
ROf Nf K 5 • tlSLO 4 

SpUskä Nov-ä Ves • 1973 



M1 NER A L1A SLO V AC A 

roč. 5(1973) -č. 4 vo!. 5(1973), No . 4 

Hlavný red1ktor ~ Editor-in -Chief: Ing. Ján BARTALSKÝ 
Vedecký redaktor - Scientific Editor : R N Dr. Pavol GRECULA, CSc. 
Technický redaktor - Assistant Editor : Ing . Tibor SASVÁRI 
Odhoruý redaktor Zborníka - Technical Edi tor of the Proceedings: Ing. Gejza M . TIMČÁK 

Redakčná rada - Editorial advisory Borard: Ing. Pavol BUJALKA, RND, . Ján BYSTRICKÝ 
DrSc .. Ing. Ivan KRAVJANSKÝ, Bartolomej LEŠKO, DrSc., Ing. Ivan PAGÁČ, RNDr. 
Anton PORUBSKÝ, CSc. , prof. Ing. Ladislav R OZLOŽNÍK, CSc., RNDr. Ondrej SAMUEL, 
DrSc. , Ing. Ján §LÁVIK, CSc. (predseda redakčnej rady Chairman), RNDr Ivan ŠARÍK, 
Ing. Milan TAPAK, prof. R NDr. Cyri l VARČEK CSc., pro m geol. Imrich VARGA 

Zborník prednášok Sympózia o aplikácii medzných vied v užitej mineralógii, geo-
lógii a technológii 1972 

Proceedings of the Sympozium no 1nterscience Applications in Mineral Science and 
Technology 1972 

Číslo venované 

pamiatke Profesora RNDr. Jána š AL Á TA (1919-1973) 

Issue dedicated 

to the memory of Professor Ján ŠALÁT (191 9-1 973) 

OBSAH - CONTENTS 

István Cornides - Arpád Kecskés: Niektoré výsledky výskumu výskytu 13C a 180 v Karpatskej 
oblasti - Some Results of 13C and 180 Investigations in the Carpathian Basin . . . . . . 321 

Marie Benešová: Vliv experimentálních podmínek termální analýzy derivatografem na možnos ti 
vyhodnocovánf vícesložkových materiálu - The influence of experimental conditions during 
thermal analysis by Derivatograph on the possihility of the evaluation of mul ticompo-
nent mixtures . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 325 

István Dienes: Použitie metód obrazovej analýzy pri detekcii zlomov- Picture processing meth-
ods in fault detection . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 339 

Giues Bar/Jery: Stereológia minerálnych zŕn - Stereology of mínera! grains . . . . . . . . 345 
Eduard Csitneki: Makrostereologický výpočet zásob z ver tikálneho rezu prechádzajúceho 

stredom bloku s ohľadom na susedné paralelné rezy - A macrostereologic ore reserve 
calculation method using data ohtained from vertical geological section across the centre 
of the body . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 351 

Jozef Hettler - Petr Raj/ich: Zpracování semikvantitatívních dat trendovou analýzou -
Semiquantitative geochemical data trea tment using trend analysis methods . . . . . . . 357 

Jifi Králík- Zdenek Weiss: Použití matematických modelu pri určování strukturních parametru 
minerálu - Mathematical models for the determination of structural parameters of min-
erals . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 367 

Zdenek Ministr: Hodnocení rovinné a prostorové struktury - aplikace v geo-védách -
Methods of 2 and 3 dimensional structural evaluation . . . . . . . . . . . . . . . . 381 

Philip Haskell: Modelovanie úpravníckych procesov použitých tenzorov - The modelling of 
mínera! processes - a tcnsor approach . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 401 

Hanuš Landsperský- Vladimír Topinka: Určení distribuční krivky kulových útvarú z údaju 
prímkové a plošné analýzy - The determination of size distribution of spherical papula-



Vol. 5 
(1973) 
No 4 

MINEPJ1J.IA 
SlOVACA 31 7- 612 

Časopis Slovenskej geologickej spoločnosti a slovenských geologicko-prieskumných organizácií 
Journal of the Slovak Geological Society and of Slovak geological-research organizat ions 

Sympózium o aplikácii medzných vied v úžitkovej mineralógii, geo­
lógii a technológii 

Sympózium o apli kácii medzných vied v úžitkovej mineralógii, geológii a technológii 
zorganizovalo Laboratórium pre výskum nerastných surovín Baníckej fakulty 
Vysokej školy technickej v Košiciach v spolupráci s Domom techniky SVTS a so Slo­
venskou geologickou spoločnosťou. Konalo sa v Košiciach v dňoch 5. -9. júna 
1972 pri príležitosti osláv 20. výročia založenia VŠT. 
Cieľom sympózia bolo nadviazať na tradície L VNS, ukázať, ako sa môžu uplatniť 

smery, ktoré sa v posledných rokoch vyvinuli vo výskume, a uviesť čo najširšie 
spektrum medzných vied, ktoré možno perspektívne v uvedených odboroch využiť. 

Prednášky, ktoré v rámci sekcií odzneli, obsiahli širokú problematiku - meto­
dológiu výskumu a technológie, aplikovanú stereológiu, samočinné spracúvanie 

Obr. 1 Otvorenie sympózia v zasadacej sieni MsNV v Košiciach; prejav prof. Šaláta 
The opening of the Symposium; Professor Šalát addressing the general assembly 
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dát v úžitkovej mineralógii, geológii a technológii, matematické modelovanie, samo­
činné spracovanie obrazových informácií, úžitkovú holografiu a nové analytické 
metódy a prístroje v aplikovanej mineralógii, geológii a technológii sprac úvania 
nerastných surovín. 
Oblasť prístrojovej metodiky bola zdôraznená osobitne, p retože bez moderných 

prístrojov nemožno realizovať výskum, ktorého výsledky by zodpovedali požia­
davkám dnešnej praxe a potreby. Osobitný dôraz sa kládol na prístroje, ktoré sú 
na domácom trhu a na trhu ostatných socialistických kraj ín. 

Prednášky ukázali, že sú u nás všetky predpoklady na úspešný rozvoj medzných 
vied. Vysoký počet domácich prednášateľov dokumentoval živý záujem o tieto 
odbory. 

V záujme rýchlej publikácie a cirkulácie materiálov sympózia vydáva organizačný 
výbor zborník zo sympózia v spolupráci s redakciou Mineralia slovaca ako riadne 
číslo tohto časopisu. 

Zborník obsahuje jednak p ráce výskumného charakteru, jednak prehľadné práce, 
ktoré podávajú rozbor súčasného stavu v tom-ktorom smere, a napokon práce tech­
nického charakteru so zameraním na špecifickú metodiku práce. 
Organizačný výbor sympózia si dovoľuje čo naj srdečnejšie poďakovať všetkým, 

ktorí sa zaslúžili o úspešný priebeh tohto vedeckého podujatia, za ich obetavú 
pomoc a spoluprácu. 

Osobitnú vďaku vyjadrujeme vedeniu Vysokej školy technickej v Košiciach, 
ako aj vedeniu Baníckej fakulty VŠT, Ministerstvu výstavby a techniky SSR, Mi­
nisterstvu školstva SS R, pracovníkom D omu techniky SVTS a Laboratória pre 
výskum nerastných surovín BF VŠT v Košiciach. 

Prof RNDr. Ján Šalát t 
predseda sympózia 

Symposium on Interscience Applications in Mínera! Science and Technology 

The present number of Mineralia Slovaca is devoted to papers presented at the 
Symposium on Interscience Applications in Mineral Science and Technology held 
in Košice, Czechoslovakia, from 6th to 9th June 1972. This Symposium was orga­
nized by the Mineral Research Laboratory in cooperation with the Slovak Society 
for Science and Technology and the Slovak Geological Society as a contribution 
to the 20th anniversary celebrations of the Košice Technical University. 

The aim of the Symposium was to promote the penetration of intersciences into 
the mineral field. Thus a significant portion of the papers is devoted to methodology 
and instrumental techníques. The papers cover applied stereology, mineral data 
handling and processing, modelling, holography, image analysis, new analytical 
methods and related fields. 

The Organizing Committee hopes to aid the aim of the Symposium by publis­
hing the Proceedings in Mineralia Slovaca, the Journal of the Slovak Geological 
Society. 
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Chairman oj the Symposium 
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CblpR np 11 ľop 1rnMy cpaKyJi bTeTy BTlll, ,UoMo M T e xHHKl1 CJJonaI.I,KOro Ha ­

V l!H O-TexH11 l!ecIrnro o6u~eCTBa 11 CJJOB3 1~KHM reOJ10ľ!1 '-leCK!1 1Vl o6ruecTBOM . 

- Ha OlMI103H y M e 6 wIO 33CJIYIII3HO 3 9 ).I.OKJia).I.OB 11 coo6ruem1i'r, TIOCBHIUe­

Hb! X BOnpocaM MeTO).I.O JIOľHH 11CCJie).I.0B3HHR 11 TeXHOJI Oľl111, npHKJJ3).I.HOH CTe­

peo Jionrn, C,1MO,'(e}JTeJibHOf1 o6pa60TKe ).I.3HHb!X B rr p 11KJI3CH0f1 MHHepaJ10ľHH 
reOJJOľHH H TeXHOJIO ľHH, M aTeMaTHl!eCK OMY MO).I.eJIHp OBaHHIO neľpOJI OľHl! eC­

KHX 11 TeXHOJJO ľHli eCKHX rrpoueccoB, H,II,eUTH(:p11K3UHH H aHaJIH3e H3 06pa )K e­

HHH, np11KJ13).I.HOIT ľOJJorpacp1111 a T3K)Ke HOBb!M 3H3 J1HTHl!eCKHM MeTO,UaM 

H n pH 6opaM B rr pHKJJ 3)..lHOIT Ml1HepaJJon111, reOJIOľl1 11 11 TeXHOJIOľH11 o 6p a -

6 0TKI1 MHHepaJibHOľO CbipH . 

fIOJib3YR B03MO)KHOCTblO 611cTporo ony6JJHKOB3 HH5l, 06e3ne'-111B3 !0lll,eľ0 
u rnpoKyFO u11pKym1u,H10 H a c11Mno311yM e 3acJJyIIIaHbrx H o6cy)K,neHI-!bIX n o­

KJia,noB, OpraH113a1.1,110HHbIH KOMHTeT c 11Mno311yMa B COTPYJ.I.HWieCTBe c P e­

,II,3KI.I,Herr BbIITYCK3IOT 3TOT c6opmm B BH,II,e Ol!epe,UHOľO HOMepa )KypttaJia 

MINERALIA SLOV ACA. 
r JIYÓOKYH) 6.rJaľO).I.a pHOCTb 33 )KepTBeHHOe COTPY.UHHl!eCTBO H TIOMOIU BbI ­

p a)KaeT OpraH113a1.1,110HHbi ti KOMHTeT c111vmo311yMa MHHHCTepcrny o6pa30B a­

HH5l CCP, M11tt11cTepcrny CTpOHTeJJbCT Ba H TeXHHKH CCP , pyKOBO,U5UUH M 

o praHaM BTlll H BCeM pa60THHK3M J1a6opaTOpHH n o HCCJ1e,UOB 3HIO MHHe­

p aJibHOľO CbipH. 
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Some Results of 13C and 180 Investigations in the Carpathian Basin 

(2 Figs) 

ISTVÁN CORNIDES* - ÁRPÁD KECSKÉS* * 

Niektoré výsledky výskumu výskytu 13 C a 180 v Karpatskej oblasti 

Za posledných 20 rokov používania geochemických izotopových metód v geológii 
a v geochémii sa oblasť ich využitia značne rozšírila. Okrem izotopovej analýzy Pb 
sa naj dôležitejším stala analýza C a O. 

Práca podáva opis charakteru metódy a príklady použitia hlavne aplikácie analýzy 
na 13C a 180 v rámci výskumného programu maďarského Baníckeho výskumného ústavu 
v Budapešti. R iešili sa hlavne tieto problémy: 
J. Genéza C0 2 na Slovensku a v Maďarsku. 
2. Vplyv magmatických procesov na izotopové zloženie sedimentárnych karbonátových 
hornín . 
3. Hydrologický výsk um za pomoci merania obsahu 180 v prírodných vodách. 

Okrem diskusie o metódach interpretácie izotopových údajov sa práca dotýka aj pro­
blémov hmatovej spektrálnej analýzy s vysokou presnosťou. 

During the last twenty years, the isotope geochemical methods have come into use 
in a rather wide field of geological and geochernical research. These rnethods are 
based on the measurement of the relative abundance of the stable isotopes of various 
elements in geological systems. 

The amount of radiogenic isotopes is continuously increasing with geological 
tíme and thereby information is presented about the age of the rocks containing 
them. 

Sometimes there are some !oca! non-time-bound variations in the relative abun­
dance of the stable non-radiogenic isotopes, i. e. small but significant differences 
between the isotope ratios of a given element, measured in different geological 
systems. These isotope ratios can be, therefore, considered and used for isotope 
labelling of the given system, or geological material. As an important example we 
mention the carbon isotope ratio 13Cf 1 2 C of carbonaceous materials of organic 
and inorganic origin, which in the latter case is higher by abo ut 20%, or more. 

The application of isotope labelling to investigate physical, chemical, biological, 
or technological processes has been a common practice for a long time. It is obvious, 
however, that this stable isotope tracer technique cannot be used in this way for 
the study of geological processes and systems, due to their vast space and time di­
mensions. Geological isotope labelling can be brought about only by Nature itself. 
The observed isotope enrichments (or deplements) were produced by natural pohe-

* l_s tván Co rnides, Hungarian Mining Research institute, Budapest 
** Arpád K ecsk és, Katedra fyz iky, Pedagogická fakulta, Nitra 
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mena, i. e. by fractionating geological processes. The materials labelled in this way 
can be distinguished from other similar substances and their course in subsequent 
geological processes can be followed. 

The use of the tracer techniques in geology cannot be, accordingly, designed in ad­
vance, and the phenomena that can be studied, are the result of past processes . 
On the other hand, the encoded informations always include the labell ing process 
itself, whose important parameters can be frequently deduced from the measured iso­
tope ratios . From the 180/ 160 isotope ratio of carbonate rocks for example, either 
the temperature of formation, or the type of water from which the rock was preci­
pitated, can be determined. To derive as much informations fro m the isotopic <lata 
as possible, it is desirable to consider also all classical geological information about 
the problem in question . Further it is of great advantage if isotope ratios of two 
different elements of the same system are measured. Usually the isotope analysis 
of both the oxygen and the carbon content of rocks is carried out to ensure a more 
reliable interpretation of the results. 

The isotope analysis of hyd rogen as second element should be carried out along­
side with that of oxygen in the case of water samples, and the 13C abundance deter­
minations in hydrocarbons should be supplemented by deuterium measurements. 

In our present geochemical research program the following problems are included 
1. The origin of the carbon dioxide in gas outbursts occuring in the north Hungarian 

coal-field. 
2. The origin of the carbon dioxide in South Slovakian and N orth H ungarian mineral 

waters. (This investigation is now being grad ually extended to the whole Car­
pathian basin.) 

3. Same problems of the mechanism of the formation of ore veins in the Mátra 
mountain. 

4. Changes in the carbon and oxygen isotope ratios due to processes connected 
with volcanic activity. 

5. Investigation of the isotopic composition of surface waters as an aid to the solution 
of some hydrological problems. 

6. Isotope geochemistry of the south Hungarian oil-fields . 

As it may be seen, some of these problems are of direct ( or indirect) importance 
for both the Hungarian and Slovak geological research, and, to some extent, for 
our knowledge of the geology of the whole Carpathian basin as well. In the rest 
of this paper some of ou r results in these fields will be dealt with. 

First of all , however, the used measuring techniques are to be briefly outlined. 
As the changes (or differences) of the isotope ratios in Nature are mostly very small, 
a highly sensitive and precise method is required. Isotope geochemistry and its 
progress has been therefore always depending on mass spectrometry, and even 
at present we have no other means to measure the fine variations of isotope ratios . 
The potentialities of mass spectrometry in this field can be fully exploited by measur­
ing the two isotope currents simultaneously (double collector method) and determin­
ing directly thei r ratio (compensation method), which is then comp ared with the 
isotope ratio of a standard measured side by side with each sample (relative method). 
The final result is the so called delta valne: 

() = Rs - Rs, 1000 0/ 
Rs, . 100 

where Rs and Rs , are the iso tope ratios (e . g. 13C/ 12C or 1 80 /160 of the sample 
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and standard, respectively. The accuracy of our measurements carried out in this 
way on a V ARIAN MAT M-86 mass spectrometer was on the average ,/ 0,2 %, 
the reproducibility being limited mainly by the isotropy of sample chemistry. The 
oxygen isotope composition of the water samples was determined as the isotope 
ratio of CO 2 samples (equilibrated beforehand with water). All the results of our 
isotopic investigations are given as per mil deviations from the PDB standard except 
for the oxygen isotope ratios of waters for which the SMOW standard was used. 

