu i slavenski, te moravski i bizantski nakit.
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2.1. Staklo

Staklo MH DPRUIQD WYDU NRMD VH GRELYD WDOMHQMHP
velike viskoznosti, odnosno dBpYUaULYDQMD X XYMHWLPD X NRMLPD QF
VH |DGUADYD ]DWHpPQD VWUXNWXUD WHNXULQH =ERJ WRJI
sirovine jesu kvarcni pijek (SiO, silicijev dioksid), sodaNaCOs, natrijev karbonat) i
vapnenac ¢aCQ, kalcijev karbonat) yLVWL VLOLFLMHY GIZG®ONML GSDP BHW D
GRGDYDQMHP VRGH WD0D& 4WR WQPHDYWDNIDR SRVWDMH WRS
YRGHQRJ VWDNOD VSULMHpPDYD VH GRGDWNRP apeBf)HQFD N
u kalicijev oksid?,

U kemijskom pogledu, staklo je smjesa silikata te alkalijskih i zemnoalkalijskih oksida.

Kako je pijlesakf HULQRP VDVWDYOMHQ RG s&agrjawatjembaSdktiNVLGD ¢
temperaturama dobiv/ WDNOR .DGD VH UDVWDOMHQL SLMHVDN K
QHSUDYLOQX PUHADVWX VW U X;Ntetrxedrd. B M® IONRRPR. K@M W@ W B @
neUDVSRUHYyXMX UDYQRPMHUQR SDanUBWIRBEBG PN YW UDHIYULE
tYDUL V NULVWDOQRP VWUXNWXURP QHHW WDHHGRB W § X QFRH ¥/ O
povezani preko kisikovih mostova, patakk. QH WURGLPHQJLMVNX VWUXNWXU

Primjena silikatnih stakla proizlazi iz njihoveSOWLpNH WUDQVSD&3¢QWQRV\
mogu primjenjivati kaRoSUR]JRUVND VW D N Q Efleiive DIdh®D &/jeBdstRe50¢& ¥ D
NYDOLWHWH PRJX SRYHUDWL UH]IDQMHP L SROLUDQMHP X
VWDNDOD L RSWLPNLK Y ODN Btakip P REAGHIDjET Ri d3IHANDIAkQ LK VR C
NUKNR VLOLNDWQR VW D KetigkiNhertig]dipoP@Qj&na. djelayvarfeMdd¥, R
NLVHOLQD L]JX]J]HY IOXRURYRGLpPpQH VROL DONMKEROD L GL
oblikuje, pa je svoju primjentS UR QD a0 R X z§dlaRuapa, Rag@ dtbklenp,DAD ]D SLUH
itd. U krutom oblikuSULPMHQMLYDQR MH ]|D SULWLVNLYDpH NOLNHU

2.1.1. Povijest stakla

SBRYLMHVQL ]DSLVL XND]XMX GD VX RVWDNOMHQL SUHG
Krista, dok suu potpunostistakleni predmeti bili proizveddc YHU VUWGHQR® WLV XUO!
prije Krista®®, DOL QHPD SRVWRMHiULK DUKHRORANLK LOL SRYLM}
GDWXP SRpHWND 3UYL SLVDQL ]J]DSLV R VWDaAVORI MH JRUNHRGY

JRGLQD QDNRQ QDMUDQLMHJ DUKHRORANRJ VWDNOD



Metodu proizvodnje staklatkrili su trgovci 6 WD URJ (JL SW DQIWD. @IRNFpD SN

predmeta, taljenja bronce i proizvodnje keramike. S obzirom da su koristili istu sirovinu
potrebnu i za dobivanje stakpaimijenili VX RVWDNOMLYDQMH SUL YEVRNLP W
Za proizvodnuVWDNOHQLK SUHGPHWD NRULVWLOL VX WHKQLNH
lijievanjau kalup® L SUHADQMH VWDNOHQH VLURYLQH pLPH VH SURL
Zbog mukotrpnog procasdobivanja staklenih predmetiystupnisu bili samo m@jbogatijima.
, ] XP OXOH |]D SXKDQMH VWDNOD GYD VWROMHUD SULMH .UL\
L PDVRYQLMX SURL]JYRGQMX /XOD MH ELOD GXJD aHOMHI]Q
ADUHQMD L SRWRP XPDNDR X ALVWNNRMVIHLINO BQRERIBVXL K § X
GRELYDOL VX VH SURL]JYRGL UD]OLPLWLK L XQLNDWQLK R
VWYDUDQMH UHOMHIQLK XNUDVD L aLJRYD %URMQH UDGLR
postaje dostupno svim slojevimdXaWyYD 1D SRGUXpMX +UYDWVNH VWDNC(
VX GRNXPHQWLUDQH X DQWLpPpNRM 6DORQL L éhdustaka) JGMH
L VWDNO®BUVND SH

8 VUHGQMHP YLMHNX X VDPRVWDQVNLP UR®ISRKOLFDPD 3
]D FUNYHQH SURJRUH L VWDNOR N RJshi¢ Zlafatsth pbizvéial DAR NDP |
XIV.-RJ VWROMHUD SR pi LRBEAHpQ#dtskostakdoyRokEa\ Il .-RJ VWROMHUD
SURQDYHQ MH MHIWLQQBR\.WMKSDNNG R E RQIeWRNdbvahjeY D& QH
VWDNOD pLPH SURL]YRGQMD [Pr@AvddrjMpoiubo ProzbnidgdsEaki@ D J O R
RPRJXULOD MH LJ]UDGX OHUD WH 1B§X Bddine EfedrirhVSieR&B na W H O+
VYMHWVNRDULIDRERIEXYD ]JODWQX PHGDOMX ]D VYRMX VWDN
Joseph Owens izumio je prvi automatski stroj za puhanje staklkelD KYDOM XM X i L QMHJIR)
SRpHOH VX VH JUDGLWL DXWRPDWL]JLUDQH VWDNODQH

2.1.2 Vrste stakla?

6 REJLURP QD NHPLMVNL VDVWDY UD]JOLNXMH VH YLAaH
QDMpHAUL MH L QDMMHIW LIt ML RER I6MDAYIW B E DIDQ R6 IV\DW D ¥ D
udjele drugih oksida, popatuminijeva i magnezijeva. Od njega se proizvode prozorska stakla
WH ERFH ]|D SDNLUDQMH UD]JOLPpLWLK &dvivddIIRaksd@ B0 VW DNOF

VDGUAL MR3E L S#OIXLGB] Q@ DOUWILP VRPMHULPD 5HO®WLYQR
]JERJ YHOLNRJ LQGHNVD ORPD VYLMHWORVWL UDEL VH NDR
VWDNOR VD G%% bBrloksid® iDs@u3&stavu. Zbog malog temperaturnog koeficijenta

linearnog rastezanja i velike postojanostma naglim promjenama temperatura, rabi se za



SURL]YRGQMX ODERUDWRULMVNRJ SRIyXroBilikar St NeD L N Xk
vibtvUGR L WHANR WIDRNVYY®H &QDBW2 LMD L NDOHRHUdAMO®),VDGUAL
AaWR PX &b Mgerngdtl @réma kiselinama i vodi. Kremeno staklo se sastoji samo od
silicijeva dioksidgSi0;). =ERJ L]YDQUHGQRCYMNMVARN RREWPHRUAR' MH SUHPI
promjenama temperature i prema kemikalijaDabro SURSXaWD Y tra&viGléthoY R W H
JUDPpHQMH

6 REJLURP QD HOHPHQWH NRML pLQH VDVWDY VWDNOD
UDQRJ VWDNOD SRWMHFDOD MH RG QHPpLVWRUD NRMH VX
Primjerice, prva boca proizvedenX¥Ill. VWROMHUX X (QDC®OYWRNWRREIEHEOD MH V
boe &WR MH ELOR SRVOMHGLFRP QHpLVWRUD @&HOMH]D L] SLN
L] GLPD JRUXUHJ XJOMHQD NRWVLPFWHQARR DQWHKH QM pIQOWMHRVIWY D'
XYRYHQMHP PLQHUD GanhGdli(#dhBriatafiul teaktijgkulsmjesu. Katkad je
SRWUHEQR XNORQLWL QHAHOMHQX ERMX XVOLMHIG QHpLV
pripremeza daljnje boj @@ MH 8RELPpDMHQL GHNRORUL]DWRUL VX PDQJL
VH ]|D WMDFD R&IDQIH]D L VXPSRUIR ¥ Kot PrRNehid BinodiposeiD N
HIHNWL NRMLPD VH XWMHpH QD QrsbhicaR)YDdd&anjén nielitiM HO R N X
VSRMHYD X VWDNOR L Gdsit®UniN ddyadvii Kor@IenY tezagrijathniém u
UHGXFLUDMXURM DWPRVIHUL GRELMD VH VYMHHIN@eXalekD Y R VW
(zlato ili srebropa stakkSRMDYOMXMH VH HIHNW SUHOLMHYDQMD GXJ
VWDNOR UD]OLpLWLK ERajB. 7 B9 NVYQ\ROR MY XVIXURPIDHMP R REC
VWDNORP NDNR EL VH |DAWLMW.LOL RG WUR&AHQMD LOL RNVLCG