Our first isotope geochemical problem was a practical one, presented by the min­
ing industry. The accompanying phenomena of the gas outbursts in the Tiribes 
pit of the Nógrád Coal Mines (Northern Hungary) exhibited some characteristic 
d ifferences against those observed in other coal-fields endangered by carbon dioxide 
outbursts (Mecsek mountains, Southern Hungary and Upper Silesia, Poland). 
A difference in the type of genesis of the outbursting gas was considered as a possible 
explanatíon. Our 13C investigations have clearly shown that the carbon isotope 
ratio of the C02 gas contained in the gaseous water outbursts and in the under­
ground water in the Tiribes pit is different from that of the coal layers and hydro­
carbon occurences in this area to anextent that definitely excludes the possibility of 
common origin with these carbonaceous substances and even of any organic origin. 
On the other hand, for all carbone dioxide occurences in Northern Hungary, (in­
cluding the CO 2 content of mineral waters), we have found practically the same isoto­
pe rati o, i. e. a spread of the delta values of only 4 per mil (I. CORNIDES, 1970). 

These investigations were later extended (in cooperation with the Dept. of Pkysics, 
College of Pedagogy, Nitra, Slovakia) to the neighbouring areas of Southern Slo­
vakia and even to more remote regions (Trenčín, Low Tatras). The black dots on the 
map (Figure 1.) show the places of sampling in Slovakia. Recently some mineral 
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water samples collected in the surround­
ings of Székesfehérvár (Western Hun­
gary) were analysed, too. The results 
o btained are very interesting, as they 
indicate the same inorganic type gene­
sis oť carbon dioxid for the whole upper 
part oť the Carpathian basin, although 
geological considerations have, in many 
places, Jed to presume their organic ori­
gin (I. C0RNIDES and A. KECSKÉS, 1971). 
In Figure 2. the practically identical 
narrow interval of the delta 13C values 
are characteristic for both Slovakia 
and Hungary in contrast with the in­
comparably wider intervals foung by 

similar investigations of natural gas occurencies in Western countries (W. A. 
HooosoN, 1966.) and CO2 occurences in waters in the Soviet Union (E. H. GAU­

MOV, 1969). To distinguish between the two possible inorganic origins, i. e. between 
magmatic origin and metamorfism of carbonate rocks is, of co urse very difficult 
and will require a great deal of careful and complex research work (I. CoRNIDES 
and T . SDLT, 1970). 

The 180 investigation of a series oť calcite samples taken from a hydrothermal 
ore vein in the Mátra mountain has show - that - as it was expected the temperature 
of th e hydrothermal solution had not been constant. On the other hand, we ob-
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mcrľne p elroieum 

oa/ C02, nalur:al gases 

C02, in w~rs S.U. 

C02 in walers, Norlh Hunqáry 
'-; 

C02' in wa/ers, Sou lh S/o vakia 

tained two temperature 
maxima for each vein 
cross section instead of 
only one, that would cor­
respond with the gen-

ď3C eral views on vein forma­
tion processes. The exist­
ence of two maxima 

6 13c strongly supports the 
- ----,----.-----.----- --,--,--------.--~-----t---- ~ hypothesis of Kiss, who 

-4o -Js -Jo -2s -20 - 1s - 10 -s t 2 on the basis of lithologi-
F ig. 2 cal evidences, assumed 
that the formation of this vein took place in two steps with an intervening dilata­
tion of the hanging side. (I. CoRNIDES and J. K1ss, 1966.) 

Up to ncw, about two years work was expended on a systematic investigation 
of the changes of the carbon and oxygen isotope ratios that had taken place in lime­
stones neighbouring to the magmatic (andesite) masses of the Mátra mountain. The 
first series of measurements displayed an apparently simple relation between the 
delta 13C value and the distance from the andesite layer, with the most negative 
values near to the contact, and an approximately exponential change back to the 
normal value + 1.5 . .. + 2.0 at the unaffected limestone. The range of this isotope 
ratio shift effect was estimated to be about 200 ... 250 m in the investigated area. 
Further experiments showed, however, that the situation is even more complicated, 
due to the fact, that this change of the isotope ratios had been influenced also by 
several physical and chemical processes. At present we are attempting, (partly by 
experiments), to el ucidate the details of this problem (I. C ORNIDES and J . K1ss, 
1971). In our opinion this field of isotope geochemistry deserves more attention, 
than it was given up to now (of P. D EINES and D . P. G OLD, 1969.). 
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Vliv experimentálních podmínek termální analýzy derivatografem 
na možnosti vyhodnocování vícesložkových materiáli'1 

(8, obr. a 11 tab . v texte) 

MARIE BENEŠOV Á * 

The Dcrivatograph gives mineralogically acceptab!e results also in cases where simple 
thermal curves could not be interpreted even semiquantitative!y. This happens main!y 
in case of mixtures wbere the characteristic reactions for single componcnts are partially 
overlapping. Two fac ors were ťound to affect strongly the thermal decomposition and 
the shapes of the curves: the sample weight and the heating rate. The peaks of different 
reactions are influenced to a different degree. Tbe influence of the porosí ty (i . e. of the 
compression rate of the sample) is 'often overestimated. The fundamental requirement 
for a quantitative analysis of mixtures is the exact identification of indivídua] components 
which cannol he carried out so lely on the basis of tbe DT A. 

Velké rozmanitosti nerostných surovín a jejich rúznorodý charakter vyžaduj[ 
použití prípad od prípadu zcela rozdílné pracovní metodiky, chceme-Ii zj istit jejich 
kvantitatívni minerální složení, a je mnoho prípadú, kdy i semikvantitativní stano­
vení je obtížné nebo zcela nemožné. Jde zvlášť o ty prípady, kdy jednotlivé 
složky jsou mineralogicky nebo chemicky príbuzné: mají podobnou krystalovou 
strukturu, jsou tvoreny týmiž prvky atd . Takovéto potíže bývají napr. pri mineralo­
gickém hodnocení úpravnických odpadú, jež jsou tvoreny smesmi karbonátú, 
jílových minerálu, slídnatých minerálú, kremene atd. Nebo pri hodnocení úpravnic­
kých koncentrátú, je-Ii užitkový prvek vázán na více minerálu. 

Jednou z metod, používanou pri fešení techto problémú, je termální analýza. 
Pod tímto pojmem rozumíme v mineralogické praxi dve klasické metody, diferenční 
termickou analýzu DT A a termogravimetrickou TG. Prvá je v praxi hojne rozšffena 
k identifikačním účelúm a uvedenou problematikou se zabývala rada autorú, napr. 
F . H. NoRTON (1939), GRIM (1947, 1953), C. W. BECK(l950), L. G. BERG - I. S. 
RASS0NSKAJA (1950), K. A. R0WLAND - D. R. LEWIS (1 951), R . L. STONE (1952), 
R. C. MACKENZIE (1957),V. P. IVAN0V0VA (1961) aj. Méne často se používá ki'ivek 
DT A ke k vantitativnforn hodnocení minerálu , pro než je základem plocha vrcholu 
ohraničená nulovou linií. Počítá se množství tepla pripadající na plošnou jednotku, 
pfičemž se užije srovnání s kalibrační látkou, která poskytuje reakci se známým 
teplotním zbarvením. Kvanti tativním vyhodnocováním DT A se dríve zabývali 
napr. tito autori: J. MATEJKA (1922), J. ORCEL (1936), G . M. SCHAFER - M. B. 
RUSSEL (1942), L. G. BERG (1945), R. GR0MSHAW -A. L. R0BERTS (1953), VAN DER 
MAREL (1956), J. NEUŽIL (1 959) aj . 

Ing. Marie Bcnešová, Ústav pro výskum rud, Praba 
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K vantitativní termická analýza za pomoci samotné DT A krivky bývá po technické 
stránce dosti složitou a pomerne nepresnou záležitostí. 

Velké potíže nastávaj í, dochází-li k prekrývání dvou vrcholu. Z uvedených a dal­
ších dúvodu se mnozí autori dívají na použití DTA kfi vek ke kvantitativním účelúm 
skepticky. Pri dešifraci jednoduché váhové krivky však vznikají často težkosti iv prí­
pade monominerální látky. Váhová krivka nezaznamenává všechny termické efekty, 
ke kterým múže dojít pfi zahrívání zkoumané látky. Napr. polymorfní premeny 
neregistruje, neboť se neprojevují ztrátou váhy. Z techto duvodu se jeví zce!a samo­
zrejmá myšlenka soubežné aplikace obou metod. Presto byla po celá desetiletí 
aplikována buď jedna, nebo druhá metoda, čímž se pracovníci v prípade aplikace 
prvé metody zríkali možnosti presne vážit a v prípade aplikace druhé metody zase 
možnosti zkoumat zmeny stavu, které nejsou doprovázeny váhovými zmenami. 
Tuto okolnost lze vysvetlit tím, že porovnávání výsledku obou metod je spojeno 
se závažnými obtížemi - napr. rozd íly charakteristických . teplot u DT A bývají 
o 50 - 100 °C vyšší než u TG, neboť pfi DT A se merí teplota v inertu nebo ve vzorku, 
pfi TG v peci. Tuto potíž lze odstranit zhotovením záznamu funkce DTG - deri­
vované termogravimetrické k rivky . Tato fu nkce je grafickým vyjádrením derivace 
funkce zmeny váhy zkoumané látky dle teploty. Napomáhá ke kvantitativnímu i kvali­
tativnímu vyhodnocení základní krivky TG. Tak tesne za sebou následující reakce, 
které na kfivce TG splývají, se na krivce DTG od sebe oddelí a dají se zi'etelne 
odlišit. Pomocí DTG krivky lze kvantitatívne vyhondotit i TG krivky neurčitého 
prubehu. Promítneme-li minimum spadající mezi dve maxima na krivku TG, mužeme 
dost presne stanovit, jaká váhová zmena pripadá na tenkterý úsek. Automatický 
společný záznam všech popisovaných ki'ivek (DT A, TG i DTG) a navíc tepelné 
krivky jako funkce času umožňuje zarízení vyvinuté v padesátých letech v Maďarsku 
a popisované v litera tu re (P AULIK 1958, 1960) jako derivatograf. Jak dalece a za ja­
kých podmínek jsou reálné predpok lady možnosti kvantitativních stanovení za po­
moci tohoto prístroje, jsem se pokusi la systematickým sledováním vyšetrit. 

Pracovní postup 

Umele byly pripraveny smesi minerálu o známém složení a podrobeny termické 
analýze. Získané kvantitativní údaje byly srovnávány se skutečností. K danému 
účelu byly vybírány takové minerály, které pri zahrívání do 1000° vykazují váhové 
zmeny a které bývají součástí takových prírodních smesí nebo úpravnických pro­
duktu, jejichž kvantitativní hodnocení činí potíže a není dost dobre proveditelné 
j inými metodami . Minerály k pokusúm byly získány dílem na príslušných lokalitách, 
dílem byly venovány katedrou silik átu VŠCHT a katedrou sedimentární petrografie 
KU. Jejich či s tota byla vždy ovefována jak mikroskopicky, tak rentgenograficky. 
Získané údaje byly srovnávány s literárními (J. KONTA 1957, R. E. GRIM 1953). 
Minerály použité k pokusným účelum byly v dalšim uvažovány jaka 'standardy 
a veškeré výsledky vztahovány na ne (príslušný minerál reprezentoval vždy 100 %, 
i když nebyl stoprocentne čistý). Pri príprave umelých smesí bylo dbáno predne na do­
konalou homogenizaci , aby nevznikaly chyby v dôsledku nedokonalého promíšení 
vzorku. Dríve než bylo prikročeno ke sledování vlivu ruzných faktoru, byla zjišťo­
vána repro dukovatelnos t jednotlivých krivek. Za zcela shodných pracovních pod­
minek byly vždy 3x za sebou analyzovány následující minerály: illit z Illinois, kaolinit 
100 mg, citlivost DT A, DTG lc5, rychlost ohrevu 10° cmin. 
Získané výsledky: 
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Získané výsledky: 
Tab . J 

materiál 
1 

váhový úbytek v '.;,~ 

1 

0 I prum. 
1. 

1 
2. 

1 
3. odchylka 

illit 9,25 9,75 9,50 o, 17 9,50 
kao lini t sedl. 14,25 13,50 14,20 l 3,98 0,32 
kao lini t kadaň. J 1,87 12,50 ll ,75 12,04 0,30 

Reprodukovatelnost výsledku (termogravimetrie) vyjádrená prumernou relativní 
odchylkou činí 2,1 %- Zahrnuje jak repro dukovatelnost metody, tak prípadnou 
nehomogenitu vzorku. Reprodukovatelnost krivky DT A a DTG je velmi dobrá. 
Teploty odpovídající vrcholum jednotlivých reakcí jsou zcela shodné, rovnež 
teplotní interval, ve kterém príslušné reakce probíhají, se naprosto nemení. 

Sledování vlivu experimentálních podmínek na získané tepelné krivky 

V ideálním prípade jsou odchylky DT A krivky od nulové linie určeny pouze 
velikostí endotermního nebo exotermního efektu. A však ve skutečnosti na ne mají 
vliv ruzné faktory, jež jsou jednak dány konstrnkcí prístroje, vlastnostmi zkoumané 
látky (tepelná vodivost, disperznost, specifické teplo), jednak vlastní pracovní 
technikou. Faktory, jež jsou dány konstrukcí prístroje, budou pri sledování vynechá­
ny, neboť pracovní podmínky jsou v tomto smeru stále konstantní (umístení kelímku 
v peci, hloubka ponoru termočlánku na dne kelímku atd.). Co se týče faktoru 
daných vlastnostmi zkoumané a srovnávací inertní látky, je obecne známo, že mají 
být co nejpodobnejší. V našem prípade byl u smesí jílových minerálu používán 
pálený kaolinit, v prípade materiálu s vetším obsahem karbonátu Al20 3 . Byly čineny 
pokusy i s opačným použitím, avšak výsledek se témer nelišil. Zdá se, že tento faktor 
nepúsobí zvlášť pronikave. 

Hlavní pozornost byla zamerena na vlivy, jež jsou <lány technikou práce. By! 
sledován vliv rych!osti ohlevu, velikosti navážky, stlačení vzorku, volby citlivosti 
metod. 

Rychlost ohrevu 

Vliv tohoto faktoru by! ovefo ván opet na rúzných vzorcích pfi trech použitých 
rychlostech: 5\min, 10° cmin, 18° cmin. Menší rychlost než je 5° cmin. nebyla uvažo­
vána, neboť v praxi k danému účelu nevyhovuje pro velké nároky na čas . 
Výsledky jsou následující: 
V prípade vzorku kuzmického montmorillonitu činí váhový úbytek do 1000° pro 
jednotlivé rychlosti : 14,75 ; 14,25 ; 14,0 %. 

V prípade vzorku sedleckého kaolinitu či ní váhový úbytek do 1000 °C pro 
jednotlivé rychlosti: 14,75; 14,25 ; 14,0 %. 

Jak je videt, dochází ve všech prípadech se stoupající rychlostí ohrevu ke snižování 
váhového úbytku. Tl'ebaže diference jsou témei' v mezích reprodukovatelnosti 
výsledkú, je pozoruhodná shoda sestupné tendence získaných hodnot. Na DT A 
krivce ve všech pfípadech lze se stoupající rychlostí pozorovat posun vrcholu ve pro­
spech vyšších teplot za současného zvetšování jejich amplitud a rozšifování základen 
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vrcholu. Duvodem je vetší tepelný spád uvnitr vzorku, prípadné posunutí reakční 
rovnováhy v dusledku zvýšené tvorby plynu, které nestačí být nahrazeny vzduchem 
difundujícím do vzorku a zpomalují rychlost reakce. Výchylky ruzných reakcí jsou 
zmenou rychlosti zahrívání rúzne ovlivňovány. Tato okolnost zrejme závisí na ki­
netice reakcí. Reakce s velkou kinetickou energií jsou ovlivňovány méne než reakce 
s malu kinetickou energií (napr. oxidace organických látek). Na obr. 1. jsou jako 
príklad uvedeny DT A krivky kuzmického montmorillonitu získané pri rúzných 
rychlostech ohrevu, ale j inak za zcela stejných podmínek : navážka 400 mg, citlivost 
TG 100 mg, citlivost DT A a DTG l c5. Vrchol prvé endo termní reakce, odpovídající 
dehydrataci montmorillonitu, se posunuje ze 130° postupne na 140° a l 80 °C (pri 
rostoucí rychlosti). Obdobne vrchol exotermní reakce, odpovídající horení prímesi 
organické substance, se posouvá ze 400° postupne na 420° a 460°. Vrchol druhé 
endotermní reakce, odpovídající dehydroxylaci montmorillonitu, z 650° na 670° 
a 690°. Vrchol poslední endotermní reakce, predstavující rozpad mrížky montmo­
rillonitu, se již neposouvá, je konstantne pri 995°. Obdobne je tomu v prípade kaoli­
nitu. Endotermní reakce se posouvá z 540° na 560° a 600°, exotermní reakce je beze 
zmeny pri 960°. 

o 
w 

f0(100 400 600 70J ~ 

Obr. 1. DTA krivky kuzmického montmorillo­
nitu získané pri ruzných rychlostech ohrevu. 
Fig. 1. The DTA curves of montmorillonite 
from Kuzmice (different heating rates). 
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Oh . 2. Krivky DTA pro smes 50 ¾ kaolinitu 
+ 50 ¾ montmorillonitu získané pfi stoupa i­
cich navážkách. 
Fig. 2. DTA curves of a 1 : 1 mixture of kaoli­
n ite and montmorillonite (increasing sample 
weight). 