Tablica 1. Elementi u staklu i boja kojom bojaju staklo

KOMPONENTA BOJA
AHOMH]RYL RNVL JHOHQD VPHYD
manganovioksidi tamni jantar, ametist, dekolorizator
kobaltovi oksidi tamno plava
zlatni klorid rubin crvena
spojeviselenija crvena
ugljikovi oksidi MDQWDU VPHYD
VPMHVD PDQJDQD NRE crna
antimonovi oksidi bijela
uranijevi oksidi AXWD |MOHMBHWOHUH



Tablica 1. Elementi u staklu i boja kojom bojaju stafiastavak 1]

KOMPONENTA BOJA
spojevi sumpora MDQWDU VPHYD
spojevi bakra svijetlo plava, crvena
spojevi kositra bijela
olovo s antimonom aAXWD

213. SUKHRORA&GNpere WDNOR

9HULQD OMXGL SHUOH SRYH]XMH NDR REMHNW ]D RVREC
WUDGLFLRQDOQR SRYH]DQH V PRIL japedigest dRazatélj GienxX a W Y X
XORJH X @déstddrivaneXperle variraju od prirodnih materijalBR § XW NRVWL &NRC
NDPHQD GR ERJDWR XNUDaHQLK VWDNOHQLK SHUOL 1MLK
neprocijenjive podatke u ispitivanju njihodo NXOWXUQRJ J]QDpBQKHR O RGN WH.
VDGUADMD 1DMUDQLMH | MDLCAMIABANIQ HelSaHdo D) dgtljeSsk odigtadep X L ]
]QDpPpDMQX XORJX X GDWLUDQMX GRODVND PRGHUQRJ pRYI
perforiranih mosNLK aNROMDND XND]J]XMH GD VX SHUOH ELOH VWD
Daljnjim ispitivanjim restauriranitostatala arheolozi nastoje razumijeti trgovinskelnose i
ranu selidbu modernih ljudf .

XOWXUQL ]QDpDM SHUOL NDR SRND]|DWHOM GUX&awyYl
RUJDQL]JDFLMX ORYD WH XGUXAaHQMD GUXaWw maajrhatjeV NXSLQ!|
RG PX4aNDUDFD &a4HQD L GMHFH DOL VH QMLKRYD YHOLDpL
hrane. 7/LMHNRP VXKH VH]RQH NDGD VX VH ALYRWLQMH RNXS
XGUXALYDOL UDGL @&4WR EROMHNRWN.RWX WW LY RMWW D IWWHK M NINDR
VX VORAHQRVW GUXAWYHQRJ SRUHWND XJURNRYDQLP SRYH
WH KLMHUDUKLMVNL SRUHGDN PRaH VH SUDWLWL NUR] VOL
SRIJUHEQLK ULWXDBMOD DQYMAUUDBLY BRIJUHEQLP MHGHOQILFDPD S
SHUOL UD]JOEHLWLK NXOWXUD

Trgovina krznom autohtonim narodima donosi staklene perle koje se ubrzo razvijaju u
MHGDQ RG QDMYDAQLML SUHGPHWD ]D W pelRjash®se vidd L] YHC
QMLKRYD YDaQRVW QH VDPR ]D QDURG NRML MH QMLPD
proizvodili. $QWURSORANL IRNXV QD VWDNOHQH SHUOH LVSLWXN
NROLPLQX SRORADM ERMX tbbRljéy\taxdrijeahj’ BjikoQe sitolkeV Y U K X



7UDGLFLMD QMLKRYH SURL]YRGQMH RG VWUDQH QDWLYQLK
QMLKRYH Oksio-hasRaVelkikultvide tradicifé: 21,

$QDOLWLPND NHPEMD X DUKHRORJLML

Arheologija kao znanost XVWDYQR SURXpDYD L LVWUDA&XMH VWDU
UHNRQVWUXNFLMH FMHORNXSQRIV WIRWRDAM X RAMWWIRH hEDROC/MHY I
ljudskog razvoja primarno kroz materijalne ostatke starovijekovnih kultura,lagiecse sve
YLAH SRYH]XMH V GLVFLSOLQDPD SRSXW IL]JLNH NHPLMH L
DQDOLWLPpNRP NHPLMRP NRMD VH RGQRVL QD LQVWUXPHQ
kvantifikacije anorganskih elemenathQ DOL]DPD YR XMBBMMHEDM X SUREOHPL I
datiranjaiodJHYyLY D QM D Siklalukriawnedebe proBldine, analize se provod&rhu
]JDAWLWH DUKHRORANRJ XjegeWNTDU RBNR EURSHD GV RIBDUR XNOA a
VH REOLFL RAWNKHGND SUQ MMKIRY E H, t¢ Se@rovibBidhaYij@sbhiH LOL V
Promjene na materijalu mogu biti uzrokovane prirodnim procesom starenja, ali i destruktivnim
djelovanjem agenasa na magdriupotrebljenim kod stvaranja arHd®a Ndgela, postupka
restauracije i konzervacigsDGL VSUHpDYDQMD QHSRAHOMQLK SRMDYD
VSURYHVWL NRQWUROX NYDOLWHWH PDWHULMDOD LVWU
mikroklimeikliPH WHP SHUD W Xdditediti K§r@én Qi MW&® UMD QL]DPD L SUD?Z
SULMH SRKUDQMLYDQMD DUKHRORANRJ GMHOD X SULNODGTEL

.DNR VX DUKHRORA&ANL X]RUFL pHVWR MHGLQVWYHQD G
SULNODGQLK DQDOLWLpPNLHK phnjgdiR GPoovoddr BeHdestriktivng $UD Y Q
nedessUXNWLYQH DQDOL]H X]JRUDND RYLVQR 3aHOIB®RAHOHIPRRU
je da je metoda analize nedestruktiyddiDNR EL VH HOLPLQLUDOR XJIRNRYDQN
mikroskopska, X] XQLAWHQMH PLNURVNRSVNH NROLpLQH PDWH!
VOXpDMHYLPD NDGD VH X]RUMNRWUXMM QM) R REAHHWIRIG M HIIQ D O
SURYRGH X ODERUDWRULMX D L]JERU PHWRGH RYLVLW UH R
uzorka, o udjelu analita u uzorku i o fizikahkemijskim svojstvima analitaRazvoj
LQVWUXPHQWDFLMH GRYHR MH GR WRJiba &brkddkvai@QDV SRWL
analizu i interpretciju dobivenih rezultata, a miniaturizacijom brojnih umsémata mnoge
PHWRGH SRVWDMX SULMH®XRRRVWNR YRR N IQXH! S UIR iGBGMH YH U \
analize ili direktne analize ispitivanih uzoraka.



1LWL MHGQD DQDOLWLpPpND PHWRGD VDPD ]D VHEH QLMI
analiziranom S U H G P H 8&Xmord KaimbinirattY L&AH WHKQLND =ERJ WRJD MH
SUHJOHG SRVWRMHULK PHWRGD SUHGQRVW metodg Mag&R VW D W N
primijeniti (Slika 1)

Stilsko | vremensko Stilska ocjena
Objekt odredivanje, Istrazivanja zracenjem (Vi$, R, UV, X, e, n)
utvrdivanje stanja Odredivanje starosti (TL, C-14, dendrokron. itd)
Anaorganski materijali
Klasi¢éne mikroanaliticke metode ,‘E
I Materijal H Kemijska analiza Emisijske spektralne analize |OES, XRF, PIXE...) [T]
& —
Organsk| materijali 'g
Klasi¢ne mikroanaliticke metode —* ™
Kromatografske metede (1L, LC, GO) :5.‘
' Y
Elementna i . - | Analiza elektronskim zrafenjem (SEM, EPMA} o
fazna analiza —' famias pesp Analiza ionskim snopovima [PIXE, PIGE, RBS) g
‘ g
::::t:::ma i || Analiza struktura X-, e-, n- difrakcija ©
a2
e iveza Spektroskop. metode (IR, Raman, masena spektr.)
Elektronska Analiza kemijskih
struktura promjena, propadanje _l Seelgzosiopiie. fotosaiions

Slikal. . HPLMVNH L IL]JLNDO Q B LIV@DNR RVE Q! BIFWNM B QRLIANRHD X 11 X M |
karak HUL]DFLMX DUKHRIOR4ANLK REMHNDWD

2.2.1 Uzorkovanje

S obzirom da se kemijska analiza provodi na malom dijelu ukupnog materijala, izbor
WRJ GLMHOD QDNM®D& QWML NRI VRVB/NDYD 'D EL UH]XOWDWIL
VDVWDYX VOLpLWL FLMHORNXSQRM PDVL PDWHULMDOD NRN
UHSUH]HQWDWLYQLP D SRVWXSDN NRMLP VH GRELYD X]RU
pogred N X XOD @Y aspudk NMSHU MH SRJUHAND XYRUD RRY®MD @ MB URR SR J
7RPH VH SRGUHYXMH SODQ X]RUNRYDQMD SULOLNRP pHJID
svojstvima materijala koji se uzorkujel. planiranju treba definirati postupak wkovanja,
mjesto uzorkovanjar{situ LOL X ODERUDWRULMX YHOLpPLQX L EURM X]
reprezentativan ispitni uzoraklkoliko je uzorak homogen, bilo koji dio materijag LW UH
reprezentativanOHy XWIYMUOLQD MH DJRKIDRORENWKHURIHQD WH MH Q.
uzoraka kako bée osigurala reprezentativngst.



B3RJUHANH X]JRUNRYDQMD PRJX ELWILSRXWMINDQ 5 RMIOLMHG
KHWHURJHQRVWL PDWHULMDOD NRML VH XJRWIN XM H G QDR
WX KHWHURJHQRVW 60OXpDMQH SRJUH&NH ODN&aH VH NYD
SURPMHQH VDVWDYD X]J]RUND V RE]JLURP QD PMHVWR L YU
PHWRGD LOL UXNRYDQMD X]RUNRR INERHVRVR XDR BRBUY B MH
VPDQMLWL X]LPDQMHP YHUHJ EURMD X]RiyyestandarégdndgR L]UD"
odstupanjat® 7],

8]RUNRYDQMH VH PRAaH VSURYHVWL VOXpDMQLP VXV
X]JRUNRYDQMHP 3ULOLNRP VOXpDMQRJ X]J]RUNRYDQMD X]F
JHQHULUDQLK VOXpDMQLK EURMHYD SUL pHPX VYL X]RUF
AnalizaMH YUOR MHGQRVWDYQD RPRJXUXMH VWDWLVLPpNX S
primijeniti kada je uzorkovana populacija homogena. Sustavim uzorkovanjem uzorci se
X]LPDMX X RGUHVYHQLP YUHPHQVNLP LOL SURVW®RIdQLP LQ\
RGDELUH VH VOXpDMQR D SRORA&DML VQRONHGHQLLK VPM &V BNDL
razmacima unutar ispitivane populadifé. Prilikom slojevitog uzorkovanja, ispitna populacija
sepodijeli u slojeve, tj u podpopulacije za koje se F&R VWDYOMD GD VX KRPRJHQF
X]RUDND L] LVWLK SRGSRSXODFLMD ELWL PDQMH RGVWXSD
populacije na podpopulacije, uzorci segu uzimati unwdr jedne podpopulacije sustavnim ili
VOXpDMQLP X]RtUitNRiv DZQrkbMaRjem izbor pojedinih uzoraka temelji se na
SUHWKRGQLP VSR]QDMDPD R PDWHULMDOX NRML VH X]JRUN

uzorkovanje provodi®.

2.2.2.Metode pripreme uzoraka za analizu

2VQRYQL |DGDWDN SULSUHPH X]JRUND MHVW SUHYRYHQI
analizu.7HNXuL L SOLQRYLWL X]RUFL SULSUHPDMX VH KRPRJHQ
pyuvwL X]J]RUFL VH SULMH VDPRJ RWDSDQMD @iRam@eMX XVW
uzoraka mogu se podijeltia one koji zahtijevaju kemijsku pretvorbu, poput derivatizacije, te
na one koji se temelje na fizikalnim procesima poput usitnjavanja, filtracije, destilacije,
HNVWUDNFLMH L LRQVNH L]PMHZDot potughd ¥ WidmogluiRiil ND RY L
RUJDQVNL NRG NRMLK VH VDVWRMDN QDM (ketlakofth ) ROLUD
sastojak u otopinu prevodi razlaganjgth 1HNL VH XJRUFL ODNR RWDSDMX X Y
vodenim otopinama kiselinaOL ED]D D GUXJL ]DKWLMHYDMX VQDAaQH |
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Primjerice, za razbijanje silikatne strukture u silicijskim mineralima potrebna je visoka
WHPSHUDWXUD L VQD&4DQ UHDJHQV NDNR EL VH GRELOL NDV

2.2.2.1 Mikrovalna digestija

8 VYUKX SUHYRYHQMD NUXWRJ X]JRUND X RWRSLQX NRUL

i digestije uzoraka. Da bi bila efikasna, digestija mora razoriti maticu uzorka kako bi analiti koji
se namjeravaju mijeriti bili slobodni i topljivi,te se@D ]LOL X REOLNX SRJRGQRP ]
UDVSORALYRP DQDOLWLpPNRP PHWRGRP 9HULQD SRVWXSDN
analizi bazira se na otapanju jakim kiselinag#NOs, HCI, Ho.SOs» +) SUL SRYLAHQL
temperaturamal DMpH&UH QDY HGMHAPLL Q RMAKDAPHEISe Ka:

x PRNUR VSDOMLYDQMH NRMH SULPMHQMXMH WHNXI

sumporrD GX&aLpQD L SHUNORUQD NLVHOLQD
Xx VXKR VSDOMLYDQMH NRMH XJODY QR RjaxuNz@aki X p X M H
ili u struji kisika;

X XOWUD]YXpQR UM PLOWM BYBYREL SRPRUX XOWUD]Y X

Xx PLNURYDOQR UD&pLQMDYDQMH
1975.godine dolazi do velikog pomaka u tehnikama pripreme uzoraka, kada autor Adel Abu
SamraprviL]YMHAUXMH R XSRWUHEL L]M&apostpSmaldipesti@ L NUR Y D (
2G WDGD MH PLNURYDOQR UDJ]DUDQMH SULKYDUHQR NDR QD
X]JRUDND D WHKQLNRP VH VPDQMLOR YULMHPH UD]DUDQMD
uzorka kao i gubitak hlapljivih komponena& . 9 DULUDQMHP NLVHOLQD X UD]O
WH X NRPELQDFLML VD VQDJRP PLNURYDOQRJ JUDPpHQMD L C
SRWSXQR RWDSDQMH XJRUDND X aWR MO RRINKRIGLHYUQRIRPUWHD
24 OLNURYDOQR UD&apLQMDYDQMH PR&H VH SURYRGLWL X RW
se proviGL X JDWYRUHQLPD kéRae BaRal X ieQpenatir>2". Osnovne
SUHGQRVWL PLNURYDOQRJ UD XulQRWDIW DUQIMD LYK DED(QQ DY |
LVWRYUHPHQR VLJXUQRVW UDGD XSRWUHED UD]JOLpLWLK
P R J X (i Q Rjpairagjbl iRetode digestif® 32, Glavni QHGRVWDWDN RYH PHWRGH
MHVW QHMHGQROLND LUPNBPRGEGMHRO 5 RYXIGHDQ@®LIJHVWLMH NR(
SRYLAHQD NRQFHQWUDFLMD NL¥HOLQD X SDUDPD QDNRQ Gl

IDMpHAUD NRPELQDFLMD NLVHOLQD XNOMXpXMH GXaLpt

vodikov peroksid®*%l, Za otapanje elemenataragovima iz silikata koristi se fluovo G L p Q D
NLVHOLQD LDNR VH QDVWRML L]JEMHUOL JERJ VY&RMB:WRNVLD
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ZERJ WRJD a4WR +) PR&H SURXJURpPLWDHY®WAVPH GNRKS INW DN FE
NLVHOLQH PRAHBXWQMBDRWRSDQD LPD YHOLN VDGUADM NUX
SRYHUDQMH SR]JDGLQVNRJ VLJQDOD L WLPH UH VH VPDQML
interferencijd" %8,

8 FLMHORP SRVWXSNX YUOR MH PBroga@itanj® Rub¥el Q RV W
PLNURYDOQRJ JUDpHQMD 8VSRUHGERP EU]J]H L VQDA&QH GLJF
MH GD VH EROML UH]XOWDWL GRELYDMX ODJDQLMRP L VSR
WODND L WHPSHUDWXUH XD®RWXG X $HRPHWOH B X P [EVFDIN @LG H
BULPMHQRP GLJHVWLMH X YLaAH NRUDND QDVWRML VH SRVW
SRVWRML UD &L Qi piva'QilMrikoxaksl 43 . Q R P

2.3. Atomska spektrometrija temeljenana XOWUDOMXELpDVWRP L YLGOMLYREF

Za analizu elemenata u tragovim@aRJX VH SULPLMmM&Ad®Vatonaske] OLpL W
spektranetrjiH WHPHOMHQH QD XOWUDOMXELpDYV ¥ Bvwh met6daG O ML Y F
QDOD]L X SRGUXpMX  Gnh)MoHMORY 'Hijel@in malbdijurV ¢ood). Pr&iBosti
tih metoda su visoka selektivnost, brzina, prikladnost i umjerene cijene instrungeobzirom
da se spektrometriisk  URXpDYDQMD DWRPD SRPRiUX XOWUDOMXELpPD
obavljatisamoX SOLQRYLWRM VUHGLQL JERJ GR hptij¢isdrneé ahrlixekH Q RV W
SURYRGL VH DWRPL]DFLMD SURFHV NRMLP VH X]J]RUDN LVS
pare.Atomske se metodemeljena pojavama apsorpcije, fluorescencije i emiéife te na
pHWLUL QDpLQD DWRPL]DFLMH DWRPL]DFLMD X SODPH
atomizacija u induktivno spregnutoj plazmi i (4) atomigaai plazmi istosmjerne struje.