Výsledky pokusú ukazují, že použití velké rychlosti ohrevu má tu nevýhodu, že se 
zmenšuje rozlišovací schopnost DT A. Jednotlivé tepelné efekty rychle po sobe 
jdoucí se nestačí event. zaregistrovat nebo v dusledku rozšírení základen vrcholu 
se mohou prekrývat, což má za následek znesnadnení dešifrace záznamu. Identi­
fikace složek ve smesi je tím velmi ztížena, a nelze tudíž provést ani správné kvanti­
tativní vyhodnocení. Pri rychlosti ohrevu l 0°cmin. je rozlišovací schopnost již dobrá; 
je to obecne nejpoužívanejší rychlost ohrevu. Menší rychlosti mají speciální použití, 
pri kvantitativních rozborech jsou zbytečné pro svoj i časovou náročnost. 
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V elikost navážky 

V prubehu dosavadní praxe se tento faktor jevil nejvýznamnejším. Byla mu tedy 
venována náležitá pozornost Tepelnému rozkladu byly podrobovány ruzné minerály, 
event. jej ich smesi, ve stoupajících navážkách za jinak zcela shodných pracovních 
podmínek s výjimkou protiváhy (citlivost TG), která byla prizpusobována navážce, 
a porovnávány výsledky, získané vyhodnocením jednotlivých krivek. 

Výsledky získané pri hodnocení smesi 50 % sedleckého kaolinitu J 50 % montmo­
rillonitu z lokality Sepka jsou uvedeny v tab. 2. 

Tab. 2 

navážka 

1 

váhová ztráta 

1 

teplo ta vrcholu °C 
mg ½ 1 minim. 2. minim. 3. minim. 

100 15,40 120 545 660 
200 16,25 130 550 665 
400 J 6,25 140 560 665 
800 16,87 160 575 670 

1 
1600 l 6,87 170 590 675 

Z výsledku Tb krivek je patrno, že vhodný úbytek stanovený na základe 100 mg na­
vážky vybočuje z rady obdobných výsledku získaných za pomoci ostatních TG 
krivek. Uvažujeme-Ii tento výsledek, je prumerná relativní odchylka vetší než od­
povídá rep rod ukovatelnosti metody (činí 2,5 ~/,;). Jestliže tento výsledek neuva­
žujeme, jsou hodnoty v mezích reprodukova telnosti ( <P relat. odchylka l,8 %). Na kriv­
kách DT A je zrejmý posun vrcholu do vyšších teplot. Prvá endo termní reakce 
odpovídá dehydrataci montmorillonitu (je nejvíce navážkou ovlivňována), druhé 
minimum odpovídá dehydroxylaci montmorillonitu (viz obr. 2). 

Pro srovnání jeste uvádíme výsledky získané tepelným rozkladem ruzných na­
vážek kadaňského kao linitu : 

Tab. 3 

navážka 

1 

váhová ztráta 

1 

tep lota vrcholu °C 
1 O/ 

1 

mg 
' o endotermní exotcrmní 

100 12,40 550 955 
200 13,35 560 955 
400 12,50 570 955 
800 12,75 600 955 

1 
1600 12,62 620 955 

- - - · 

Váhová ztráta odpovídající nejmens1 navazce je opet nejnižší, výsledky však 
leží v mezích reprodukovatelnosti - prumerná relativní odchylka čin[ 2,04 %. 

Na krivkách DTA (obr. 3) je opet posun vrcholu k vyšším teplotám u endotermí 
reakce, teplota vrcholu odpovídajícího exotermní reakci se nemení. Porovnáme-Ii 
výsledky s pi'edchodzími, je videt dobrá shoda v teplotách vrcholu získaných pro 
tutéž reakci pri stejném obsahu sledované látky bez ohledu na celkovou navážku 
vzorku. Napr. pro navážku 400 mg, obsahující 200 mg kaolinitu (viz obr. 2), je tep­
lota endotermní reakce táž jako pro 200 mg navážku čistého kaolinitu (viz obr. 3). 
Zjištené sklitečnosti platí obecne, tedy i pro jiné minerály, z nichž jako príklad uve­
du ješte kalcit. By! sledován ve smesích s montmorillomitem. Pri celkové navážce 
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Tab. 4 

obsah CaCOa teplota 
ve smes i váha v ing vrcholu v °C 

V o,<; 

s 20 740 
10 40 760 
25 JOO 805 
so ' 200 835 

1 ! 

400 mg činilo zastoupení ka lc itu 5, 10, 25, 30 %-S klesajícím množstvím kalcitu ve sme­
si klesala teplota vrcholu odpovídajícího disociaci CaCO 3 , jak uvedeno v tab. 4. 

Teplota pr íslušného vrcholu pro navážku 300 mg čistého kalcitu čini la 900 °, 
pro navážku 750 mg 940 °C. 

T"C 500 6(() 7CO 950 

Obr. 3. Krivky DTA pro kodaňský kaolinit -
stoupající navážky. 
F ig. 3. DTA curves of kaolinites from Kadaň 
(increasing sample weight). 
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Obr. 4. Krivky DTA pro kaolinit - sledování 
vlivu stlačení vzorku cestou stoupajicí navážky 

v konstantním objemu. 
Fig. 4DTA curves of caolinite (increasing sam­
ple compression). 

Z uvedených výsledkú je zrejmé, že se stoupající navážkou látky roste teplota 
odpovídajících si vrcholú a naopak klesá se zmenšujícím se množstvím príslušné 
látky. Teplota, pri níž nastává vyvrcholení určité reakce, je pro dané množství látky 
charakteristická, nezáleží na tom, zd;c, je prítomna ve smesi, nebo v čisté forme. 
Neznalost skutečnosti múže znesnadnit dešifraci získaných záznamú i pri znalosti 
kvalitativního složení smesi. Vzhledem k tomu, že DTG krivka, za jejíž pomoci 
se provádí kvantitativni vyhodnocování, má obdobý prúbeh jako príslušná DT A 
krivka, je znemožneno i toto. Posouvání vrcholu není jediná zmena DT A krivky, 
ke které dochází vlivem zmeny navážky. Současne dochází ke zvetšení plochy 
a výšky príslušných maxim a minim - rozširuje se interval, v kterém reakce probíhá. 
Jmenované skutečnosti lze vysvetlit následujícím zpusobem: Mezi pevnou a plynnou 
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fází se ustanovuje rovnováha, jež je určena pfi dané teplote parciálním rozkladným 
tlakem vznikajícího plynu. Snižujeme-li tento tlak odvádením plynu z reakčního 
prostredí, rozklad se urychlí. Čím je určitá složka ve smesi zastoupena méne, tím 
snadnejší je unikán[ vznikajících plynu a naopak. V dusledku rozšírení základen 
vrcholu dochází u smesi dále . k prekrývání charakteristických reakcí. Ze získaných 
výsledku vyplývá, že není radno používat vetší výchozí navážky, než je 800 mg. 
DT A poskytuje tím „činite!nejší" výsledky, čím je váha analyzovaného vzorku nižší. 
Snižování navážky však má své meze, neboť extrémním snižováním stoupají nároky 
na citlivost prístroje. V našem prípade se jeví touto krajní možností navážka 100 mg. 
Pri této navážce je nutno používat nejnižší protiváhu, tj. 20 mg, jež má za následek 
zpravidla nižší hodnoty pri odčítání z TG krivky a jim odpovídající menší obsahy, 
než ve skutečnosti jsou. Optimá/ní se jeví navážka 400 mg. 

Stlačení vzorku 

Faktor nazývaný nekdy prosita bývá obecne považován za nejduležitejší. Rovnež 
naše dosavadní výsledky se zdály tomu nasvedčovat. Byl tedy sledován zvlášte 
pečlive, a to dvojím zpusobem: 
1, za konstantního objemu bylo podrobováno termické analýze stoupající množství 

vzorku; 
2. vzorek o konstantní navážce byl mísen s rostoucím množstvím intertní látky 

(Al20 3); tímto rozfedeným vzorkem byl kelímek opet plnen. 
K pokusum byl zvolen sedlecký kaolinit, neboť tento materiál byl nejčasteji sledo­
ván a je možnost jednoduchého porovnání výsledku. 
Ad 1. Pfi prvé analýze by! naplnen kelímek volne nasypaným kaolinitem, pfi dal­
ších pokusech byl tentýž objem vyplňován rostoucím množstvím vzorku. Maxi­
mální množství, které se do daného objemu vešlo, činí 1070 mg. Výsledky uvádí 
tab. 5 

váha vzorku 
v daném objemu mg 

470 
600 
750 
900 

1070 

teplo ta vrcholu 

endo exo 

575 
580 
585 
600 
610 

960 
960 
960 
960 
960 

váhová ztráta 
¼ 

13,7 
13 ,5 
13,6 
13 ,8 
13,8 

Tab . 5 

Ad 2. Navážka 470 mg kaolinitu, odpovídající množství, které volne vyplňuj e 

celý objem užívaného kelímku, byla dokonale promísena s pfídavkem Al2 0 3 . 

Tento činil postupne 100,200, 300, 400, 500, 600 mg. V celém objemu bylo tedy 
vždy stejné váhové množství aktivní látky za ruzného tlak u rozmísteno stejnomerne 
v celém prostom. Výsledky jsou uvedeny v tab. 6. 
Z obou zpusobu sledování vlivu stlačení vzorku je zrejmé, že TG krivka není ovlivne­
na klesající prositou vzorkou. Získané váh. úbytky jsou v obou prípadech v mezích 
reprodukovatelnosti. Zcela rozdílná je situace co se týče krivky DT A. Zatím­
co pfi prvém pokusu dochází k obdobným zmenám na DT A krivce jako pfi sledo­
vání vlivu velikosti navážky (obr. 4), pfi druhém pokusu se DTA Hivka prakticky 
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Tab. 6 

množství pridávaného 

1 

teplota vrcholu 

1 

váhová ztráta 
Ah03 v mg endo 

1 
exo /o 

100 580 960 14,2 
200 580 960 14,0 
300 580 960 13,6 
400 580 960 14,0 
500 580 960 14,3 

1 

600 580 960 13,8 

nemení, tfebaže vzorek byl za pomoci intertu postupne pechován až do približne 
stejné míry, jako pri prvém pokusu. Z uvedených poznatkú vyplývá, že rozhodující 
význam nemá stlačení vzorku, nýbrž zvýšené množství aktivnf látky, se kterým 
je stlačení zpravidla spojeno. O tom svedčí též relace v posunu teplot mezi výs­
ledky v tab. 3 a 5. 

Výsledky pokusú s jinými minerály byly obdobné. N apr. sideri t, jenž byl sledován 
ve tfech dostatečne odlišných navážkách tím zpusobem, že v jednom prípade byl 
vždy sypán zcela volne a ve druhém prípade maximálne upechován, poskytuje nás­
ledující výsledky (tab. 7) . 

T ab. 7 

navážka 

1 

poréznost 
1 

teplota vrcholu 

1 

váhový úbytek 
mg endo 

1 
exo v ¼ 

400 vo!. sypaný 520 560 34,0 
400 upechovaný 520 560 33,5 
750 vol. sypaný 540 600 32,6 
750 upechovaný 540 600 33,4 

3000 vo!. sypaný 580 775 33,0 

1 
3000 upechovaný 

1 

580 775 32,6 

Váhové úbytky jsou v mezích reprodukovatelnosti (<J> relat. odchylka činí 1,4 %). 
Krivka DT A poskytuje stej né výsledky pro určitou navážku bez ohledu na to, zda 
byl vzorek pechován, nebo ne. Toto zjišten í má význam, neboť nemusí být venována 
pozornost zpúsobu plnení kelímku vzorkem. Je pozoruhodné, že vetšina au torú 
citovaných úvodem faktor stlačení tolik preceňuje (R. C. MACKENZIE 1957). Výz­
nam vlivu stlačení vzorku popírá naopak pouze L EHMANN (1955) a P. L. ARENS 

(1951). 

Volba citlivosti 

Jedno tlivé funkce je možno sledovat pri rúzných citlivostech, k teré se dají menit 
v širokých mezích. Pro DT A a DTG byly postupne použi ty citlivosti 1 /2 1 /3, 1/5, 
1/10, 1/20 a učineno nekolik pokusú s rúznými materiály. V tab. 8 jsou uvedeny 
výsledky pro smes 50 % krememene ✓ kaolinitu. Výchozí navážka byla konstatne 
400 mg, citlivost TG 100 mg, rychlost ohrevu 10 °-min. 

Teploty odpovídající na DT A krivkách vrcholum reakcí jsou stále stejné, vrcholy 
jsou však se stoupající citlivostí hlubší, ale zároveň mají širší základny, což zne­
snadňuje dešifraci záznamu ( obr. 5) v prípade smesí složek s vetším počtem tepel­
ných efektú, jak bylo již dríve rečeno. V prípade prítomnosti složek s málo výraz-
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TQC 500 600 

Obr. 5. DTA krivky pro smes kremene + kao­
linitu pfi použití rúzných citlivostí metody. 
F ig. 5. DTA curves of a quartz - kaolinite 
mixture (for different sensitivity ranges) . 
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Obr. 6. Derivatografický záznam pro smes 30 
% chloritu + 70 % kaolinitu. 
Fig. 6. The D erivatogram of a mixture of 30 ¼ 
chlorite and 70 1/o kaolinite. 

nými vrcholy, napr. illitu, je použití nižších citlivostí (1/10, 1/20) nevhodné, neboť 
vrcholy jsou steží zaznamenatelné. Naopak použití nejvyšších (1 /2) citlivostí je vhod­
né pouze v pfípadech nízkých navážek nebo nevýrazných tepelných efektu. Pfi 
použití nízkých citlivostí dochází zpravidla k podhodnocení obsahu sledované 
látky. Souvislost mezi uži tou citlivostí DT A, DTG a váhovou krivkou není na prvý 
pohled zrejmá, avšak je dána zpúsobem odčítání z TG krivky, které se provádí 
za pomoci DTG krivky (spuštením kolmic z okrajových bodú vrcholu na TG kriv­
ku). Pri malé citlivosti jsou vrcholy velmi úzké, a v dúsledku toho jsou úseky vy­
mezené na TG krivce kolmicemi menší, a tím je i jejich kvantitativní vyhodnocení 
nižší. 
V tab. 8. napr. hodnota odpovídající citlivosti 1 /20. 

Tab. 8 

citlivost 

1 

váh. úbytek 

1 

vypoč. 1/o kaolinitu 
DTA, DTG odpov. endo reakcí na zákl. váh. úbytku 

v /o 

1/2 6,08 50,6 
1/3 6,16 51,3 
1/5 5,83 48,5 
1 /10 5,83 48 ,5 
1/20 5,75 47,8 

Volba citlivosti TG krivky je do značné míry vázána velikostí výchozí navážky. 
Napr. pfi 400 mg navážce, pfi pfedpokládaném obsahu kalcitu 50 %, není možno 
volit nižší citlivost (protiváhu), než je 100 g. Nejvyšší citlivosti, tj. 20 mg, se dopo­
ručuje vyhnout, neboť krivka TG v tom prípade zachycuje nejrúznejší vnejší 
vlivy. Na druhé strane použití nízkých citlivostí, jmenovite 500 mg, má své nevý­
hody - nepresné odčítání, neboť nejmenší dílek v tom prípade odpovídá 5 mg. 
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Nekdy se mu však nevyhneme, napr. pfi výchozí navážce sideri tu 750 mg (nejbližší 
další ci tlivost 200 mg by již nestačila). Pri nejlépe vyhovující navážce 400 mg ve vet­
šine prípadu vystačíme s citlivostí 100 až 200 mg, která se jeví optimá/ní. 

Sledování umele pripravených smesí 

V dalším byly pfipravovány smesi o známém zastoupení složek podrobeny ter­
mické analýze a získané krivky kvantitatívne vyhodnocovány, aby byly zjišteny 
reálné možnosti použití této metody v praxi a velikost chyb. Pozornost byla veno­
vána hlavne takovým smesím, pri kterých se jeví použití termální analýzy nej vhod­
nejší a pro než ostatní metody nevyhovují (napr. koincidují, nebo jsou blízké nej­
intenzívnejší rtg. difrakční linii, rozpočet na základe chemické analýzy není možný). 
Sledovány byly jílové minerály (pro než má termální analýza již tradiční použití) 
ve vzájemných smesích s karbonáty, slídam.i, kremenem, sufidickými prímesmi. 
Dále karbonáty navzájem, smesi s mastkem, chloritem atd. V prípade jílových mine­
rálu byla používána vždy nejjemnozrnnejší frakce, získaná sedimentací dle Andrea­
sena nebo plavením. Není možné ani účelné popisovat všechny provedené rozbory. 
Na príkladu smesí kaolinit-illit bude uveden p ostup pfi vyhodnocování a dosažené 
výsledky. K pokusum sloužil plavený sedlecký kaolinit, jehož váhový úbytek do 
1000 ° činil 14,0 %, úbytek odpovídající endotermní rekaci s vrcholem u 560 ° činil 
12,0 %, a illit z lokality Illinois. Ten poskytoval stejné výsledky, jaké bývají uvá­
deny v literature. Váhový úbytek činil v prumeru 9,5 % Pracovní podmínky: naváž­
ka 400 mg, citlivost TG l 00 mg, DT A?, DT A?, DTG 1/ 5, rychlost ohrevu 10 ° /mm. 
Z váhových úbytku odpovídajících reakcím, které byly brány za základ výpočtu, 
byl počítán obsah komponent ve smesi. Pro vyhodnocování illitu byJa zvolena první 
endotermní reakce s vrcholem 120°, které odpovídá pro 100 % illit váh. úbytek 
3,75 %. 