U instumentima atomske spektrometripgimjenjuju se monokromati ili filtri za
RGDELUDQMH YDOQLK GXOMLQD WH IRWRQVNL GHWHNWRUL
LPDMX VSUHPQLN X]J]RUDND D RQ PR&aH ELWL S@A@MBRHQ SOOI
DWRPVNL X]RUDN 6SUHPQLN aawrRAdjuV<pisranik bitthiskiv paraG VW Y R

2.3.1. Atomgke emisijske metodes atomizacijomu plazmi

30D]PD MH YRGOMLYD SOLQVND VPMHVD NRMD VDGUAL
HPLVLMVNH DQDOL]JH SULPMHQM X Miéektrgri oEhovd ®VQdljiNeDir$eD D] P D [
a vodljivosti doprinose i kationi uzorka. Stvoreni u plazmi, ioni argona sposobni su za
apsorpciju dvolino snage iz vanjskog izvora NRMD WHPSHUDWXUX RGUAabD

12



SULNODGQRPH ]D GDOMQMX L Réanle] plazmsod tri ESteVINRD DpPpQR F
LVWRVPMHUQRJ HOHNWULPQRJ L]YRUD VQ Iné@dk¥enti€Q HUDW R
QDMYHUH SUHGQRVWL JOHGH RVMHWOMLYRVWL L EURMD |
indukivno spregnuta plazn{dSP, eng ICP).

Na Slici 2 shematski je prikazavor induktivno spregnute plazm®astoji se od triju
NRQFHQWULPQLK NYDUFQLK FLMHYL NUR] NRMH VWUXML SU|

FHQWLPHWDUD D YUK WH FLMHYL RNUXa&XMH LQGXNFLN
radiofrekvencijskim generatorom. lonizacija protd DUJRQD ]J]DSRpPpLQMH LVNUR
navojnice. Nastali ioni dolaze u interakciju s promjenljivim magnetskim poljem nastalim
LQGXNFLMRP QDYRMQLFH D X]JURN MH SUVWHQDVWRP NUH
Ohmsko zagrijavanje, kao posljedica oMa otpora tom kretanjiPlazma mora biti toplinski
LIROLUDQD RG YDQMVNH NYDUFQH FLMHYL ]JERJ YODVWLW
prookom DUJRQD RNR VWLMHQND FLMHYL pLPH VH KODGH XQXW
usmjeruje plama® 7LSLpQD SOD]PD LPD YUOR LQWHQ]JLYQX EOL
UHSRP VOLDQ BkaOdedniHpkiz)Jezgra se prostire nekoliko milimetara iznad

cijevi, a proizvodi spektralni kontinuum, na koji je superponiran atomski spektaraatfio

radiofrekvencyyska
indukcyyska
= navojnica

magnetsko
polje

protok uzorka T T protok nosaca 1

kao aerosol argonske plazme

Slika 2. Induktivno spregnuti plazma izvéf!
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2311.2SWLpND HPLVLMVND DWRPVND VSHNWOEHSP HWULMD V SI

2SWLpND HPLVLMVND DWRPVND VSH N&stuehRikaVKdjesL MD V
RPRIJXUXMH DQDOL]X HOHPHQDWD X WUDJRYLfda,JRWRYR
SULPMHQMXMH VH X DRDKQ]LBKWRECH Q DA WD WH XHRNOIND WO
uzorakunutar instrumenta konvertira se u aeroSORP R U X Q H BXkad {dkaURa! D
plazmenulCP bakllu JGMH RWDSDOR LVSDUDY DU kpr§ Rdamory, Xélike VH HOI
kapljice odvajaju se u otpad, a fine male Ikap se odvode do plazm® 9LAH RWG
injektiranog uzorka odlazi u otpadok se svega % ili manje odvodi do plazmeJ plazmise
SREXyXMKEULRIRYUDWNX X RVQRYQR VWDQMH GRODIL GR HPL
duljina za pojedini element te {gravo intenzitetog HPLWLUDQRJ ] kobdertr@djeD PMHU
DQDOLWD X SOD]JPL =UDpHQMH V sigriald kgjHsB pétord Kpniver@Eindjid WY D U |
uinformacijeo koncentracijama elemenakaSlici3 SULND]DQ MEBEB(ICBAPBIHQ ,&3
XUHyDM

Prijenos optike

Radiofrekvencijski - T O T
generator L S 3 Spektrometar
Aroon Nebulizator ] l
= ‘ Mikroprocesor
. 1 elektronika

Pumpa

Uzorak

Racunalo

\\\Wﬁrﬂj’

E———

Slika 3. Shematski prikaz ICP atomskog emisijskog spekrometra s osnalj@lovima
instrumentd*
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2.4. Spektroskopija ionskim spojevimal4”

U raznim interdVFLSOLQDUQLP SRGUyipénl m&lazétazhiovrnd i X
spektroskopskenetode analize ionskirenopovima IBA éng. lon Beam Analysis 1DMpHaUuUH
NRULAWHQH P HRMaARBthddeedX3gy Emission pHV W LF D P DehdQebské LUD QR
] U D p)HRBE Rutherford Backscattering Spectroscopp X WKHUIRUGRYR UYDVSU&H
NRA (Nuclear ReactionAnalysis analiza nuklearnih reakc)ja ERDA (Elastic Recoll
Detection Analysis RSDAaDQMH HODVWINQBtannRG Eakhilssioh ion
microscopy SUHWUDAQD PLNURVNRSLMAMay pikpvi P hrotaskaD Q LK |
LRQL]JLUDMXUHJ | WHOHDVOD GHER]YPDMW VH SURFHVL PHYyXGMH
UHAHWNH PROHNXOH SRMHGLQ Pp2paven® i RrEcesa.v@dmajsV R PV N
YDAQR ]D HNVSHULPHQWDOQX QXNOHDUQX L pHVWLpPQX IL]
spoznajaizRJ SRGUXpMD QDVWDOH VX WULGHVHWLK JRGLQD C
SRPRUX SUYLWRLNDFADOHUWMHQLK pHV WhrfalajiNtR dhju dnép ibvaW RY U H
'‘DQbaQML VH DNFHOHUDWRUL LRQD HQHUJLMH YLa&H OHO9
karakterizacije materijala(analize elementnog ili izotopnog sastavajod metoda
karakterizacije metalanopubrzanih iona upotrebljgD VH ]|D R]J]UDpPLYDQMH X]J]RUDN
VH SRWRP GHWHNWLUD JUDpHQMH NRMH M HoQDUM¥OBWOWR PHYX

8 RGQRVX QD WUDGLFLRQDOQH NHPLMVNH WHKQLNH R
prednostiovihaaO LWLPpNLK PHWRGD VX

- PRIXUQRVWL DQDOL]H YUOR PDOLK NROLpPLQD PDWHULMN
velika osjetljivost i nedestruktivngst

LVWRY UHP H Q Roi&tradijalv#iko@ Mdih elemenata ili izotopa u uzprku

upotrebom fokusiranog ionskog snopaGUHYLYDQMH SURVWRUQH GLVW

uzorkuy

jednostavnost interpretacije mjernih podataka
24.1. PIXEN" 48
2EDVMDYDQMHP PHWH BR&WRQ IGHE DY WH &UA- SURFHV

ZUDPHQMH HODVWLp QR VWDIVFSHU & H QUHINGMIGRIGILHVQI pHVWLFH L]
reakcija. IDMYHUL VH GLR SGRKIO\RP FRYRPYPHEEEHORYDQM X
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Frodukti nuklearnih
reakcija (NRA)

v — Zrake (FIGE)

Strujni puls (IBIC)

Izbijene (recoil) jezgre
(ERDA)

lonski snop Prolazne Cestice (STIM)

A-zrake (PIXE) Rasprsene Cestice

Raspriene Cestice (RES)
META / UZORAK

Sekundami elektroni {SEI) Swietlo (IL)

Slika4d. 3URGXNWL NRML QDVWDMX PHYyXGMHORYDQMHP

.DUDNWHU LVMIHPHQRH; SURXPpDYD VH VSHNWURVNRSLMRP 3,;(
PHVWLFH LOL WHANL LRQL XEU]DYDM X x¢zokkdbhirzd énididlD WR U X L S
Coulombova interak@a upadnih iona i atoma u meti rezultira ionizacijom atoma peete
VWYRUHQD VH a8XSOMLQD SRSXQMDYD HOHNWURQRP L] YDC
emisiom X JUDpHQMD -IBNR®H YD]OLpLWLK HOHPHQDWD UD]JOLN
WH HQHUJLMH RPRJXUHQD MH LGHQWLILNDFhQtMdlje HOHPHQW |
RPRIJXUXMH LQWHQ]JLWHW 6SHNWURVNRSLMRP 3,;( PRJX VH
velik brojelemenataD PHWRGD MH X SULQFLSX QHGHVWUXNWLYQD L
RGUHYHQH YUVWH PDWHULMDOD QLMH BSRWHGHEQD R M]RWNRIHE
LOQWHIJULWHW PHWH RGQRVQR QH RaAWHUXMH MX

Jedan od materijala koji je u ovom pogledu vrlo pogodan za PIXE je staklo. Za
VWUXMH LRQD NRMH VH WLSLPpQR NRULVWH XlIs2@DOL]L VWD
PRIJX VWDYLWWRK MBDNXEBRMQLP VOXpDMHYLPD SUHGQRVW N
LDNR VH PR&AH UDGLWL L X JUDNX

2.4.1.1.Princip radaakceleratorskog sustava’ 48

X-1U D p HQ MrenoLj® @roténima vodikaL] L]YRUD LRQD V(elgDVSUA&ELY
Sputtering. 1z ionskogizvora snop negativnitona fokusira selismjerava prema akceleratoru
(1.0 MV Tandetroi a naizlazu iz izvora, nalazi se analizatorski elektromagnet koji snop iona
] D N U H U H Kpbtroliranjem magnetskog poliau eleRPDJQHWX PRAHPR NRQWUR
LRQD NRMD 0H SUR UL MBRTdDdeEFdhEXeeIrBLYY [ @lBktrostatski tandem
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DNFHOHUDWRU NRML HOHNWULPQR SROMH GRELYHQR SRP
ubrzavanje ionaCijeli terminal, remen, alaeratorske cijevi i ostale komponente generatora
]JDWYRUHQH VX XQXWDU FLOLQGULPQRJ WHMRIRICOLQRMHP VI
pod tlakomodoko 10 bar& VUHGLQL FLOLQGULPQRJI WDQNIZKQDOD]L VI
prolaze ubrzanL RQL D WDQGHP YUVWD DNFHOHUDWRUD ]QDpL GD
GYD SXWD ]D XEU]DYDQMH dv&® @bExanja biti iubizanRQRIYV €amlitl R
SRWHQFLMDOD L]JPHYyX WHUPLQDOD L X]J]HPOMHQRJ L]JOD]CLC
dvostruko manjem naponu.

NDNRQ LJ]ODVND L] DNFH O Hiliz&tonsR eléktronagngt, Kdff RPRIMH X D
magnetskog poljanop ] D N U H U HKpRo bi gnop nakon analizatorskog magneta uvijek bio
u istom smjeru postavljena je posebna pukotina koM FUL VWUXMX OLMHYR L GHV
putanje snopaMjerenje struje spojeno je povrathom vezom na terminal akceleratora, a ukoliko
VH QDSRQ QD WHUPLQDOX SRYHUD LOL VPDQML VQRS UH
struja na toj strani poko H SRYHUDWL LOL VPDQMLWL A&aWR 0H VLJQD
napona, odnosno smanjenjem.

Prolaskom kroz pukotinu, snop dolazi do skretnog magneta gdje se usmjerava prema
AHOMHQRM HNYV S HdodkE hiQropoiE Slikald) Orijeiladka u eksperimentalnu
komoru(Slika6) VQRS VH GRGDWQR IRNRWPLDUD IBWNFRILIK NOBEUXSF
NRPRUL |D UDVSUAHQMH LVSLWXMX VH SURFHVL NRML VH G
uzorkom i to na mikroskopskakali dimenzijaDetektira se X]UDp Hh@MBpPpLYDOR SRMD|
signal (eng. amplifief, a kao rezultat dobijuse spektrtt NDUDNWH-JUDWH QO BJ WH

koncentracije oksida i elemenata u jedinicama ppm.

Slika 5. Shema eksperimentalne linije iongkéroprobe
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Slika 6. Eksperimentalna komora manskoj mikroprobi
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3. EKSPERIMENTALNI DIO

19



3.1.Kemikalije

.RULAWHQH NHPLNDOLMH ]D UD]DUDQMH X]J]RUDND PLNURYDC
HCI(1), t 30 %, 7TUDFH6(/(&7 ]D DQDOL]X X WUDJRYLPD
Analytical, SAD;
HCI(2), t37 S D pPLVWRUH S URdricH RSADD Za Gbtidd®
GLJHVWLMH NLVHOLQD MH UDJULMHYHQD QD NRQF
H3sBOs, ultra 99,999 p LV WRRTIMETRIC SURL]YRYDpPMBEPDH ND
Za potrebe digestije pripremljena je otopina koncentraaijeg.%;H
HNOs, t37 S D pLVWR U HSigga/Adidly SAPD p
HF, 48 XOWUDSXU pLVWRUH 'BURYUWR®Wp 10MHHUAFDNDp N D
=D ,&3 DQDOL]X NRULAWHQ MH PMHAaRXJ, A, 1B, BaYB),C&Od)G &HUYV
Co, Cr, Cu, Fe, Ga, Mn, KLi, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Sr, Ti Zn, koncentracijel000 mg/L,
SURL]YRyDp OHUFN 'DUPVWDGW 1MHPDpPpND

3.2. Pregled uzoraka

Ukupno je zaprimljend20 uzorakaSHUOL L] DUKHROG®R toydilKjeLY NRSL QL
analizirano ICP-OES metodom nakon destruktivne pripreme uzoraka digestijom
potpomognutom mikrovalovimaa preostalih 1Inedestruktivnom metodom analjzRIXE
metodm, NRMD MH SURYHGHQD QD ,& QW NVWXOW X X5(XakHiy TVEROA N R RI
3) prikazaniX]RUFL SHUOL SUHGYLYHQLK ]D SRMHGLQX DQDOL]X
NRMHP VX SURQDYHQL WH PDVX X]J]RUND N Bdkilviid ehaBzZze EL Y HQ L
LIDEUDQL VX X]RUFL SULEOLAQR Mdip@endmdlLusitriRiEeCpbti® L ER M|
analizirati, dok se za potrebe nedestruktivnih metoda uzimao svaki pojedeni uzorakiriaanali
QD UuD]OLpLWLP GLMHORYLPD
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Tablica2. 3RSLV SHUOL SUHGYLYHQLK ]D GHVWUXNWLYQX PHWR

REDNI
BROJGROBA BROJPN-a MASA, g FOTOGRAFIJA

BROJ

1. G-162 PN=1231 5,00

2. G-137 PN=1091 5,55

3. G-130 PN=1055 4,99

4. G-40 PN=176 5,44

5. G-161A PN=1239 5,34
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Tablica2. 3RSLV SHUOL SUHGYLYHQLK ]D[MastavVal ) XNWLYQX PHWR

REDNI
BROJGROBA BROJPN-a MASA, g FOTOGRAFIJA
BROJ
6. G-161B PN=1239 5,23
7. G-194 PN=1403 5,38
8. G-167B PN=1275 5,03
9. G-193 PN=1326 3,86
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Tablica3. 3BRSLV SHUOL SUHGYLYHQLK ]D QHGHVWUXNWLYQX PH

REDNI
BROJ GROBA BROJPN-a MASA, g FOTOGRAFIJA
BROJ
1. G-7 PN=36 0,5607
2. G-141 PN=1127 0,074
3. G-179 PN=1344 1,1897
4. G-35 PN=407 0,4718
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Tablica3. 3RSLV SHUOL SUHGYLYHQLK ]D QHGHVWUXNWLYQX PH

REDNI BROJ MASA,
BROJ PN-a FOTOGRAFIJA
BROJ GROBA g
5. G-197 PN=1459 0,1502
6. G-82 PN=846 1,2469
7. G-133 PN=1063 7,0561
8. G-194 PN=1403 6,3098
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Tablica3. 3RSLV SHUOL SUHGYLYHQLK ]D Qndstatb VU XNWLYQX PH

REDNI
BROJ GROBA BROJPN-a MASA, g FOTOGRAFIJA
BROJ
9. G-127 PN=1047 1,0253
10. G-100 PN=729 0,5232
11. G-103 PN=833 7,9039
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3.2.1. Odvage uzoraka zdestruktivnu metodu analize

B3RG GHVWUXNWLYQRP PHWRGRP DQDOL]H SRGUD]XPL!
uzoraka stakla mikrovalovima te analiza dobivenih otopina@E&S metodom.Destruktivna
analiza provodila se na dvije probe uzoraka, md®g000 g, a uzorci su imenaviaedim
EURMHP L SULSDGDaMIK tbRMHallRdaR4) Rl brojevi uzoraka odgovaraju

rednim brojevima uzoraka navedenifiablici 2.