Pro vyhodnocování kaolinitu sloužila endotermní reakce u 560 °, váh. úbytek 
odpovídající 100 % kaolinitu by! 12,0 %- Pfi hodnocení smesí bylo vždy započato 
složkou, která má ve smesi prevahu. V opačném prípade je počítání zdlouhavejší, 
neboť se zvyšuje potrebný počet korekcí. Pri analyzování smesí je totiž treba ur­
čovat i úbytky, které maj í v daném teplotním intervalu složky, jež jsou vyhodno­
vovány na základe jiné teplotní reakce. Tak v intervalu charakteristické reakce 
pro illit (cca do 240°) činí váhový úbytek odpovídající 100 % kaolinitu 5 mg a nao­
pak v intervalu kaolinitové reakce činí váhový úbytek odpovídaj ící 100 % illitu 
7 mg. Pri uvažování korekcí, to znamená odčítání ztráty odpovídající v daném 
intervalu druhé složce, je treba mnohdy postup opakovat, až je diference mezi dvema 
výsledky minimální. Pfi navážce 400 mg činí váhový úbytek odpovída'.jící první 
reakci 11 mg, tj. 2,75 %, 100 % illitu odpovídá váh. úbytek 3,75 %- Náš výsledek 
odpovídá 73,3 % illitu. Je však vyšší, neboť v sobe zahrnuje i úbytek náležející 
kaolinitu v daném intervalu. Kolik je kaolinitu, je nutno nejprve určit. Pro první 
informaci je nutno použít k danému účelu približného údaje o obsahu illitu. Váhový 
úbytek odpovídající endotermní kaolinitové reakci s vrcholem u 560° je 23,5 mg. 
Treba jej zmenšit o podíl odpovídající 73,3 % illitu, tj. cca 5 mg, a 18,5 mg re­
prezentuje 4,625 % z puvodní navážky 400 mg. Odpovídá-li 100 % kaolinitu v daném 
intervalu úbytek 12,0 %, úbytek 4,625 % prísluší 38,5 % kaolinitu. Na základe 
tohoto zjištení je nutno korigovat puvodní približné stanovení illitu. Od 11 mg 
(váhový úbytek do 240 °) je treba odečíst 2 mg pfipadající na prítomný kaolinit. 
9 mg reprezentuje 2,25 % z puvodní navážky, což odpovídá 60,0 % z 3,7 5 % (ztráta 
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pro 100 % illit v daném intervalu). Po korekci je tedy stanovené množství ill itu 
60 %- Zpetne je možno upresnit obsah kaolinitu. M ísto 5 mg se o:ičítají 4,2 mg 
od 23,5mg (místo 73 ,3-60,0¼f. 19,3mg činí 4,825% z puvo:iní rnvážky, což 
odpovídá 40,2 % kaolinitu). 

Tab. 9 

obsah složek ve smesi -\- stanoveno 

illit ½ 1 kaolinit ½ illit '.¼ 
1 

kaolin it '.¼ 

10 90 7,3 85,1 
20 80 22,0 82,5 
30 70 29,3 68,5 
40 60 40,0 59,7 
50 50 50,6 48,9 
60 40 60,0 40,2 
70 30 66, 6 31 ,2 
80 20 73 ,3 21,6 

1 

90 10 85,0 12,5 
1 -~ 

Výsledky získané pro sledované smesi jsou uvedeny v tab. 9. 
Výsledky jsou tím presnejší, čím vetší váhový úbytek odpovídá reakci, jež je brána 

za základ výpočtu. 
Častým požadavkem technologa bývá napr. hodnocení smesí obsahujících kao­

linit vedie chloritu. Vzhledem ke skutečnosti, že DT A krivky mají pro ol:5e složky 
podobný prubeh a endotermní reakce se do značné míry prekrývají, zdá se toto 
težko realizovatelné. Jak ukazují následující výsledky (tab. 10), predčí skutečnost 
očekávání. Na obr. 6 je záznam pro smes 30 % chloritu (peninu) z lokality Smol­
ník a 70 % sedleckého kaolinitu. Za základ výpočtu byla v prípade kaolinitu brána 
opet endotermní reakce u 560°, v prípade chloritu s vrcholem u 630°, jíž odpovídá 
váhový úbytek 7,5 %. 

Tab. 10 

obsah složek v '.¼ -1 stanoveno 
~ 

1 1 
kaolin it chlorit kaolinit chlor it 

90 10 89,5 13,3 
70 30 68,8 30,0 
50 50 47,9 50,0 

1 

30 70 27,5 72,0 
1 

Častou prímesí v jílových materiálech nebo úpravnických odpadech bývají sul­
fidické minerály, zvlášte pyrit. Do jaké míry je možno tyto minerály kvant itatívne 
hodnotit, bylo ovefováno sériemi pokusu. Bylo zjišteno, že v rozmezí 1-10 % lze 
nejen obsah pyritu stanovit, ale zustává nedotčena i možnost vyhodnotit jílový 
minerál. V tomto ohledu pusobí pozitívne skutečnost, že s klesajícím množstvím sledo­
vané látky se zmenšuje teplota odpovídající vrcholum jejich reakcí i príslušný tep­
lotní interval. Je tak umožneno lepší rozlíšení jednotlivých reakcí. Obr. 7 predsta­
vuje derivatografický záznam smesi 10 % pyritu + 90 % kaolinitu. Stanoveno 10 ,0 + 
,J 91,6 %. 
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Obr. 7. Derivatografický záznam smesi 10 1/o 
pyritu + 90 1/o kaolinitu. 

Obr. 8. Derivatografický záznam prírodního 
vzorku charakteru mastku. 

F ig. 7. The Derivatogram of a mixture of 101/o 
of pyrite and 90 1/o of kaolinite. 

Fig. 8. The Derivatogram of a rock sample 
(probably steatite). 

Podobne úspešná byla hodnocení smesí sideritu s cinabaritem, zastoupeným 
až 20 %, 

Záverem bych uvedla ješte príklad kvantitativního hodnocení prírodní víceslož­
kové smesi, prevedeného na konkrétní prání technologa. Šlo o neznámý mate­
'riál z Kuby, který má makroskopicky charakter mastku. Prvním predpokladem 
správného vyhodnocení byla bezpečná indetifikace jednotlivých komponent. Za po­
mocí rtg. analýzy byly identifikovány následující slož ky: 

mastek 
chlorit-penin 
tremolit 
kalcit 

Mg6 (Si8 0 2 0) (OH)4 

Ca2 Mg 5SisO 22(OH)2 

(Mg 5AI) (Si3Al)O 10(OH)s 
CaCO 3 

Na základe chemické analýzy by! dále stanoven volný Si02 • 

K vantitativní hodnocení bylo provedeno dvojím zpusobem: 
1. Pomocí termogravimetrické krivky - z váhovýchztrát opdovídajících jednotlivým 
tepelným reakcím, jež jsou charakteristické pro tepelný rozklad príslušných mine­
rálu. Pfi tomto stanovení bylo množství tremolitu určeno dopočtem do 100 % 
po predchozím odečtení obsahu kremene, neboť tremolit nevykazuje pfi zahfívá­
ní do 1000° žádné zmeny. Derivatografický záznam této smesi predstavuje obr. 8. 
Pracovní podmínky byly následující: navážka 800 mg, citlivost TG 200 mg, citli­
vost DTA, DTG 1/5, rychlost ohrevu 10°/mm. 

DT A krivka vykazuje následující vrcholy: pri 620° - odpovídající chloritu, 
840° - kalcitu, 940° a 980° - mastku. 

Váhový úbytek pfíslušící tepelné reakci chloritu činí 1,75 % z pôvodní navážky, 
kalcitovému minimu náleží 8,75 %, na mastek pripadá váhový úbytek 1,75 %. 
Na základe príslušných váhových úbytku byly vypočteny obsahy dotyčných minerálu, 
jež jsou uvedeny v tab. 11. 
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minerál 

kalcit 
tremolit 
chlorit 
mastck 
kremen 

Tab. 11 

1 obsah v ½ stanovený na základe 

__ , termické analýzy I chem. analýzy 

19, 1 
19,1 
23,3 
32,4 

5,3 

19,7 
19,6 
19,8 
26,0 

5,3 

2. K ontrolne by! zkoumaný vzorek podroben chemické analýze a učinen pokus 
o rozpočet stanovených obsahu jednotlivých prvku na príslušné minerály. 
Výsledek chemické analýzy : 

Si0 2 celk. 
Si0 2 volný 
Al 20 3 

40,38 % 
5,3 
3,65 

CaO 
HgO 
C02 

13,77 % 
20,29 

8,69 

Nejprve byl vypočten o bsah kalci tu a ze zbylého množství Ca obsah tremolitu, 
který je vedie kalcitu jediným nositelem Ca. Al náleží chloritu, současne úmerné 
množství Hg. Zbytek Hg p o odečtení množství náležejídho tremol itu a chloritu 
je vázán na mastek a na jeho základe vypočten. Získané výsledky j sou v relatívne 
velmi dobré shode, uvážíme-li všechny vlivy, mající púsobnost jak v prípade ter­
mického, tak chemického rozboru (pfesnost metod i chyby zpusobené pfi roz­
počtu elementú - rúzné izomorfní zastupování, zvlášte v prípad e chloritu) . 

Predností termické analýzy pritom je, že je nep omerne rychlejší než chemická 
stanovení. Mimoto rozpočet na základe chemické analýzy není vždy možný. Lze 
tedy shrnout, že není treba býti zbytečne skeptickým k této metode. Je však nutné 
uvedomit si všechny popisované faktory a okolnosti. 
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41. 

The influence of experimental conditions during thermal analysis by derivatograph 
on the possibility of the evaluation of multicomponent mixtures 

The Derivatograph is an apparatus which is able to make simultaneous analysis of a single sample 
by two thermal analysis methods: TG and // DTA and it is also sui table far the simultaneous diffe­
rentiation the TG curve (DTG). Further it gives acceptable results from the mi neralogical 
point of view also in cases when simple thermal curves would nol be evaluable even in a semiquanti­
tative way, i. e. in case of mixtures in which characteristic reactions far single components are 
partially overlapping. I t was faund that the accuracy of the quanti tative de termina tion is not worse 
that that of the other methods commonly used far these purposes (Tab. 11). The difference between 
the trne and the determined contents of the components arises first of al! due to the mistakes in the 
reading (intepreting) of graphical records. Two factors affected strongly the thermal decompos itio n 
and the shape o[ the curves: the sample weight and the heating rate (Tab . 2, 3). By increasing 
the quantity of the sample or the sample or the heating rate the processes of decomposition 
are shifted towards higher temperatures (Tab. 4). This difference in the case of calcite can be 
even 200 degrees. The shifting of the peaks towards higher temperatures is simultaneously cha­
racterised by the enlarging of their ampl itudes and bases (the reactions take place at greater 
temperature intervals). Tbe peaks of different reactions are distorted in different degrees. The 
infl uence of the specimen porosity (i.e. the compresion rate of the sample) is often overestima­
ted (Tab. 9, 6, 7).The chosen sensitivity of the DTA and DTG process may also influence the 
quantitative evaluation of the components (Tab. 8). The fundamental requirement far a quanti ­
tative analyzis of mixtures is thc precise identification of the indivídua] componenents which 
cannot be carried out purely on the basis of the DTA. According to the preceding condusons, 
the discussed errors cause consequen t causa] drift of the characteristic temperatures of the indiví­
dua! peaks and should not be considered as the decrease of weight of anotehr mineral. In cases 
when individual components show in heating a greater decrease of weight within a temperature in­
terval in which another component is being evaluated, it is necessary to make corrections. The de­
crease of the weight in a certain temperature interval, however, is never equal to the sum of the 
decreases ofweight showed by the indivídua] pure components in the given interval. The more the 
decrease of weight corresponds with the reaction which is taken as a basis of the calculation, the 
more accurate results we can get in the quantitative analys is (Tab. 9, 10). I t was found that a small 
amount of sulphidic minerals do not hinder the quantitative evaluations of clay minerals and carbo­
nates. 
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Mineral ia slovaca, 5, 4, 339-344 (1 973) 

Picture processing methods in fault detection 

ISTV ÁN DIENES * 

( 9 Figs) 

Použitie metód obrazovej analýzy pri detekcii zlomov 

Práca vysvetľuje metodológiu a príklady použitia metód obrazovej analýzy (detekcia 
hraníc, zaostrovanie, filtrovanie, redukcia ai .) pri riešení tektonických problémov. 

Podáva matematickú formuláciu problému a hodnotí výhody a nevýhody zvoleného 
systému pri použití údajov z vrtov. Hodnotí potrebnú hustotu vzorkovania na dosiahnutie 
dostatočnej hodnovernosti, ktorá závisí od viacerých faktorov, ktoré nie sú vždy úplne 
definovateľné. Na výpočet sú potrebné údaje o horizontálnej elevácií. 

Prijaté riešenie sa testuje na príkladoch zo severomaďarského uhoľného revíru. 

In the different phases oť his work, the geologist has to compile contour maps of 
horizons by using borehole data. 

Compiling becomes complicated when the horizon surfaces are not smooth 
everywhere due to their being intersected by ťaults of different throw. This often 
necessitates the construction a tectonic rrap before contouring. The same data 
set containing the surťace coordinates can be, and really are usually interpreted 
differently by different geologists. 

At the same time from the practical point of view it wo uld be of great importance 
for the geologist to so!ve the problem of fault detecti on itself by computer inter­
pretation. 

Some exact hypothesis testing methods for the solution of this problem were 
reprorted in an earlier work (DIENES, 1971). 

Hereafter some simple methods originally used in picture processing are pre­
sented and examples are given. 

Assume that the function/(t), tET describes the horizon surface in the province T. 
Further assume that /(t) is sneh that the norms of the ťirst and second derivatives 
are limited everywhere wherever derivatives exist, and derivatives exist everywhere 
but in a zero measure curve system. Finally assume that along the curve system the 
function /(t) has a jump greater than the function of the limits of the derivatives 
and the maximum sampling point distance. The curve system will be named 
tectonic pattern. 

Let us denote the system of the sampling points as {q, where the altitude 
function /(t) was measured. The approximation of the curve system is to be com­
puted . 

* Is tván Dien es, Group for Mathematical and Computer Methods, MÁFI, Budapest XIV, Nép­
stadion út 14 
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In many respect the problem resembles those ecnountered in picture processing. 
The objects to be detected are the fault blocks and the blacking function is anal­
ogous with the altitude function. There are, however, some divergencies, e. g. the 
sampling point density may be lower than it is in picture processing. Generally the 
borehole poin t system - the sampling points - does not correspond to the nodal 
point system of an equispaced network . ~ 

Thus in the first step one has to plot the function f (t) in the nodal point of an 
an equispaced network, using interpolation or approximati on methods. The function 
J (t) approximates the trne altiude functi~n f(t ). Now the well known methods 
of picture processing: edge detection, thersholding or skeleting can be applied. 

The tectonic patterns, generated during hypothesis testing or by picture processing 
methods can be smoothed, rectangled or transformed into „more regular„ patterns. 
Thus if one assumes that the lines form a regular network without any free ends, 
an operator can be applied to generate a pattern satisfying the above condition. 
In this way d ifferent tectonic map variants, corresponding to different assumptions 
can be compiled by the computer. 

In mines, geoligist can study the real tectonic patterns. The trne and approximate 
tectonic patterns can be described by matrix C of the coordinates of the end points 
and the branching poin ts of the pattern and by the matrices Ci of the coordinates 
of the points communicating directly with each point and finally by the equation 
of the curves connecting every point with its neighbours. Fig. 1. explains schemati­
cally the denotations. Different metrics can be introduced to the space of the patterns. 
They are described by matrices C, Ci, i = 1, 2, .. . , n. With the aid of these metrics 
the different tectonic patterns and tectonic pattern approximations can be quan­
titatively compared. 

The following metrics have a descriptive meaning : 

n 

l.!3 = L (mi - m';)2 
;~ 1 

Q1 measures the mean distance between the end and branching points of the 
true pattern and respective points oť the approximate pattern; 

Q2 is the mean Y-wise distance between the curves in the true pattern and respec­
tive curves of the approximating pattern; 

e3 measures the „topological„ distance between the neighbouring point numbers 
of each pattern. 

The „best approximation„ to real tectonic pattern will give the minimum value 
of metrics function between the real and approximating patterns. The „best algo­
rithm„ fo r a certain type of tectonic patterns will provide the mean minimum 
value oť the metrics function, using different sampling point confígutations. 

The following examples illustrate that the real horizon surface have not failed 
to satisfy the assumption made by us and that the picture processing methods 
can be applied successfully to the plotting of tectonic maps as well as to the con­
touring of non-smooth surfaces. 
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Examples 

No. l. 
The follow ing example is taken from the Transdanubian coal districl near Tatabánya. The brown 

coal deposits of the district are of Eocene age and intensively mined . To check the reliability of the 
p icture process ing methods in Jocating faults, we used the maps of the hanging wall of the coa l 
seam constructed on the basis of borehole and mining data (YIGH, 1965). Figures 2, 3, 4 show the 
fault system and the different tectonic map variants constructed by edge detector operators. The 
sampling poin ts are denoted by do ts. As it can be seen, the main faults could be detected in every 
variant, although thc num ber of sampling and network points used in the estimation was not very 
high. Same NE-SW trending faults having a lower throw have not been detected. The quality of the 
pat tern became evidently worse in those parts of the map where the sampling point density was lm.ver. 
The values of the metrics functi ons in the different varia11ts a re 1 ! 