Tablica4. 3RSLV RGYDJH X]RUDND SUHGYLYHQLK ]D GHVWUXNW.L

BROJ GROBA,
REDNI BROJ UZORKA MASA ODVAGE, g
BROJ PNa
1a 162 0,2998
1b PN=1231 0.2998
2a 137 0.2977
2b PN=1091 0,2997
3a 6130 0,2997
3b PN=1055 0,2995
4a .40 0.2997
4b PN=176 0,3000
5a G161A 0,2998
5b PN=1239 0,2994
6a 1616 0,2994
6b PN=1239 0,2991
7a G104 0,2999
7b PN=1403 0,3000
8a 1676 0,3000
8b PN=1275 0,3000
9a o103 0,2991
9b PN=1326 0,2995
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3.3.Instrumenti

2SUHPD NRUL&WHQD |]D SURYHGEX GHVWUXNWLYQH PHW
-tarionk V. WXpNRP ]|D XVLWQMDYDQMH VWDNOHQLK SHUOL
VWDNOHQR SRVXyH SLSHWH PHQ]JXUH NDSDOMNH
SODVWLpQH SLSHWH ]D SLSHWLUDQMH +) NLVHOLQH
DQDOLWLPpND HOHNWURQVND YDORDHBR IMHPOFRPDp OHW)
XUHYDM ]D PLNURW MO @ X NGIRINREXZ DfiSridkim posudama XP1500,
SURL]YRYDp &(0 6%
- automatska pipeta RAININ EXLF za pipetiranje uzoraka u epruvete.
8 U H z® Mikrovalnu digestijlje zar RUHQRJ WLSD D QD JUDILpNRP ]DV
prikazuju se tlak itemperatura. Kontrolni senzori uronjeni u kontrolnu posudu s uzorkom
RPRIXUXMX VWDOQR RpLWDYDQMH WODND L WHPSHUDWXUH
YDULUDMX UL V4Q@&E0R12000Mh Hi&k khrax. 800 pgi max 55,16 bar), temperatu
(max 300 f& WH YULMHPH ]D SRVWL]DQMH L RGUADSDRWHVAMB
prikazan naSlici 7.

Slika7. 8UHYyDM ]D PLNURYDOQX GLJHVWLMX

Analiza elemenata u tragovima provodila se na spektrometru induktivno spregnute plazme
RSWLpNH HPLVLMVNH-OES HOWEQOW P SHAMADEUHCORP®ORATION,
KYOTO JAPAN.UreyDM MH S BlikdrbeBD ® QD

27



Slika 8. ICP-OESza analizu elemenata u tragovima

Slika 9. ICP-OES za analizu elemenata u tragovima, desno: Auto samplei28@XCETAC

Spektroskopija PIXE provedene QD DNFHOHUDWRUVNRP VXVWDYX
%RANRYLU X /DERUDWRULM Sudd sk Qaatdi WdiNdhsksl iEHvova@RS RY D
DNFHOHUDWRUD UD]QLK VXVW D Ydahksp&ijrier@alin linijal Eojg X V L U D ¢
]DYUGDYDMX V ek§pBrivhearEa@imP komorama speatiziranim za pojedinu

eksperimentalnu metodl8 DQDOL]L MR Q\RNL AWRY V eodD Spottearlgy DQMH P
akcelerator D MV Tandetronte eksperimentalna linija PIXBK ao senzor rendgenskog

JUDPHQMD NWR Bi(L3 deteiQorM® W HQ WHNXULP GXA4LNRP 2YLP GH!

28



istovremeno efikasno registrirati rendgenske zrake u rasponu energija od oko 0.7 do oko 25

keV. Akceleracijski sustaghematski je prikazan r&lici 10, a sam akcelaor naSlici 11.

Slika 10. Shematski prikaz akceleracijskog susté¥a

Slika 11. Akcelerator 10 MV Tandetron
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3.4.Priprema uzoraka za digestiju

8]RUFL SHUOL SUHGYLYHQL ]D GHVW Usiijew L Ya@xike® HW R G X
V W X (SN B2) apotomVX L]YDIJDQH SR GYLMH RGYDJH SBJMHGLQRJ
2GUHVHQH RGY D Jblic4ahbdésDrasuinijskm O DamarSlika 13)

Slika 12. Usitnjeniuzorci perlimase ~ 1,20 g

Slika 13. Odvage uzorakss HUOL X DOXPLQLMVNLP ODYLFDPD
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3.4.1. Digestija staklenih perli

=D RGUHYyLYDQMH VDGUADMD HOHPHQDWD X WUDJRY
metodom uzorke perli prethodno o potrebno razoriti i prevesti u otopinu. U tu svrhu
NRULAWHQR MH PLNURY DO Q Riobizh® didpigeMdfiltriaj® $2N RjigaG LI H VW
ICP-OESWHKQLNRP RGUHYyXMH VDGU&ADM HOHPHTaDIMI®u 2GYDJH
poglaviju 3.2., NRULAWHQH NHPLNDOLMH ]D UD]DUDRIM.H VXHRUW DXUDH
opisani su u poglavlju 3.1.1.

Mikrovalna digestija uzoraka provodila se razlaganje dva stupnjaX] SRYLaAHQX
temperaturu i uz reagense HBEBO3, HNGs, i HF. Odvagani uzorciS U H E Bujule@ansku
posudu u koju se potosiodaneN RO L pL Q H navéddeddd Tabli¢iB. Tako pripremljeni
uzorci ostave se stajab UHNR QRUL D VOMHGHUL GDQ WHIORQVNH VF
QRVDp PLNURYDOWR $ XNUHYDHI 3 UHIW KR G QR [Naob @vhplB URJUDF
provedenog prvog stupnjposude s uzorkom se otvaraju i dodsge4%-tna otopina borne
kiseine SRWRP VH |IDWYDUDMX VPMHaAWDMX QD QRVDp L SRNUI
digestije uzorci se hlade do sobne temperature i filtriraju preko filtr papira u staklene odmjerne
tikvice od 50mL (Slika14) 7LMHNRP GLJHVWL M ténmper@uveH thaka ¥ ¢iljef D UD P H'
NRQWUROH SRVWLaH OL VH |DGDQD WHPSHUDWXUD X RGUH
prikazana je U ablici 5.

Slika 14. Odfiltrirane otopine uz@ka u staklenim odmjernim tikvicama od B0
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Tablica5. . RUL&A&WHQD PHWRGD PLNURYDOQH GLJHVWLMH

Volumen PROGRAM DIGESTIJE
reagensa
.. Vrijeme
Max Vruemel_za_ Max tI_ak, Temperatura, R G lJJ aDYCL
snaga, uspostavljanje psi ' )
= & 3mL w temperature, min f& temperaturi,
g 8. HNOs+ min
2 § 9 mL HCI
o4 8 *3mL 1200 15 800 210 15
- HF
+/$ (1-(
.. Vrijeme
Max Vrijeme za Max tlak, Temperatura, R G LJJ aDYC
shaga, uspostavljanje psi fa ' temperaturi

= W temperature, min . ’

@ min

= 25mL

17 HsBO

o % 1200 15 800 170 10

+/$ (1-(

3.4.2. ICROES analiza elemenata u tragovima

1DNRQ $hjauxoRkaSHUOL X RWRSLQX VDGUADM HOHPHQHYV
ICP-OESWHKQLNRP .RULAWHQ MH PMHARYLWY MM BBREBDPUG &HU
Ca, Cd, Co, Cr, Cu, F&a, Mn, K, Li, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Sr, Ti i Zn, koncentracije 1000
mg/L ]D VYH PHWDOH 2G QDYHGHQRJ PMHARYLWRJ VWDQGDU
RWRSLQH WH NRULaAWHQL DNVLMODYOAQYQR R ROWGHMIYOQIL PS R
(Tablica 6)

3ULMH VDPH DQDOL]JH X SURJUDPX VH RGDELUX HOHPHC(
valne duljine. Registriraju se standardi, odnosno upisuju koncentracije standardnih otopina te
se upisuju pozicije uzoraka na auto sampleru (pozicionira8ié¢)HyDMX PRaHPR ]DGDW
mjerenja te se za rezultat dobiva srednja vrijednost. Dobiveni rezultati prikazuju masenu
NRQFHQWUDFLMX RGUHYLYDQLK HOHPHQDWD X SSP

=ERJ UD]OLPLWLK NRQFH Q Welemdnti BupodtjeljehPiHiQsRupiiz, X X]R U
tesuVH UDGLOD UD]OLpLW®DREDYWDNMWCH Q/NR @] N LY MU HXH JXHD VR /R |
X]JRUDND VX VH SUHEDFLYDOH X NLYHWH D QDNRQ VPMHaW
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Tablica6. 3SRORADM SOD]PH LnddRighFotd@aN D DRFG WMDY M QYB VNXSLQH H.