/21 = 70-:100 /2 2 = 50-,80 /23 = :0,3 - 0,7 ~ 

By decreasing the distace of the node-poínts in the network and by keeping the sampling points 
fixed, the estim ated tectonic pattern becomes better as shown in F igs 2, 3. When the distance of the 
node-p oints in the network is kept constant and the nurnber of sampl ing points is reduced , the quali ty 
of the estimated tectonic pattern turns worse, as evident from Figs 3 - 4. T he dependence of pattern 
quality on sampling point density and distribution, network constan t and the approximation tech­
nique, however, does not seem easy to study quantitative!y. 

N o.2. 
An experiment far veri fying the suitablility of the picture processing methods in fault fi nding was 

carried out in the Dorog - Sárisáp brown coal d istrict. The map of the hanging wall of the coal seam, 
compiled from borehole and mining data (WJLL.EMSZ E'"'." AL., 1963), was sampled, the approximating 
function /~ (t) \vas computcd and d ifferent firsľand second derivative edge-detecting operators were 
applied to restore the true tectonic pattern. Figs. 5, 6 show differen t tectonic map variants and the 
true tectonic pattern. The experiment dernonstrates the suitability of the picture processing methods 
in fault detection . 

No.3. 
On the Sóshártány map sheet (North-H ungarian coal distict) numerous holes were drilled that 

reached the top of the coal measurc. T he borehole locations, the tectonic pattern (recorded and com­
p iled during surface mapping in a scale of 1 : 25 OOO) and some variants of the estirnated tectonic 
pattern are shown in Fig. 7, 8, 9. D ifferent methods were used far computing the /~(t) function; 
the methods of neares t meighbours yielded the best results. To determine the valne of the/~(t) 
in the point t of the network, the nearest neighbour ofthe t-the t x (of sarn piing points [ti]) was 
selected. A point txx was searched, which ensured that when it was connected with the nearest 
neigbour tx, the section between points 1x and txx contained the perpendicular projection of point t 
ins ide the section, and which among thc points, having this attributc, has the minimal distan ­
ce to point t, Fig. 7. has been plotted by a high fidelity edge detector, which detected only 
sorne parts of the tectonic pattern.The detected parts were observed by CzAKÓ (1972) on aerophoto­
grarns. Figs 8-9 show different transfarrn variants where different comer point detectors have been 
applied. ľhe patterns show a characteristic NW-SE orientation which was observed on the surface. 
ľhe respective pattern of the main fault, observed on the surface, is present in every variant, but 
the patterns generated by picture processing methods are evidently more detailed 'than the hand 
plotted rnap. ľhe detected and rea lly existing faults were in some cases shifted because the network 
constant was tao h igh. 

Fig. 1. C: x1, y1 
X2, Y 2 

X3, Y3 
X4, Y4 

C1: X3, Y3, g3 
C2: X3, Ys, g3 
Ca: x1, y1, g1 

X2, Y2 , g2. 
C4: Xa, Ys, g3 
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----- ,. 
F ig. 2. Tatabánya area. (1 ) Faults detected by 
p icture processing methods. (2) Fau!ts eon ­
str ucted on the basis of boreh olc and mining 
data. (Vigh G .) 

Fig. 4. Tatabánya area. (1) Tectonic pattern 
computed by picture processing methods. (2) 

Faults detected by borehole and mining data. 
(3) Deleted sampling points. (4) Sampling points . 

. . 
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Fig. 3. Tatabánya area.(!) Faults detected by pic­
ture processing methods. (2) Faults constructed 
on tbe basis of borehole and mining data. 
(Yigh G.) 

Fíg. 5. (1) Tectonic pettern computed by p icture 
processing methods, (2) tectonic map construc­
ted on the basis of borehole and mining data. 
Dorog - Sárisáp area. 

Fig. 6. Fau lts detected by picture processing 
methods. ( 1) Faults constructed on the basis of 
borehole and mining data. Dorog-Sárisáp area . 



F ig. 7. Sóshartyán area. Tectonic pattern con­
structed by a high fidelity edge detector. ( l) 
F aults detected in the course of surface mapping, 
with the possible pos i tion of the fault on the 
measure top surface. 

,, 
( , 

Fig. 8. Sóshartyán area. Faults detected by 
picture processing methods. (1 ) Faults detected 
in the course of surface mapping. (2) Possible po­
sition of the fault on the coal measure top surfa­
ce computed from dip data . 

Fig. 9. Sóshartyán area. (1) Faults detected 
by picture processing methods. (2) Faults 
detected in the course of surface mapping. 
3) Possible position of the faul!, computed 
from dip data, on the coal measure top 
surface. (For symbols see above) 

343 



Conclusions 

Different picture processing methods: edge detectors, corner detectors ard thresh­
olding have been aplied to the reconstruction of the tectonic pattern of some coal 
districts, using horizon data measured on the selected sampling points. The con­
structed patterns were compared with the true pattern observed in the mine, or 
with the pattern recorded in the course of surface mapping or on aerophotograms. 
Generally the picture processing methods have reproduced the main features of the 
true tectonic pattern well. Some f aults of low throw, however, remained sometimes 
undetected. Different metrics in the space of the tectonic patterns have been intro­
duced and computed. For the improvement of this technique further theoretical 
research on convergence, necessary network distance, sampling point number and 
finally, detailed data on the geometrie nature of the stratigraphic boundaries are 
needed. 
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Mineralia slovaca ,5, 4, 345- 350 (1973) 

Stereology of mineral grains 

(2 Figs) 

GILLES BARBERY* 

Stereológia minerálnych zŕn 

Práca v prvej časti podáva stručné zhodnotenie problematiky rekonštrukcie skutočnej 
zrnitostnej distribúcie nerastných zŕn z údajov merateľných na ploche rezu nábrusov 
alebo výbrusov. V ďalšej časti je rozvedená nová matematicko-štatistická metóda umož­
ňujúca takúto rekonštrukciu. Hlavnou vstupnou informáciou sú : distribúcia náhodných 
priesečníkov meraných na ploche rezu a tvarový súčiniteľ stanovený fyzickým modelo­
vaním. Na charakterizáciu distribučnej funkcie sa užívaj ú ' jej prvé štyri momenty.Výhoda 
metódy spočíva v tom, že používa náhodné priesečniky, ktorých meranie je pomerne 
ľahké, a že umožňuje rekonštrukciu tak váhovej, ako aj objemovej distribúcie nepravi­
delných (avšak konvexných) nerastných zŕn. Tvarové súčinitele umožňujú určiť vzťah 
medzi „prakticky definovanou" (sitovaním alebo sedimentáciou atď.) a „stereologickou" 
zrnitosťou. 

The size distribution of mineral particles is an extremely important factor in the 
determination of the properties of particle populations. In particular, in the field 
of mineral processing, the size distribution of the various minerals for example in 
the feed to a separator, greatly influences the efficiency of the machine. 

Traditionally, among the various methods which are available for the meas­
urement of the size distribution of powders, mineral technologists have used sieving 
and sedimentation, mainly from practival considerations. The disadvantages of 
these methods are: 
a) the poor definition of what the measured size is, since sieving and sedimenta­
tion measurements incorporate a shape factor which is unknown, 
b) the difficulty in obtaining the size distribution of the various minerals in the 
sample, 
c) the imperfection in case of fine sizes. 

Microscopy has been used in other fields (mineralogy, petroloky, etc.) but 
so far its gpplication has been limited by the relative incosistency of the results, the 
im:-ortance of the human factor in the measurement, and the difficulty in measuring 
size under a microscope. Also the difficulty of differentiating between optically 
similar (but different) minerals has been a drawback of the method as well as the 
difficulty in dealing with particles of irregular shape. 

The advent of automatic methods for analysing <lata obtained from microscopic 

* Gi lles Bar ber y Department of Mining and Mineral Technology, R oyal School of Mines, Im peria 
College, London S.W.72 A Z 
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fields of view has reduced the importance of the h uman factor in the measure­
ment. But most of the limitations (and in particular the low discrimination) of 
the optical methods are still pre sen t. 

In order to get around the difficulty of differentiating different solid phases 
it is possible to use an Electron Probe Analyser, since the signals received 
from this instrument ( on a punctual basis) are characteristic of the elements 
contained in the minerals. By moving the electron beam or the specimen holder, 
it becomes possible to measure lengths or areas of features of interest (JoNES and 
GAVRILOVIČ, 1970). The system used presently in our Department is represented 
in Figure 1. The examined samples are polished sections of rocks or briquettes 
containing particles and linear intercepts are drawn on the sections using stepper 
motors. 

. Stepper moto rs 
fo r two X- Rays 
spectrom eters 

GE OSCAN 

Electron Probe X- Rays 
mic ro a nal yser 

X-Ray s s ignals from two 
spectro meter s and spec ime n 
current sig nal 

MINi C 
Sk, 8- bi t s com puter 

Inpu t of in slructions 
and 

Oul'put of . dat a 

TELE TYPE 

Fig. 1. The principle of the AUTOSCAN 
Schéma AUTOSCANu - automatizovanej elektrónovej mikrosondy 

S1epper I motors 
fo r rnoving Geoscan 
stage in X and Y 
di rections 

~ j 

The problem now lies in the reconstruction oj the size distribution of the par­
ticles in space. The measured parameters are linear (random) intercepts on a plane 
section of the specimen. The reconstruction of the theree dimensional size distri-
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bution of particles fro m measurements made on random lines or planes is not 
a new problem in itself (R. T . DeHOFF and R INES 1968, E. E . UNDERWOOD 1970), 
but its successful application has been li mited to spberical bodies, which would 
not apply in the large majority of cases. A new general metbod had to be derived 
for the case of irregular grains. 

Let VP be the total volun1e of particles in a Vrn total volume of sample. T he im­
mediate problem is the definition of particle 'size' since, fo r irregular grains, 'size' 
has no unique definition. In order to simplify the derivation, in a fi rst stage, it will 
be ass umed that the size of a particle is the largest p ossible in tercep t (chord) that 
can possibly be drawn thorugh the p article. For instance, umder this definition, 
the size of a cube of side a is aJ I Let V( D)dD be the volume fraction of particles 
having a size D, D + dD. N(D) dD, the number of particles having a size D, 
D + dD is: 

N(D)dD = VP V( D)dD 
kD 3 

(1) 

where k is a shape parameter relating the volume of a particle to its longest chord. 

( For a cube of side a, k = ~ 3) . 

D arwing a random intercept through the sample, and measuring the intercept 
lenghts on the particles: 

The number of intercepts per unit length h aving a legth L , L + dL obtained from 
particles having a size D, D + d D is proportional to : 

1) the number of particles per unit volume having a size D, D + dD 

2) the proba bility of hitting a particle of size D = rxD 2 

. . S(surface area) 
where a 1s a shape factor (for convex partrcles rx = 4D2 

VP V(D)clD 

V," kD 3 

3) the probability that, having hit a par ticle of size D, the intercept length will 
fall between L, L + dL = f(L / D)dL/ D 
where f(),) is the frequency distribution of intercept lengths obtained on a particle 
of size 1. 

N L(L,D) dLdD 

Lr 
a V:, V(D)f(L/ D)dLdD 
- - ~Vmk D2 (2) 

The number of intercepts per unit length having a lenght L, L + dL is obtained 
by integrating Equation (2) from L = D (since no intercept longer that D can be 
obtained on a particle of size D) to Dm = L"" size of the largest particle in the 
sample: 

N ,(L)dL 

L t 
(3) 
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From the well known Rosiwal relationship: 

VP I Intercept lengths N ,µ; (L) 
~ = (4) 
Vm Lt L i 

where Ni is the total number if intercepts and µ;(L) is the first moment of the dis­
tribution of intercept lengths, h(L) : 

h(L)dL = ; µ; (L)dL J:m V(D);<f/D) dL (5) 

The problem, of course, is one of transforming h(L) into V(D), and it does not 
have simple solution in the general case. 

Since the general form of Equation (5) precludes any simple numerical method, 
it was felt that the method of moments could be used advantageously. 

Calling µ~(L) the n-order moment from the origin for L (with equivalent defini­
tion for D and L/D), and taking moments of order n in Equation (5): 

µ~ (L) = J:m rh(L)dL = : µ;(L) J:m LndL J:m V(D¼(L/D) dD (6) 

Considering the two integrals in the right hand sign of Equation (6) as a double 
integral, and changing the order of integration, one obtains after solving: 

(7) 

Equation (7) can simply be written: 

µ:(L) = K"µ;(L)µ;,_ 1 (D) (8) 

where K k is a shape factor, characteristic of the geometrical form of the particles. 
Putting n = 1 in Equation (8), one obtains: 

(9) 

which, for convex bodies, is the well known Cauchy relationship: mean intercept 
lengh = 4 V/ S. 
The problem becomes now a matter of determining the Kn in Equation (8). This 
can the done by Monte-Carlo simulations on a digital computer, or by direct inte­
gration following results of R. COLEMAN (1969) and A. M. KELLERER (1971) - as 
long as the form of the particles can be described by sipmle geometrical forms. In 
the general case of irregular mineral grains, the description of the fo rm of the 
particles becomes too complex and we have to go to other forms of measurement. 

It will be assumed that it is possible to producte a 'monosized' sample from a 
particle population (for instance by close screering or by close sedimentation), and 
to define De, the size of the particles (screen opening, or the diamater of a sphere of 
the same density having the same terminal velocity). 

The assumption of constant shape for the particles is equivalent to the assumption 
that there is a proportionality factor, p, between D and De : 

(10) 
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and the derivation of Equation (9) can be performed in a similar fashion, leading to: 

µ~(L) = Ke,,µ; (L)µ~- 1(Dc) (11) 

which enables to correlate the size distribution according to a 'convenienť size, 
De, to the distribution of intercepts. For instance, in the case of cubes, it is possible 
to obtain the distribution as a function of cube side and not the cube diagonal, as 
would be given the previous derivation. 

Equation (12) also provides some means of measuring the shape factors K cn­
Assuming that the monosized sample is mounted in a matrix, polished and exam­
ined by measuring random linear intercepts on the section, one obtains : 

µ~(L) = K,,µ;(L)D:- 1 (12) 

from which Kc„ can be calculated. 
Having calculated the moments of the distribution, it is possible to use nonpara­

metric statistics to calculate confidence limíts on values at gíven sizes, or to use para­
metric methods such as Gram-Charlier, Edgeworth or Pearson system of curves 
(M. G. KENDALL 1969). Alternatively, if, as usual in statistics, only the fi rst 
four mements of the distribution of intercepts are calculated, the first three moments 
of the distribution of De can calculated from Equation(ll ) and use can be made of 
the generalized log-norma! distribution. 

5 

100 200 300 Size 
(m) 

Fig. 2. Results obtained on a galena sample 
(l) Screen size distribution 
(2) lntercept distribution (by number) 
(3) Reconstructed volumetric distribution assum­
ing a spherical shape 
(4) Reconstructed volumetric distribution assum­
ing a cubical shape 

Obr. 2 Výsledky analýzy galenitovej vzorky: 
(1) zrnitostná distribúcia získaná sitovaním 
(2) (početná) zrnitostná distribúcia náhodných 
priesečikov 
(3) rekonštruovaná volumetrická distribúcia za 
predpokladu guľového tvaru zrn 
(4) rekonštruovaná volumetrická distribúcia za 
predpokladu kubického habitu zrn. 

As an example of the method, Figure 2 gives the complete results of the measure­
ment and reconstruction of the size distribution of a galena sample, which has 
been previously analyzed by screening. The reconstruction was done on the basis 
of the first four moments of the distribution of intercep t lenghts and consequently 
of the first three moments of the volumetric size distribution, from which a general­
ized log-norma! distribution was calculated. A priori, since there was no meas­
urement of the shape of galena particles, any shape can be assumed, and the results 
are given for a spherical and a cubical shape (the size distribution, in the case of 
the cubical shape, is reported as a function of cube side). The shape parameters 
for a sphere and for a cube were obtained by Monte-Carlo simulation on a com­
puter, although it is possible to derive them directly. It can be seen clearly from 
the results thar the assumption of a spherical shape does not give a realistic answer 
fo r the volumetric size distribution. But what ís more important, it is clear that a wrong 
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assump tion for the shape of the particles leads to a large error in the reconstructed 
size distribution. This error can have dramatic consequences in the design of mineral 
separation procesess, since it is common practice to use this sort of information 
to select processes to treat the minerals. An error at this stage, especially when 
there is no means of checking it, can lead to the wrong design of processes and plants, 
with obvious economic consequences. Work is being done in our Department to 
measure the average shape parameters of common economic minerals. 
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Makrostereologický výpočet zásob z vertikálneho rezu 'prechádza­
júceho stredom bloku s ohľadom na susedné paralelné rezy 

(3 obr. v texte) 

EDUARD CSJTNEKI* 

A makrostereologic ore reserve calculation method using data obtained from vertical geolo­
gical section across the centre of the body 

Up to now, ore reserve calculations were usually based on data obtained from horizontal 
or vertical sections through the body. The body was in these cases limited by these section• 
planes, The method given in the paper is more general. The geological section on the basis 
of which the calculation is performed, is lead thorugh that plane which is geologically 
best known, and the ore body itself is limited by the most characteristic planes parallel 
with the main geological section. The calculation incorporates also data from the neigh­
bouring geological sections, The volume of the body equals to the sum of the two parts 
divided by the main geological section, calculated separately. 