32/24%- RADNE STANDARDNE
ELEMENTI 5$=5-( (1-(
PLAZME OTOPINE, ppm
Ba, Co, Cr, Cu, .
500mL aksijalni 0,020,1-0,3-0,51,0-2,0-3,0
Li, Ni, Sr, Zn
2500mL o
Al, Fe, K, Mg, Mn radijalni 0,1-0,51,0-2,0-3,0-5,0
+ 5000mL za Fe
5000mL
Ca, Cu, Pb, Na +500mL za Pb radijalni 0,51,0-2,0-3,05,0

+ 10000mL za Na

3.5. Spektroskopija PIXE staklenih perli

Analiza je provedena na akceleracijskom sustavu navedenom i opisanom u poglaviju
3.3.Za izvor ionakoristili su se ionvodika (rotoni) energije 2 M dobiveneelektrostatskim
DNFHOHUDWRURP 09 TDQGHWURQ =DYRGD ]D HNVSHULPH
=D GRELYDQMH QHJIJDWLYQLK LRQD NRULVWLR VHnjemRQVNL L]
transformirali u protone izmjenom naboja u terminalu TandetkoeleratoraNakon ubrzanja
u akceleratoru, protoni su magnetima skrenuti u ionsku mikroprobu gdje su se sudarali s
PHWDPD 8 RYRP VOXpDMX ELOR MH SRWdHZQiRa ERIZL VW LWL
ELOL UHODWLYQR PDOLK GLPHQ]LMD L VD VWUXNWXUDPD MF
je fokusrDQ GR QD SURPMHWBWGOXAMNRLR@EPNRMH VX VH NRULVW
50 do 100 pAAWMH RPRJXUDYDORSFRMNSOQIDKKMWSHNWDUD VD |]C
statistikom u vremenskom rasponu od oko 10 do 30 minutaj@e@nju (ovisno 0 uzorcima).
Za rezultat dobiveni su spgd UL NDUDNWMHODLPVYOMPQRRML VX DQDOL]LU
GUPIXWIN te sutime dobivenemaseneN R Q FH Q W U D F &léfriend®aokskid b QpimkK
3ULMH VDPH DQDOL]J]H SURYHGHQD MH Nbddcteoéntm MD XUH
standardnate certificiranm referentnm materijalmaNIST 620 Soda Lime Glass i NIST 1107

Naval Brass.
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4. REZULTATI | RASPRAVA
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Cilj ovog radge odrediti sastasD U K H R O R & RRukofakethkIgvib perli, dviema
PHWRGDPD RSWLPpNRP HPLVLMVNRP VSHNWUIBRCGEYteLMRP LC
spektroskopijom PIXE. Dobiveni rezultati prikazuju masene koncentracije estane uzorku

u ppm jedinicama, a za nedestruktivnu metodu analize dobiveni su i spektri uzoraka.

4.1. Rezultati ICP-OES analize

Tablice 710 prikazuju koncentracije elemenata dobivene -[CPS analizom.
8VSRUHyXMXuL UH]XOWDWH |]D REMH SUREHupPRIa"dfH XRpLW
E L] pHJD VH PR&H ]DNOMXpLWL ND NRRS WHHy LDY@DDQOM.HiD H DHHR
tragovima Elementi Ba, Co, Cr, €u uzorcima od ®, Li, Ni, SriZn nalaze se u vrlo malim
koncentracijama, posebice Co i Li, s oznakomehd low=nisko). Negativhe koncentracije
R]QDpDYDMX GD GRWLPQRJ HOHPH®® M HGEHPID K SHEEMHAIHPBQ
K, Mg i Mn nalaze se u srednjim koncentraégi® GRN SRV Odemén@MBa, uHMW L UL

uzorcima 15, Pb i Nagpokazuy vrlo visoke vrijednosti masenih koncentracijazorku.
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Tablica 7. Rezultati dobivenlCP-OESanalizom za uzorke pod rednim brojem 1 2

1.G-162, PN=1231 2. G-137, PN=1091
uzorak la 1b 2a 2b

Ba 245 252 309 302
Co 7,57 51 1,82 -1,00 L
Cr 50,4 44 3 46,6 39,5
Cu 13100 13200 34200 32300
Li 63,6 L 70,1 L 63,1L 68,2 L
Ni 78,9 68,7 28,3 22,1

= Sr 280 274 367 358

o

o

’cé Zn 21,8 18,3 170 126

c

% Al 10300 13700 1800 19000

3
Fe 94000 102000 15400 14000
K 12300 17000 13700 17000
Mg 4250 4760 7640 7170
Mn 4640 5130 5240 5400
Ca 33700 53900 34500 54700
Pb 120000 128000 80300 62000

Na 126000 155000 172000 186000



Tablica 8. Rezultati dobiveni ICRFOESanalizom za uzorke pod rednim brojem 3 i 4

3. G-130, PN=1055

4. G-40, PN=176

uzorak 3a 3b 4a 4h

Ba 285 292 300 304
Co 1,36 L -0,515 L 2,39 L 1,21 L
Cr 27,3 25,5 31,7 30,4
Cu 17900 14400 21400 19800
Li 63,6 L 69,4 L 675L 71, 7L
Ni 28,9 26,5 30,5 30,4

e Sr 337 339 350 366

o

a

’cé Zn 14,7 8,16 10,5 4,79

c

% Al 12600 14700 13900 14800

3
Fe 68800 71400 71800 82700
K 9670 12900 12400 15600
Mg 4610 4820 4600 4800
Mn 5220 5510 5280 5400
Ca 33100 33300 37700 49800
Pb 39500 39500 242 247

Na 126000 155000 172000 186000



Tablica 9. Rezultati dobiveni ICFOESanalizom za uzorke pod rednim brojem 5i 6

(elementa), ppm

uzorak
Ba
Co
Cr
Cu
Li
Ni
Sr
Zn
Al
Fe
K
Mg
Mn
Ca
Pb

Na

5. G-161A, PN=1239

5a

281

-2,27 L

27,1

71800

-2,55 L

23,5

361

229

11100

6300

11100

3730

5590

34700

5850

212000

5b

300

-3,50 L

25,1

59500

0,906 L

18,1

353

185

14400

7000

11100

4200

6220

52000

5470

210000

6. G-161B, PN=1239

6a

133

1,23 L

24,3

455

59,5L

28,6

201

12,4

8640

108000

9380

2340

2430

22400

126000

99400

6b

144

-0,203 L

22,9

448

67,7L

26,8

208

7,13

11900

124000

12400

2510

2600

51100

121000

125000
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Tablica 10. Rezultati dobiveni ICROESanalizom za uzorke pod rednim brojem 7,819

7.G-194, PN=1403

8. G-167B, PN=1275 9. G-193, PN=1326

uzorak 7a 7b 8a 8b 9a 9%
Ba 331 359 143 162 334 325
Co 24,2 20,1 -2,82 L -3,87 L 17,1 9,82
Cr 123 112 60,4 56,1 103 77,7
Cu 182 188 605 650 276 248
Li 64,1L 77,5 58,6 L 70,4 L 69,2 L 71,8
Ni 96,8 86,2 22 20,3 68,2 49,7
= Sr 291 297 158 158 263 218
a
7\5: Zn 34,1 36,1 1,19 2,65 31,9 30,8
% Al 40100 54800 11400 17100 39600 37300
e Fe 45900 52300 48900 54200 41800 34300
K 15200 17300 11300 15300 17400 14900
Mg 20500 25500 1660 1860 14400 12500
Mn 825 924 1730 1880 1170 1040
Ca 24900 393000 22300 31900 26800 31100
Pb 117000 1150000 124000 124000 122000 106000
Na 21500 428000 43900 64900 31500 35700
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4.2 Prikaz spektaradobivenih PIXE metodom

Za rezultat pektroskopije PIXE dobiveni sgpekri elemenataza svaki uzorakNa

Slikama 1518 prikazansu k D U D N W Bpgktri/Za/uzprietl kao primjeri spektara koji

VX NRULAWHQL ]D. N& Da@dd¢dim Xslikah& D prikazuje energiju
UHQGJHQVNRJ ] mHYRWDMH NHDIN X S O M H Q LNA €iRambGéLWHW JUD
YLGH NDUD MW raUpbjdid dehbint©KRoje se koriste za identifikaciju elemenata

L NYDQWLWDWLYQX DQDOL]X SWMH ®IGQLHY IHYCCHPWH DIWR Q PH Q R

VX YULMHGQRVNblicatpnBL QD pBDQAQHY RQWLWDWLY QX tth@DOL]X VSH
progam |D REUDGX 3,;( VSHNWDUD W]Y

*83,;:,1 SURJUDP UD
Guelph u Kanadi.