Na ložisku magnezitu Dúbravský masív, baňa Miková, bolo treba hľadať nový 
spôsob výpočtu geologických zásob, pretože doterajšie nevyhovovali požiadavkám, 
ktoré mal výpočet splniť, 

Kritériá na výpočet boli: maximálna presnosť a všestrannosť jeho použitia. 
Navrhli sme metódu vyhovujúcu týmto požiadavkám_ Uvedieme geologické 

a banskotechnické podmienky, za akých bola úspešne použitá, 

Ložiskový komplex sa nachádza v strednom súvrství severného pruhu gemeridného karbónu. 
Podložím karbonátovej polohy, v ktorej sa nachádzajú ložiská magnezitu , sú grafiticko-sericiticko­
kremité bridlice a bridličnaté dolomity. Mocnosť vrstiev je premenlivá a lokálne môže chýbať. 

Tektonicky je ložisko rozdelené na 3 samostatné kryhy: Dúbrava, Miková a Jedlovec, 
Telesá magnezitu vykazujú značnú nepravidelnosť, typickú pre metasomatické ložiská. Smer 

a sklon ložiskových telies je spravidla totožný so smerom a sklonom karbonátovej polohy, ktorej 
smer je približne V-Z so 45-60° sklonom na juh. Polohy magnezitu tvoria šošovky veľkých rozmerov, 
ich smerná dÍžka je cca 850 m, úklonná dÍžka (preskúmaná do 1450 m) - 300 m n. m., mocnosť 
0 203, max. 400 m. 

Prieskumné práce boli vykonané v dvoch etapách. 
Vyhľadávací prieskum sa uskutočnil povrchovými vrtmi v sieti 75 x 100 až 

150 x 200 m a banskými prácami - prekopmi na celú mocnosť ložiska vzdialený­
mi od seba 100 m. 

Podrobný prieskum sa uskutoč111l malojadrovými šikmými dovrchnými vrtmi 
usporiadanými do zvislých vejárov. Vejáre sú zhodné so zvislou rovinou prechádza­
júcou pozdÍžnou osou dobývacieho bloku (komory) a boli vŕtané z oboch strán. 

*Ing. Eduard CsITNEKI, Slovenské magnezitové závody, n. p., závod Jelšava. 
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Vejár tvoria spravidla tri vrty, pričom sa ich sklon volil tak, aby bola plocha rezu 
overená homogénne. Rez preložený vejármi vrtov sa tým stal najľahšie a nej presnejšie 
konštruovateľným, a preto sa opodstatnene zvolil za základ na výpočet objemu. 

Doterajšie prepočty vychádzali z požiadavky maximálnej presnosti, ktorú určo­
vali dve podmienky: 

-a) priblíženie časti ložiskového telesa geometrickému tvaru, ktorého objem vie­
me stanoviť, 

b) presnosť zhotovenia východiskového podkladu, v danom prípade výpočto­
vého rezu. 

Podmienku bodu a rešpektovali doterajšie prepočty tak, že sa ložiskové teleso 
pokladalo za zrezaný kužeľ, ktorého základne tvorili produktívne plochy výpočto­
vých rezov. Na výpočet objemu bol po užitý vzorec 

alebo 

Kritérium na použitie prvého alebo druhého vzorca bolo 

!_i-Fz 100=k 
F . 

1 

Ak k > 40, použil sa vzorec (1), ak k < 40, použil sa vzorec (2). 
Podmienka bodu b sa rešpektovala takto: 

(1) 

(2) 

Výpočet z obdobia predbežného prieskumu vychádzal z vertikálnych rezov, na kto­
rých konštrukciu slúžila existujúca vrtná sieť. Postupom času po vykonaní banského 
prieskumu, ktorý reprezentovali prekopy na celú mocnosť ložiska, vzdialené od seba 
100 m, lokálne zahustené podzemnými horizontálnymi vrtmi, sa získali nové pod­
klady na spresnenie výpočtu zásob. Boli horizontálne rezy, ktoré sa dali najľahšie 
a najpresnejšie konštruovať a ktoré slúžili ako podklad na výpočet zásob. Výpočty 
boli vyčerpávajúce a poskytovali projektantoví dostatok informácií na voľbu 
parametrov dobývania. V priebehu ťažby sa však stali nepoužiteľnými. Počas ťažby 
j e totiž dôležité sledovať kvalitatívne parametre ťaženej suroviny, výrubnosť, 
znečistenie a iné banskotechnické údaje podľa dobývacích blokov. Dobývacie a geolo­
gické bloky boli usporiadané voči sebe takmer chaoticky. Jeden dobývací blok 
pokrývalo aj desať geologických blokov, pričom ani jeden nezapadal celý do dobý­
vacieho bloku. Z toho dôvodu bolo potrebné každý dobývaéí blok hodnoti ť zno­
va, aby sa mohli sledovať banskotechnické parametre. 

Po ukončení doplnkového banského. prieskumu licelenej časti ložiska sa urobil 
nový výpočet a nové rozblokovanie, ktoré malo na zreteli už aj dobývacie bloky. 
Geologický blok tvorí vlastná komora~ h 1 ktorej sa pričleňt1je južný medzikomor,ový 
a východný čelný pilier, čím sa tvoria bloky pokrývajúce celú oblasť bez zvyšku v dlžke 
70- 200 m, šírke 30 ma výške 50 m \'.' 

Za takých okolností bolo treba urobiť výpočet objemu ložiskového telesa, ktoré 
možno tvarom prirovnať k zrez~n~mu kužeJ'.u a je vymedzené geologickým bl?kom. 
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Metodika navrhovaného výpočtu bola kombinovaná: metóda vertikálnycKrezov 
sa kombinovala s metódou dobývacích blokov. Základom výpočtu bol pozdÍžny 
vertikálny rez prechádzajúci približne strekom dobývacieho bloku. 

Rovina rezu prechádza systémom vejárov podzemných malojadrových vrtov, 
ktoré poskytujú dostatočný materiál na riešenie geologickoložiskových pomerov, 
ako aj tektoniky. Touto voľbou sa zaistila maximálna presnosť pri zhotovení vý­
počtového rezu. Pri výpočte objemu bloku sa brali do úvahy aj susedné rezy oboj­
stranne. Výpočet bol urobený tak, ako keby išlo o zrezaný kužeľ, ktorého základňami 
sú plochy jednotlivých rezov získané planimetrovaním polôh magnezitu, pričom 
rezy prechádzajú blízko pozdÍžnej osi bloku. Získaný objem zrezaného kužeľa pre­
krýva približne rovnakým dielom dva bloky„ ale ani jeden nie úplne. Aby bolo možno 
vyčísliť objem bloku, bol odvodený vzorec, podľa ktorého možno vypočítať časť 
zrezaného kužeľa patriacu do príslušného bloku. Objemom geologického bloku 
je súčet dvoch zrezaných kužefov. Tak je zaistená maximálna presnosť výpočtu. 
Zvýšená presnosť výpočtu j e, pochopiteľne, na úkor prácnosti, ale malý ro_zsah 
výpočtu dovolil urobiť ho uvedeným spôsobom. Na výpočet väčšieho rozsahu možno 
použiť samočinný počítač. 

Ako som už uviedol, na navrhnutý makrostereologický prepočet objemu bol odvo­
dený osobitný vzorec. 

Objemový element možno vyj adriť ako súčin plochy obecného rezu a dÍžkového 
elementu 

dV = P. dl 
Objem vymedzeného úseku bude 

(3) 

f ! 2 
V= P. dl 

11 
(4) 

Vychádzame z predpokladu, že teleso vymedzené dvoma rezmi je zrezaný kužeľ, 
ak P 1 # P 2 , alebo valec, ak P 1 = P 2 , čo je v podstate tiež len osobitný prípad zre­
zaného kužeľa. Plochy P 1 a P 2 sú produktívne plochy v rezoch, získané planimetro­
vaním. Na vyčíslenie integrálu (3) treba vyjadriť plochu všeobecného rezu P, rovno­
bežného s výpočtovými rezmi, v závislosti od vzdialenosti niektorého z výpočtových 
rezov. Úlohu som riešil takto : 
Podľa geometrie platí úmera 

1 
\ 
\ 
1 

' ' \ 
,t 

{ ., 
• 

V1 L 

1 

1/ 

,, 
'1 

kde P 1 je plocha prvého rezu, P 2 je plo­
cha druhého rezu, V1 je výška kužeľa 
nad plochou P 1 , L je vzdialenosť medzi 
rezmi 1 a 2, l je vzdialenosť všeobecné­
ho rezu P od rezu . 

Obr. 1 
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Z úmery (5) platí 

V - ✓"fi";. L 
l - ✓P2 - ✓Pi 

<Plochu všeobecného rezu P možno vyjadriť obdobnou úmerou 

✓y,: ✓P1 = J\: ( v1 + L) 

Po úprave a dosadení za Vi (6) dostaneme 

✓- --- ✓P2 - ✓P1 P = ✓P1 + l. ---
L 

ffz - )P1 
Ak dosadíme za L = k, 

po úprave dostaneme vzťah v tvare 

,!P = ✓Pl +k. l 

Plocha všeobecného rezu potom bude 

p = (✓P l +k. 1)2 

Ako sme už spomenuli vyššie, objem 

V = P. dl, 

v uvedenom prípade bude objem 

f 12 

V= ( ✓P1 + k/) 2 • dl 
1 1 

Po integrovaní 

P o konečnej úprave nadobudne vzorec tvar 

V= ( ✓Pi + kl2 )3 - ( ✓Pi + k/1)3 
3k 

Podľa tohto vzorca možno urobiť nasledovné výpočty : 

(6) 

(7) 

(8) 

(9) 

(10) 

(11) 

(12) 

(13) 

(14) 

(1 5) 

1. Výpočet časti geologického bloku od výpočtového rezu po okraj bloku. V tomto 
prípade !1 = O, /2 je vzdialenosť hranice bloku od výpočtového rezu. V takom prípade 
_vzorec bude mať tvar 

-·---·------------ P2 Obr. 2 

V = (JJi;_ + kl) 3 - ( / f';_)3 
3k 

2. Výpočet objemu ložiskovej výplne (pozri obr. 3) v medzikomorovom pilieri. Aj 
v tomto prípade / 1 je vzdialenosť bližšieho okraja medzi komorového piliera od výpoč-
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tového rezu, /2 je vzdialenosť vzdialenejšieho okraja medzikomorového piliera od 
výpočtového rezu. Odvodený vzorec sa v takom prípade aplikuje v pôvodnom 
rozsahu (pozri obr. 3). 

{~~~T·LRi 
-·-·-·-•- -·-·-·-· ~ Obr. 3 

3. V okrajových partiách, kde sa ložisko vykliňuje, možno vzorec použiť na extra­
polovaný výpočet okrajového bloku. V tomto prípade /1 = O, /2 je vzdialenosť od 
výpočtového rezu po okraj počítaného bloku. 
Oproti prípadu l okraj bloku nie je medzi rezmi P 1 a P 2 . Z toho dôvodu /2 nadobúda 
zápornú hodnotu 

V = ( ✓Pi - k/2) 3 - ( ✓J\)2 
3k 

Z uvedeného vidieť, že odvodený vzorec má bohaté možnosti uplatniť sa vo výpoč­
toch zásob (J. DRABANT 1967, J. B. ŠoR1965, H. ELIAS 1967). Výpočet je všestranný 
a pomerne dobre berie do ohľadu tvarové osobitnosti blokov a umožňuje sledovať 
všetky geologicko-technologické parametre ťažobného bloku. 
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Zpracování semikvantitativních dat trendovou analýzou 

(4 obr. a 2 tab. v texte) 

JOSEF HETTLER * - PETR RAJLICH * * 

Semiquantitative geochemical data treatment using trend analysis methods 

For the prospection of hidden deposits in the covered area of the Jeseník culm , the 
method of rock metallometry was employed. Approximately 8 samples (at 1 kg each) 
were collected per every l km 2. The specimens were spectrochemically analysed and asses­
sed for the main elements (Pb, Zn, Cu and Hg), using the SPD scale. 

The studied area (500 km 2) represents a section from a larger unit which has been 
already surveyed. The obtained data were plotted into arithmetically interpolated maps 
of isolines. The haloes of index elements show a good micro-correlation with the geolo­
gical structure. The data were further subjected to trend analysis , where simple poly­
nomials were used as a basis for the computations. 

The trend maps underline the correlation between the quantity of the accumulated 
ore (ore bodies, indices) and the height of the geochemical field. The trend map for Pb 
showed an anomalous NW-SE zone, indicating a significant fault, effecting the ore-body 
distribution in the investigated area. 

The zoning of Pb, Zn and Cu in the trend maps showed a decreasing migration ability 
of these elements in SE direction along the mentioned line, away from the centre - the 
locus of its intersection with the NW-SE structural elevation of the Desna dome. 

Od poloviny 60tých let probíhá na sv. okraji Českého masívu základní geologický 
a geofyzikální výzkum zamerený na problematiku geologického vývoje a stavby 
moravskoslezského paleozoika, jmenovite pak jeho stratigrafických členu devon­
ského až spodnokarbonského stárí. Součástí tohoto výzk umu je od r. 1967 i geo­
chemie, která mapovacími metodami geochemické prospekce sleduje distribuci poly­
metalické asociace prvku v celé ploše zkoumané oblasti. Zvláštní pozornost je zde 
venována aspidní fonnaci devonu - nositeli ložiskových akumulací Pb-Zn a Cu­
-rud - , na východe zakryté z velké části mocným souvrstvím flyšových sedimentu 
kulmu. Kulmský areál Nízkého Jeseníku, zejména jeho západní část, je proto ty­
pickou zakrytou oblastí, perspektivní z hlediska skrytých forem zrudnení v pod­
ložním devonu. Jejich indikace je však specificky obtížným problémem rudní pro­
spekce, rešitelným jen s použitím komplexu maximálne citlivých metod, jakými 
disponuje geochemická prospekce. 

V současne realizované fázi tohoto geochemicko-prospekčního výzkumu je do­
končováno prehledné orientační mapování rozptylových aureol nekolika hlavních 
indikačních prvku zájmové asociace (Pb, Zn, Cu, Hg) v horninovém a vodním pro-

* G~ologický pruzkum, n. p., Ostrava, závod Zlaté hory, 
** Ustrední ústav geologický, Malostranské nám. 19, Praha 1. 
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sťfedí na povrchu zkomnané oblasti. Mapovacími metodami jsou hydrogeochemie 
a horninová metalometrie - mapování rozptylových aureol skalního podkladu na po­
vrchu (M UKANOV 1963) - , jejímiž výsledky sev této práci dále zabýváme. Po zhod­
nocení prehledného mapování jsou další fází výzkumu detailní práce na vymezených 
anomálních úsecích. Zde pak bude použito presnejších kvantitativních dat koncen­
trací širší škály indikačních prvku. Jejich použití v první etape by orientační mapování 
neúmerne nákladove zatížilo. 

Speciální zamerení našeho príspevku vylučuje rovnež detailnejší popis místní 
geologicko-ložiskové problematiky a pracovních metod. Uvádíme proto jen stručnou 
charakteristiku a nezbytné informace potrebné pro dokreslení pracovního námetu, 
kterým je aplikace trendové analýzy na soubor geocbemických dat, což je ostatne 
jen jedna z možností matematického zpracování a interpretace výsledku. Podrobnosti 
o pracovní metodice jsou jedním z autoru (J. H.) pripravovány ke zverejnení v nekte­
rém z čs. periodik. 

Vymezení zkoumaného území a jeho stručná charakteristika 

V této zpráve se zabýváme výsledky horninové metalometrie z plochy cca 500 km 2, která je s oučás t í 
dosud prozkoumaného území o rozmeru nekolikanásobne vetším . Vymezený pracovní úsek zaujímá 
plochu topografických listu Vrbno pod Pradedem a Zlaté Hory,mer. 1 : 500 OOO a tvorí sz. okrajovou 
část zájmové oblasti. 

V tomto prostom je zastoupeno jak krystalinické jádro klenebné jednotky desenské (pfi západním 
okraji č. 3 na obr. 1), tak i jeho obalové série devon-spodnokarbonského stáŕí (č. 2 na obr. l ), které 
jsou produktem variského geosynklinálního cyklu. Devon vrbenských vrstev vstupuje do jz. sekcí 
vymezeného úseku ve veliké šífí, smerem k S se však rychle zužuje a pfechází do zlatohorského 
ohlouku a rejvízské série s vyšším stupnem metamorfózy devonských hornín. Východní část studo­
vaného úseku je vyplnena flyšovými sedimenty kulmu (č. l na obr.1), pod než se smerem od západu 
k východu norí produktivní souvrství devonu vrbenských vrstev (viz obr. l). Ve smeru Z-V také 
výrazne klesá jak stupeň metamorfózy, tak i intenzita deformací uvedených útvaru. 

Tektonická pozice tohoto území je neobyčejne složitá, neboť práve v této části jesenické oblasti 
dochází ke stretu rady strukturních elementú s reliéfem pfeddevonského podkladu, z nehož se re­
produkuje i část zlomu, permanentne fungujících až do nejmladších vývojových etap, kdy oblast 
Jeseníkú získává ráz pohorí kemého typu. 

Tektonická exponovanost tohoto území je nejspíše také hlavním faktorem, určujícím distribuci 
rudní hmoty a lokalizaci rudních teles v príhodných struktume litologických podmínkách. R udní 
revír zlatohorský je dominantním ložiskovým objektem celého významného obvodu sudetské rudní 
provincie, který typem svých rudních teles - prevážne stratiformních - predstavuje hledaný 
ložiskový typ v zakrytých částech zkoumané oblasti . Na obr. 2, 3, 4 je znázomena i pozice dalších 
rudních výskytú, které však v současné dobe nedosahují charakteru pri'.unyslove významného typu 
ložisek. 

Zkoumané území je tedy geologicky i ložiskové velmi pestré a pro výzkum aureolních jevú pred­
stavuje zkušební modelový terén, ve kterém jsou zastoupeny základní geotektonické a litologické 
úrovne v rozpetí proterozoikum (krystalinické podloží) - devon s projevy iniciálního magmatismu 
a význačnou akumulací olovnato-zinkových a medených rud - v nadloží spodní až strední karbon 
(nadložní pokryvný komplex flyšových sedimentú). Tento územní celek by! prato zvolen pro aplikaci 
trendové analýzy, s cílem sledovat základní parametry distribuce zájmových prv kú a tím i extrapolace 
známého zrudnení do zakryté oblasti. 

Stručný popis metodiky zjištení výchozích geochemických dat 

Pod pojmem „horninová metalometrie„ rozumíme litogeochemickou prospekční 
metodu, kterou zjišťujeme anomální výkyvy a kolísání koncentrací geochemického 
pole jednotlivých prvku v horninách skalního povrchu. Výsledný plošný obraz 
distribuce prvku (viz obr. 1 jako príklad geochemického pole Zn v mape izolinií 
obsahu podle SPD škály) vystihuje pak recentní tvary rozpty lový ch aureol, jejichž 
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puvod odvozujeme z primárních mineralizačních pochodu. Predpokládáme ovšem, 
že tento obraz je do jisté míry modifikován exogenními i pozdejšími endogenními 
vlivy, jejichž dôsledkem jsou sekundární látkové migrace zejména smerem k povrchu, 
takže aureolní efekt muže zasahovat i puvodne sterilní komplexy, primárním pro­
cesem nedotčené. 

Sledujeme-Ii pomocí horninové metalometrie povrchový rozsah aureolní disperze, 
zjišťujeme tím nepfímo fyzikální stav nosného horninového prostredí. V povrchovém 
obrazu se nejvýrazneji projevuje disjunkční tektonika, jejíž strukturní elementy -
systémy zlomu, trhlín, puklinových pásem apod. - výrazne ovlivňují formování 
rozptylových aureol, a lze je proto v geochemickém poli jednotlivých prvku snadno 
identifikovat. Možnost indikace zlomových struktur a jejich systému, určujících 

rozvoj rozptylových aureol, uvádíme jako jeden z cenných prínosu horninové metalo­
metrie, nebof odhaluje aureolní struktury, které jsou jinými mapovacími technikami 
(geologickými i geofyzikálními) jen obtížne zjistitelné nebo vôbec nezjistitelné. 
Analýzou techt9 línií a jejich korelacemi je možno z nich vytfídit i struktury hlu­
binné stavby, zčásti nebo zcela skryté bežnému pozorování. 

Výchozím studijním materiálem jsou vzorky hornin, odebírané v rovnomerné 
hustote cca 8-10 ks/km2 pro mer. mapy 1 : 25 OOO. Vzorky jsou odebírány buď 
pfímo z výchozu, poprípade umelých odkryvu, nebo z úlomku suti, které vystupují 
na povrch prakticky ve všech typech pokryvných útvaru. Ve značne zakrytých 
terénech Nízkého Jeseníku s prumernou mocností pokryvu cca 2 m prevažují vzorky 
suťové v množství 85 %- Technických prostredku se v této fázi prospekce nepouží­
valo. Neúmerne by tím vzrostly náklady i doba realizace celé akce, nemluve o neprí­
stupnosti nekterých terénu apod. Statistickým rozborem souboru stejného typu, 
odebraného v rámci výzkumu celé oblasti na území listu Horní Benešov, byl ostatne 
ovefen (J. HETTLER 1970) jen nepatrný úbytek množství kovu u vzorku suťových 
ve srovnání se vzorky odebíranými z odkryvu. Stejný výsledek byl zjišten pfi ovefo­
vání vlivu ruzných stupňu zvetrání horninového materiálu i pri hodnocení rozčle­
neného souboru podle zrnitostního typu horniny. Ye všech pfípadech byla prokázána 
zanedbatelná odchylka mezi krajními členy podsouboru, takže nebylo nutno zavádet 
korekce. 

Odber vzorkuje podfízen určitým zásadám, jejichž podrobnostmi se zde nemuže­
me zabývat. Jejich smyslem je pokud možno vyloučit zejména u sufových vzorku 
sber nepuvodního materiálu (tj. preneseného hlavne lidskou činností) a zajistit 
reprezentativnost vzorku vzhledem k podkladovým horninám. Principiálním po­
žadavkem je mimo jiné i homogenita horninového vzorku, nikoliv ovšem z hlediska 
petrografického, ale vzhledem k prítomnosti cizorodých prímesí (povlaku nebo 
žilek SiO2 , karbonátu, zvetralinových produktu a silných kor zvetrání). Váhové 
množství jednoho vzorku činí 0,5 - 1 kg. 

Analytické práce byly zadány laboratornímu stredisku G PO (Geologickýpruzkum, 
n. p., Ostrava) v Rýmafove, s požadavkem spektrálního semikvantitativního stano­
vení prvku s vyhodnocením podle SPD škály. Rozbory byly vykonány za techto 
podmínek: 

spektrograf ISP-22, generátor ABR-3, stfídavý oblouk 8 A, šterbina 0,012 mm, 
expozice 40 sec. , desy ORWO blau, extrahart (ser. WI 4497), vývojka Universal 
(1 : 3) 6 min. Kontrola spolehlivosti byla zajištena jiskfením prírodního standardu 
(4x na každé desce obsahující 50 spektrálních záznamu). 
Pro doplnení uvádíme prahy anomálních koncentrací, vypočtené ze zjištených 

analytických dat graficko-početní metodou JuFY a GURVIČE (in J. POKORNÝ 1965), 
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Obr. 1. Interpolované hodnoty zjištených obsa­
hu zinku, podle SPD škály. Rovné čáry jsou 
zlomy, zakrivené čáry jsou hranice geologic­
kých formací. 1 -- kulmský flyš, 2 - devon 
vrbenské série, 3 - krystalinikum desenské 
klenby, 
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Obr. 2. Trendová plocha 3. stupne ( U, V) ob­
sahu olova podle SPD škály. Čísla v rámečcích 
jsou intervaly spolehlivosti pro (P = 0,01) , 
kroužky jsou ložiska a indície barevných kovu, 
podíl Pb na ložisku je vyznačen začernením. 

a to z jižní části zkoumaného území (list Vrbno p. Pradedem) ze souboru 2600 
vzorku (spolu s dalším listem Zlaté Hory obsahuje celý soubor hodnocený trendovou 
analýzou 3894 členu - pozn. autoru). 

Mezní hodnota anomálie Pb . ... 7,3 st. SPD škály ..... 28 ppm 
Zn .... 7,2 st. SPD škály..... 65 ppm 
Cu ... 21,7 st. SPD škály . ... . 160 ppm 

Prepočet stupňu SPD škály na abso\utní koncentrace kovu je uveden v tab. I. 
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Absolutní koncent race kovu, odpovídající SPD škále 
Absolute concentration ofmetals (corresponds to the 
SPD sca/e 

SPD 
1 

Pb 
1 

Zn 

o 
1 2,9 . 10 - 4 1,2 . 10 - 3 

2 4,2 . 10-• l ,6.10 - 3 

3 6,0. 10-4 2,1 . 10 - 3 

4 8,5. 10 - • 2,7. 10-3 
5 J ,2. 10 - 3 3,6. 10 - 3 

6 1,8 . [0- 3 4,8. 10 - 3 

7 2,5. 10-3 6,2. L0- 3 

8 3,7.lQ - 3 8,2 . 10 - 3 

9 5,3. 10 - 3 J , 1 . 10 -2 
10 7,5. 10-3 J,5.10 - 2 

11 1,1. 10-2 1,9.10- 2 

12 1,6 . 10-2 2,5 . 10 - 2 

13 2,5.10 - 2 3,4 . 10-2 

14 3,2. 10-2 4,4. 10 - 2 

J5 4,6. 10-2 5,9. 10 - 2 

16 6,5. 10 - 2 7,8. 10 - 2 

17 9,5. 10 - 2 1,0. 10-1 

18 1,4 . 10-1 J,4. 10 - 1 

19 2,0. 10-1 J,8. 10 - 1 

20 2,9 . 10 · · l 2,4. 10 - 1 

21 4,0. 10-1 3,1 . 10-1 

22 6,0. 10 - 1 4,3. 10-1 

1 

23 

Tab. 1 

1 

Cu 

1 

1,0.10-·31 

1,4. 10 - 3 

1,7. 10 - 3 

2,2. 10 - :J 
2,8 . 10-3 

3,7 .10 ·3 

4,s. 10-3 

6,0.10-3 

7,8. 10"'l 
1,0. 10 - 2 

1,3.10- 2 

1,7. 10-2 

2,2 . 10 2 

Grafické zhodnocení analytických výsledku 

Za základní (prvotní) zpusob zpracování zjištených koncentračních údaji'.t možno 
považovat jednoprvkové mapy izolinii obsahu, které znázon'í.ují detailne distribuci 
prvku v ploše zkoumaného území. Tyto mapy (z nich jako ukázku uvádíme mapu 
izolinií Zn - obr. 1) jsou konstruovány aritmetickou interpolací hodnot (v našem 
prípade stupňu SPD) koncentrací, zjištených v jednotlivých bodech. Jak je patrné 
z obr. 1, lze v techto podkladech velmi dobre sledovat návaznost deviací geochemické­
ho pole ke geologickému podkladu a jeho strukturne litologickým prvkum. Zvlášť 
výrazne se napr. jeví zvýšené pole koncentrací nad devonem vrbenských vrstev (obr. 
1), které jsou vyššími obsahy témef se všemi detaily mapovány. Zlatohorský rudní 
revír i ložiska poJymetalu v rejvízské sérii produkují vysoké anqmálie, jejichž pole 
je uvnitr členené podle prubehu význačných struktur a zlom i'.1. Na !.:elé ploše zkouma­
ného území pozorujeme také množství geochemických lineárních prvkú, . daných 
výskytem menších anomálií na strukturách smeru SZ-JV a SV-JZ. Tento typ a no­
málií, odlišný od pfedchozích, indikuje význačné struktury rupturní povahy a umož­
ňuje tak do jisté míry rekonstruovat základní deformační plán území. 

Je prirozené, že v mapách dalších prvku, které zde neuvádíme, nalézáme ved ie 
rady shodných znaku i odlišné projevy aureolní distribuce, závislé na geochemických 
vlastnostech a mobilite jednotlivých prvkú. 
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Jiným typem grafického rešení, vycházejícím z dat horninové metalometrie, moholl 
být mapy aditivních anomálií, zvlášť vhodné pro oblasti s nízkokontrastními obsahy 
sledovaných prvku, a konečne i mapy klouzavých prumeru, které mohou zduraznit 
nekteré rysy obrazu geochemických anomálií. 
Účelem naší práce bylo vyzkoušet i další možnost matematicko-grafického zpra­

cování základních dat, kterou je trendová analýza. V geochemické prospekci nemáme 
dosud príkladu použití této metody v ČSSR pro vetší soubor dat, a proto seznamu­
jeme verejnost s jejím použitím a výsledky na daném regionálním modelu. 

Aplikace trendové analýzy pro soubor geochemických dat 

Trendová analýza je účinnou geostatistickou metodou, s jejíž pomocí lze analyticky 
zaznamenat nejakou pravidelnou regionální zmenu merené veličiny v nekteré 
oblasti soufadné roviny (x, y) nebo prostoru (x, y, z). Teoretickou trendovou plochu 
z = f (U, V) nebo z = f (U, V, W) ve vetšine prípadu aproximujeme konečným poč­
tem členu Taylorova, poprípade Fourierova rozvoje. Mluvíme pak o polynomickém, 
resp. Fourierove trendu (viz napr. P. Rajlich - J. Procházka 1971). 

Trend, který vypočítáme, zachycuje určitou systematickou zmenu pozorované 
veličiny z, zbavenou lokálních odchylek e (deviací). Vztah je možno popsat výrazem 

Zmčf = Z trend+ e. 

Odchylky e j sou lokální anomálie a chyby merení. Trendová analýza je tedy v pod­
state procedurou rozdelující mapu na dve části. 

Podíl trendu započteného v lokálních odchylkách e závisí u polynomického trendu 
na stupni zvoleného vyrovnání. Obecne platí, že čím vyšší stupeň trendu zvolíme,. 
tím menší je jeho podíl započtený v lokálních odchylkách. 

Trendy jsou popsány funkcemi: 
l. stupeň (U, V) z = a00 + a10V + a01 V, 
2. stupeň (U, V) z = a00 + a10V + a01 V+ a20U 2 + a 11 UV+ a02 V 2 , 

3. stupeň (U, V, W) z= a000 + a100U + a010 V+ a001 . 

K oeficienty a odhadujeme metodou nejmenších čtvercu, rešenou systémem normál­
ních rovníc. 

K posouzení, jak se trend priblížil mereným hodnotám, slouží vzorec 

r = .)1 - I(zmef-zt,enct)2/(zmef -Zmer)2 

Hodnota r + 100 v % je meríikem „síly" trendu. 
Reziduální rozptyl se vypočte podle vzorce 

s;e/ = L (zm; - Ztrend)2 /(n - k), 

kde k je počet členu polynomu, n je počet mefení. 
Vypočtený trend ale není skutečným trendem, nýbrž jeho aproximací. Jak se liší 

skutečný trend od vypočítaného trendu, je možno zjistit intervalem spolehlivosti, 
(KRUMBEIN - GRAYBILL 1965). Pro dvojrozmerný prípad je tato spolehlivost 

Ztrend (U, V) - JkFQ 2 (U, V) s 2 ~ z(U, V) ~ Ztrend (U, V) .)kFQ2(U, V) s2 • 

F je kvantil rozdelení F pro (k, n-k) stupňu volnosti a koeficient spolehlivosti (1 - a), 
s 2 je výberový rozptyl. 

Q2(U, V) je počítáno pro každý bod mapy. Napríklad v prípade vyrovnán[ 
1. stupne je · 
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Obr. 3. Trendová plocha 3. stu_pne (U, V) obsa­
hú zinku podle SPD škály. Císla v rámečcích 
udávají intervaly spolehlivosti pro (P = 0,01). 
K roužky jsou ložiska a indície barevných ko-
vú, podíl Zn na ložisku je vyznačen začemením. 

dó 
rldédem ~rlov1ce 

~ 
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Obr. 4. Trendová plocha 3. stupne (U, W) obsa­
hu medi podle SPD škály. Čísla v rámečcích 
udávají interval spolehlivosti pro (P = 0,01). 
Kroužky jsou označeny ložiska a indície ba­
revných Jrnvú, podílu je vyznačen začemením. 

kde S je,..čtvercová matice koeficientu normálních rovníc. 
~ Z geochemických dat získaných pri studiu území Vysokého Jeseníku jsme vypočetli 

radu trendových pl och. V tab. 1 udáváme jejich charakteristiky. Podle počtu koefi­
cientu, mnohonásobného koeficientu korelace r a klesání reziduálrúho rozptylu 
s;,0 byly pro grafické zobrazení zvoleny trendy 3. stupne bez soufadnic W, v tab. 
I silne orámované. 

Nízké hodnoty r (,,síla" trendu) a vysoký reziduální rozptyl jsou charakteristické 
rysy vypočtených trendových map. Je to zp i'.1sobeno jejich celkove vysokým rozpty­
lem, viz koeficient variace c v tabulce II. Naopak díky vysokému počtu merení je 
uspokojive úzký interval spolehlivosti trendových map na hladine pravdepodobnosti 
(a = 0,01), viz obr. trendových ploch 3. stupne pro (U, V) č. 2, 3, 4. 
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Charakteristiky trendov.vek ploch 
Trend surface characteristiques Tab. II 

1 1. st. 2. st. 3. st. 3. st. 4. st. 
n X sz C (U , V, W) (U, V, W) (U. W , V) (U , V, W) (U, V, W) 

-----
- - - • 1 '! ,. 2 1 ·1 " 2 1 'ľ 2 1 '! " 2 1 'I sw „si a s „s1a s „s1a s „s1a s „ s1a 

rezid! trendu rezid. trendu
1
rezid. trendu rezid. trendu ( ezid. trendu 

1 Pb 

1 ¼ ¼ ¼ 1 ¼ ¼ 
3894 3,86 5,39 0,60 5,15 21 ,56 4,95 29,09 4,91 30,48 4,87 31,72 4,94 30,46 

Zn 4,53 4,93 0,50 4,89 9,85 4,78 18,30 7,77 18,63 4,74 20,98 
Cu 18,45 1,81 1 0,07 1,79 12,17 J ,75 19,10 1,71 23 ,79 1,70 25,79 i 
Ag 0,19 1,01 5,21 J,00 J0,44 0,99 J 3]45 0,99 13 ,71 0,99 16,52 

1 As 0,62 0,30 10,89 0,30 9,49 0 ,30 13,71 0,29 18,38 0,29 19,80 
Sb J ,38 0,91 0, 69 0,75 42,07 0 ,68 50,59 0,65 53 ,21 0,64 54,8 1 

1 

Popis trendových ploch 

Výrazným elementem trendové mapy Pb ( olovo dalo trend s nej lepšími parametry) 
je protáhlý hrbet, približne sz.-jv. smeru. Hrbet je po stranách omezen izoliniemi 
obsahu 4,5 SPD škály, což predstavuje koncentraci 10 ppm Pb. Maximální hodnoty 
na hrbetu je dosaženo v sz. části, s koncentrací 12 ppm Pb (izolinie hodnoty 5). 
Od hrbetu smerem k severovýchodu a j ihozápadu plocha klesá až na minimum 2,5 
(SPD = 5 ppm). Výrazné stoupání trendu je opet smerem k JV. 