Slika 15. Spektar uzork@od rednim brojem 1
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Slika 16. Spektar uzork@od rednim brojem 2

Slika 17. Spektar uzork@od rednim brojem 3
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Slika 18. Spektar uzork@od rednim brojem 4

4.3. Rezultati spektroskopije PIXE

Tablice 1115 prikazuju koncentracije elemenata dobivene spektroskopijom PIXE.
8]RUFL L DQEQDOL]JLUDQL VX QD YLAH PMHVWD VWRJD V
IRNXVY OR&aH VH SULPLMHWLWL NDNR NRQFHQWUDFLMH H
RGVWXSDQMD D XVSRUHyYyXMXuL X]RUNH PtdpljgnyjiRlén@Ri RGV W X
su Na, Mg, Al, Si, K, Ca, Ti, Mn, Fe, Cu i Pb, a ovisno o uzorcima koncentracije tih elemenata
YDULUDMX RG QHNROLNR VWRWLQD GR QHNROLNR GHVHWLC
Zn, Sri Cr, a u nekoliko uzoraka detektirgao Ag, Co, Cd i Sn.
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Tablica 11. Rezultati dobiveni spektroskopijom PIXE za uzorke pod rednim brojem 1,2, 41i5

(elementa), ppm

Na
Mg
Al

Si

Cl

Ca
Ti
Mn
Fe
Cu
As
Sr
Zr
Cr
Zn

Pb

1.G-7, PN=36

51184

3132

18368

354213

607

12907

9106

69520

662

2935

4105

122

26

462

70

2.G-141,

PN=1127

12740

3287

26295

387092

1227

11959

3370

51306

691

184

4833

91

587

229

4. G-35,
PN=407

17369
5908
15642
278019
34527
2006
10545
7134
89781
1526
10561
69287

3781

1110

274

816

5.G-197,
PN=1459

2173
6301
72178
325942

9306

1363
68458
3278
589
20278

138

361

246

264

390
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Tablica 12. Rezultati dobiveni spektroskopijom PIXE za uaopod rednim brojem 3

(elementa), ppm

3.G-179,

PN=1344

Na
Mg
Al
Si
S
Cl
K
Ca
Ti
Mn
Fe
Cu
Cr
Sr
Zn
Ni
P
Sn

Pb

a X-Wij&ta
boja

14708

60224

34973

1268

7231

257

29321
139341

494649

crno
SRGUX

4338

54328

39621

104634

4322

20617

10724

1600

100503

241

468

3382

379554

tamnije
WRPNI

5690
99750
33970

103386

2328
15224

6517

2052

149915

2362

456

20080

241360

VYLMHW

4082

10281

38150

92891

6896

35374

6305

34873

201

7048

531220

tamno-plava

WRPN |
44454

4229
27418
338407
1674
11810
8709
61509
599
4424
7631
2030
81
493

74

8076

5608
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Tablica 13. Rezultati dobiveni spektroskopijom PIXE za uzorke pod rednim brojem 6, 7i 9

(elementa), ppm

Na
Mg
Al

Si

Cl

Ca
Ti

Cr
Mn
Fe
Cu
As
Sr
Zn
Pb

Zr

6. G-82, PN=846

2370

11595

55628

280317

17990

1611

3588

91116

5909

631

1601

60954

456

958

1214

2431

7. G-133, PN=1459

30036

6707

22810

239485

55737

10654

5141

70794

1143

1305

48670

500

1131

74577

9.G-127, PN=1047

51687

5604

17528

318360

21427

13606

7659

63086

951

3550

8094

12642

447

68

11016
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Tablica 14. Rezultati dobiveni spektroskopijom PIXE za uaopod rednim brojem 8

(elementa), ppm

8.G-194
PN=1403

Na
Mg
Al
Si
S
Cl
K
Ca
Ti
Mn
Fe
Cu
Cr
Sr
Zn
Ag
P
Sn

Pb

aAXWD SR

70669

5215

16777

319129

1140

12106

28060

55621

756

674

38051

189

396

1167

561

L]YDQ &

9823

6052
58690

255066

15278
22456
69868
1770
8269
14916
164
218
1531

180

48255

653423147

AXWD F

35331

4594

19128

244000

9119

5287

40209

1245

3220

7322

296

204

3314

9515

38819

201568

46



Tablica 15. Rezultatidobiveni spektroskopijom PIXE za uzorke pod rednim brojem 101 11

10. G-100, PN=729 11 G-103, PN=833

bijelacta WDPQR SR VYLMHWOR

Na - - 4367 56568
Mg = - 7814 3963
Al 5172 3395 35175 12421
Si 43525 7721 73722 340954
P 45235 38828 15001 4325
S - - - 1522
cl 15943 17320 - 13676
K : - 8449 6464
£ Ca 38908 42018 26838 55696
% Ti 847 - 11449 915
e Mn 1236 - 682 5759
% Fe 6783 10974 45685 15836
Cu 744 2722 430 1715
Ag - - 6643 -
Sr - - - 377
Cd - - 9776 1958
Sn 24373 - - 6497
Ni - - - 93
Co - - - 1465
Zn - - - 77
Pb 612248 568113 531636 3233
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8VSRUHYyXMXuUL UH]XOWDWH REMH DQDOL]H PRAH VH XR}
Mn, Fe, Cu i Pb najzastupljeniji u svih 20 uzoraka, iako ksmcentracije dobivene
GHVWUXNWLYQRP PHWRGRP DQD O L juktiwhehil HetBdomeR&)zeK GRELY

X]LPDMXuL WRBJDGLGR SRGUXpMX G L Glotb@RsY DzofrDpeRIL O L M X C

analiziranih spektroskopijom PIXEYDGUAaH 1D &D L 6L NRML VX L GHILQL

VWDNOD 'HWHNFLMD RVWDOLK HOHPHQDWD SRWMHpH RG U

FUQD ERMD PRa&H SRWMHFDWL RG VPMHVH PDQJDQD NRED

sumpora.UziPDMXiuL X RE]JLU SRMDYX YHOLNRJ EURMD UD]OL}p
SUHWSRVWDYOMD VH GD VX SHUOH UDYyHQH RG YLa4H YUVWI

PUYOMHQMHP UD]JOLPpLWLK YUVWD MwdbiMNanDvaudin.QMLKRYLP S|
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U analiziranim uzorcima najzastupljeniji elementi su: Na, Mg, Al, K, Ca, Mn, Fe, Cu i

Pb. Koncentracije navedenih elemenata variraju od nekoliko stotina do nekoliko
GHVHWLQD Wjednosti Be 8ikuju ovisno o sprovedenoj metodi analize.

Usporedne vrijednosti koncentracija dvaju proba uzoraka dobiven#OEFmetodom

analize vrlo maloP Hy X V B&StQraju SD VH PRAH ]DNOMXpLWL NDNR Mt
SRIJIRGQD ]D R Gnkhiayd utiagowhth. HO H

Vrijednosti koncentracija dobiv®@ LK VSHNWURVNR S LsM RaPpré&hodn@ DM Y H (
navedene najzastupljenije elemente, ali se u admas ICROES metodu veoma

razlikuju.

2EMH PHWRGH VX YHRPD SUHFL]QH L WRIPQHH QIR QH&H
preferirana jer ne zahtjeva razaranje uzomkzorkovaneWH RPRJXUXMH DQDOL]>
QD YURHOURNXNVNKQLK SRGUXpMD

6 REJLURP QD YHOLN EURM UD]JOLpLWLK HOHPHQDWD NF
dasuDUKHRORANSHVY B NOHIGBIHY BEWD VWDNOD RGQRVQ!
UD]OLpLW R JstekialovliRdvandg Rspojenog uz smjegumi arabike i vode.
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