Protažení vrchol u a jeho poloha souhlasí s výskytem nejvetších ložisek oblasti. 
V jv. části mapy stoupání hodnot predpovídá težené ložisko Pb, Zn Horní Benešov. 

Regresní plocha Zn (obr. 4) je podobného prubehu jako plocha Pb, se hrbetem 
ssz.-jjv. smeru. Oblast nejvetších hodnot se nachází opet v místech výskytu poly­
metalických ložisek u Zlatých Hor. 

V regresní ploše Cu již analogický hrbet vysokých hodnot jako u olova a zinku 
není zachován, plocha je subhorizontální, hodnoty intenzívne stoupají smerem 
k SZ, méne k V a JV. 

Shrneme-li popis vybraných trendových ploch Pb, Zn, Cu, je jejich základ ním 
rysem silné stoupání trendu smerem k SZ, SSZ, J_v až V. Nejvyšší hodno ty jsoLL kore­
lovatelné s výskytem nej bohatších ložisek ve Zlatych Horách, na JV s ložiskem Horní 
Benešov, na V s nove objevenou rozsáhlou geochemickou anomáli í u K rasova. 

Protože primární data byla semikvantitativního charakteru (rovnež jako mapy 
izolinií), poskytují trendové plochy semikvantitativní obraz distribuce polymetalic­
kých prvku, v d usledku vysokého počtu mel'ení verohodný. Trendová analýza je 
v tomto stupni zpracování dostačujícím jednoduchým a rychlým nástrojem pro 
analýzu velkého množství spektrálních dat. Velké množství dat zajišťuje verohodnost 
a co nejtesnejší priblížení odhadnuté trendové plochy ke zvolenému trendu. 

Geologický výklad výsledku trendové analýzy 

Použití trendové analýzy v geologii umožňuje všeobecné pochopení určitých regio­
nálních závislostí ve zmene nejaké veličiny. 

Uvedené rešení je príkladem Zf?racÓvání so.uboru,geochemických dat, která v syrové 

364 



podobe grafického znázornení (víz obr. 1) projevují radu lokálních anomalit 
v návaznosti na podrobnost geologické stavby a na jednotlivé rudní objekty, avšak 
zmínené regionální trendy distribuce sledovaných rudních prvku z nich není možno 
dobre postrehnout. 

Geologická skutečnost daná lokalizací známých rudních teles je chápána v <losa-
• vadním stadiu prozkoumanosti jako jej ich vazba k variským vrásovým a zlomovým 

strukturám vetšího rádu, pričemž by! prevážne kladen dí'traz na strukturní smer 
SV-JZ. Tyto strukturní prvky vytvárejí dominantní stavební element „svrchní 
stavby,, . Ze známých skutečností však nevyplývá, kterým strukturním smerum je 
poplatná distribuce rudní hmoty v regionálním merítku oblasti. Možnost vazby 
rudních indícií na poruchová pásma sz.-jv. smeru uvažuje J. SKÁCEL (1970). 

Výsledek horninové metalometrie potvrzuje pro studovanou oblast hlubší vztah 
distribuce hlavních prvku a ložisek polymetalické formace ke strukturním prvkum 
smeru SZ-JV. 

Z trendové mapy Pb, Zn a Cu zretelne vyplývá korelace velikosti rudních akumu­
lací a výšky geochemického pole v jejich nejbližším okolí. Z oblastí techto zvýšených 
místních akumulací vybíhají pásma vysokých hodnot smeru SZ-JV. Tuto morfolo­
gickou vlastnost napr. u trendové plochy olova vykládáme tak, že lokální akumulace 
predstavují místní strukturní a litologickou kontrolu rudního výskytu. Rozmístení 
techto vyšších akumulací ve studované oblasti je ale podmíneno nadfazenou struk­
turou sz.-jv. smeru. 

Pri extrapolaci této skutečnosti za hranice zkoumaného terénu se na línii výše 
uvedeného strukturního prvku nachází nove zjištená rozsáhlá plošná anomálie, 
tzv. krasovská, zjištená J. HETTLEREM (1971). 

Z morfologie trendových ploch vyčteme dále zonalitu v obsazích prvku Pb, Zn 
a Cu. Meď je nejméne mobilní prvek a nebyla vynášena na vetší vdzálenost od rudo­
dárného centra. Potvrzuje to náhlé ostré stoupání hodnot v sz. okraji mapy. Více 
pohyblivým kovem byl zinek, který se rozptyloval již do vetší vzdálenosti podél 
dfíve popsané sz. struktury. Nejpohyblivejší ze studovaných prvku bylo olovo, které 
již mapuje pfedpokládanou severozápadní strukturu po celé její délce. Konformita 
zjištených faktu se známými geologickými zákonitostmi je zrejmá. Zonálnost vy­
jádfená morfologií trendu podél predpokládané severozápadní zóny je detailním 
obrazem celkové zonality východní části Vysokého Jeseníku, odrážející se v para­
genetickém složení a asociaci prvku ložisek (Z. PouBA 1963). 

Záver 

Predpokládáme a potvrdilo se nám, že zjištená fakta budou nút závažný vliv 
na orientaci vyhledávání slepých rudních ložisek ve východní zakryté flyšové oblasti 
jesenického areálu. Tento predpoklad budeme dále revidovat v dalších fázích výzku­
mu, kdy hodláme rozšífit geostatistické metody na současne získávaná <lata z celé 
zkoumané části nízkojesenického kulmu. 
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Použití matematických modelu pn určovam strukturních 
parametru minerálu 

(2 obr. a 3 tab. v texte) 

JIRÍ KRÁLÍK - ZDENEK WEISS* 

Mathematical models for the determination of structural parameters of minerals 

The paper deals with possible aplications of mathematical methods for the determi­
nation of the structural parameters in crystalline substances and describes the appropriate 
computer programs. 
Pt. 1. The application of mathematical methods for the determination of lattice parameters 
in feldspars; the possibilities of X-ray photograph indexation (powder) by computer 
and the methods for the calculation of lattice parameters. 
Pt. II. Mathematical models used for the determination of IM structures, calculation 
of the probability coefficients, the Fourier transformation and of the structural factors 
of illite-montmorillonite layers. 
Pt. III. Accurate calculations of structure parameters and the modelling of diffractigrams 
on a computer. The use of the least square method far the accurate determination of 
structural parameters. 

úvod 

Predložený pfíspevek je venován stanovení mfížkových parametru a strukturního 
stavu alkalických živcu, vyhodnocení zpô.sobu interstratifikace u nepravidelne 
smíšených struktur illitu a montmorillonitu samočinným počítačem a modelování 
difrakčního záznamu. 

Na první pohled spolu jednotlivé problémy vzájemne nesouvisejí. V našem prípade 
jsme však uvedených metod použili pfi komplexním mineralogickém a petrografickém 
zpracování tufogenních hornin, které vystupují jako významné litostratigrafické 
horizonty v čs. části hornoslezské pánve ( ostravsko-karvinský revír). Vzhledem 
ke značnému praktickému významu techto hornín pro korelaci uhlonosných kom­
plexu a identifikaci uhelných slojí bylo nutno vedle otázek genetických fešit též 
možnosti vzájemného odlíšení a jednoznačné charakteristiky jednotlivých horizontu. 

Vypracované metodické postupy mají širší význam. Jsou pfíspevkem k struktur-
1úmu výzkumu draselných živcu a umožňují podrobné sledování interstratifikace 
ve smíšených JM-strukturách v závislosti na ruzných faktorech (zrnitost, hloubkové 
uložení, asociace s ostatními minerálními fázemi atd .). V tomto smyslu najdou 

* RNDr. Jifí Králik, CSc., Vysoká škola báňská, katedra mineralogie a geologie, Ostrava 
Ing. Zdenek Weiss, Vedeckovýzkumný ústav, Ostrava - Radvanice 
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predložen~ metody možn~ost aplikace pri mineralogickém výzkumu širokého okruhu 
minerálu. 

Stanovení mrížkových parametru a strukturního stavu alkalických živcu 

Alkalické živce pfedstavují smesné krystaly, tvorené v podstate dvema složkami : 
ortoklasovou KA1Si3 O 8 a albitovou NaAISi3 O 8 . Složka anortitová se uplatňuje 
jen podružným zpusobem. Mísivost uvedených složek v prírodních podmínkách 
závisí na složení magmatu a na teplote. V podmínkách ruzného teplotního spádu 
vznikají živcové struktury s ruzným stupnern usporádanosti (O-D zjevy). Tvorí se 
tak krystalické fáze s odlišnou sournerností. 

Nekterí autori (T. L.WRIGHT- D. B. STEWART, 1968) hovorí proto o polymorfních 
modifikacích, které se vzájemne liší ruznou distribucí Al-Si . Uspofádanost se pro­
jevuje monoklinickou soumerností, uspofádané struktury jsou triklinické. 

Vzhledem ke stupni uspofádanosti (strukturnímu stavu) lze rozlišit dve rady 
alkálických živci'.l: 
a) neuspofádané struktury rady sanidin - vysoký albit, 
b) uspofádané struktury rady mikroklin - nízký albit. 
, .P. H. ORVILLE (1967) uvádí ve své práci vztahy mezi chemickým složením, struk­
turním stavem a jednotlivými mfížkovými parametry. 

Mrížkový parametr a0 je podstatnou merou ovlivnen chemickým složením alka­
lických živcu, zatímco zmena strukturního stavu má vliv pauze nepatrný. 

Mrížkové parametry b0 , c0 jsou závislé na složení i na uspofádanosti struktury. 
Zmena od více k méne usporádaným strukturám je provázena vzrustem b0 a poklesem 
c0 . Oba parametry poskytují obraz o strukturním stavu nezávisle na symetrii. Lze jich 
prato použít jak u monoklinických, tak u triklinických fází. 

Meziosní úhly. U monoklinických alkalických živcu jsou obe hodnoty rx i y rovny 
90°. U triklinických je a citlivé ke zmenám složení, ale neodráží výrazneji stupeň 
uspofádanosti. Hodnota y se zfetelne mení se zmenou strukturního stavu, na che­
mickém složení je však nezávislá. Úhel fJ se mení tak, že jeho použití pro charakte­
ristiku krystalu alkalických živci't nemá význam. 
1 Objem základního hranolu stoupá s pribývajícírn zastoupením ortoklasové složky. 

Pro rentgenometrický výzkum s ohledem na stanovení hodno! mrížkových parametru jsme vybrali 
vzorky alkalických živcu z poloh zjílovélých krystalových tufu, vyskytujících se v téchto slojích 
jakloveckých vrstev (namur A) v čs. části hornoslezské pánve. 
1. 4. jaklovecká sloj 
2. 9. jaklovecká sloj 
3. 15. petrvaldská sloj 
a dále dva vzorky ze syenitu trebíčsko-meziríčského masívu a jeden vzorek sanidinu z trachytu 
od Kosovské Mitrovice (Jugoslávie): 
4. ortoklas ze syenitu - V. Mezii'íčí 
5. ortoklas ze syenitu 
6. sanidin z trachytu - Jugoslávie.1 

Každý ze sledovaných vzorku by! duplicitné proméren na difraktografu čs. fy Chirana typ GON-3 
za téchto podmínek: 

Zárení Cu Ka, Ni-filtr, napétí 30 kV, proud 20 mA, časová konstanta 4, tlumení 500, posun gonio­
metru 1/2°/min, šterbiny 3/10. 

Pro konfrontaci byly zkoumané vzorky snímány na Guinierové-Wolfové komore s kremenným 
monochromátorem za téchto podmínek: zárení CuKa, napétí 30 kV, proud 20 mA, expoziční doba 
180 min. 

Polohy intenzitních maxim na záznamech byly stanoveny odhadem stredu linie v 9/10 výšky 
každého difrakčního vrcholu. Získané hodnoty byJy považovány za základní údaje pro stanovení 
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mrížkových parametru. Pri vyhodnocení by! respektován vizuální výber kvalitních difrakčních linií 
v podstate dle schématu, které bylo navrženo T. L. WRIGHTEM (1968). 

Dále jsme na základe limitních hoknot mrížkových parametru publikovaných 
P. M. ORWILLEM (1967) provedli indexaci linií a výpočet mrížkových parametru 
v iteračních cyklech. Výpočet byl proveden na samočinném počítači ICT 1905 námi 
sestaveným programem HPIND (Z. WEISS 1972) ve tr-ech cyklech s povolenou 
tolerancí e = 1 OOO, kde: 

8 = [ sin 2 0 žobs - sin 2 0 žcacl [ • 105 

Program vyžaduje zadáni hrubých odhadu parametru (limitní hodnoty), typu 
soustavy a centrace elementární buňky. Algoritmus byl sestaven tak, aby byly 
zohledneny systematické chyby merení pomocí vhodne zabudované extrapolační 
funkce. Pro difraktometrické merení bylo užito funkce tvaru : 

<l> = cos 0i cotg 0i 

Výpočet mrížkových parametru se provádí na bázi minimalizace krystalografických 
ťunkcí, což lze obecne vyjádfit takto: 

F(p1,•··,Pm) = I[sin2 0i - IRisij]2, 

kde F je minimalizovaná funkce, pm jsou mrížkové parametry, sii a Ri jsou substi­
tuční funkce, pro než platí: 

s;i = g/hi, k;, f;, Ä) 

Rj = fj(pl," · ,Pm) 

Jako minimalizační metody jsme tedy užili metodu nejmenších čtvercu, pncemž 
jsme funkční predpis pro každou soustavu pomocí uvedených substitucí zlineari­
zovali. fodexace a výber hodnot, které nejsou vyloučeny tolerančním limitem, se pro­
vádí algoritmem, který nalézá celočíselné hodnoty indexu tak, aby vyhovovaly 
kvadratické forme obecne vyjádrené tvarem: 

Qi =Ah;+ BkJ + C!J+ Dk/i + El/1i + Fhii 

V uvedeném algoritmu pro výpočet mrížkových parametru je užito váhové ťunkce 
obecne vyjádrené tvarem: 

w. = 1/[R 1 cos 0 '(cos2 0- - 2sin2 0 ) - sin2 0-] 2 
l m+ l I · l l ' 

kde R m+l je konstanta, která je upresňována ve vnitrním cyklickém procesu zároveň 
s mrížkovými parametry. Uvedené programy také vypočítávají standardní odchylky 
mfížkových parametru, pomocí vzorcu, které byly odvozeny aplikací zákona o šírení 
chyb, pričemž pro standardní odchylky parametru platí: 

,nf-1( ap. ) 
(J2 = I ~-]- 2(J R2 

p J . 8Ri , 

K posouzení výsledku dle standardních odchylek je nutno pristupovat velmi seriózne 
a je nutno si uvedomit, že av udává, jakou zmenu lze očekávat u parametru pri výberu 
náhodných veličin Oobs, pochopitelne s jistou pravdepodobnostní hladinou. Hodno­
ty standardních odchylekje nutno brát pauze jako jeden z ukazatelu presnosti a správ­
nosti celého experimentálne vyhodnocovacího komplexu. Tento komplex je vhodné 
hodnotit napr. také z hlediska statistického rozdelení a velikostí diferencí Ll ;, 

kde ,1 . = [ d?bs - dcalc [ 
1 1 1 
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Dosažené finální hodnoty mrížkových 
parametru u sledovaných vzorku jsou 
pi'ehledne sestaveny v tab. 1. Jsou zde 
uvedeny vlastní hodnoty parametru, stan­
dardní odchylky cr, hodnota prumerné 
diference L1 , a príslušný objem elemen­
tární buňky V. 

V tab. 1 jsou u vz. č. 2 uvedeny hod­
noty mrížkových parametru, získané jak 
z difrakčních záznamu (D), tak i pri sním­
kování G uinierovou-de W olfovou ko­
morou (G), protože pri vyhodnocování 
nebylo dosaženo u obou merení pi'edpo­
kládané shody. Stanovení mol-percentic­
kého obsahu Or-složky bylo provedeno 
na základe experimentálne odvozené zá­
vislosti P. M. ORWILLEM (1967). 

Získané hodnoty pro vzorky námi sle­
dované jsou: 

mol% mol% 
Or dle a0 Or dle V 

1. 4. jaklovecká sloj 78 80 
2. 9. jaklovecká sloj 74 70 
3. 15. petrvaldská sloj 75 70 
4. ortoklas Vel. 

Mezifíčí 92 95 
5. ortoklas Vel. 

Meziríčí 89 89 
6. sanidin Kosovská 

Mitrovica, Jukoslávie 69 68 

Za účelem vyhodnocení stupne uspo­
rádanosti lze snadno sestavit b - c-dia­
gram dle P. H. ORWILLA (1967). Zmena 
od více usporádaného k méne usporá­
danému strukturnímu stavu má za násle­
dek vzrust parametru b a snížení hodnoty 
parametru c. Pomocí zmen uvedených 
parametru je tedy možno zjistit usporá­
danost Al : Si nezávisle na symetrii. 

Lze tedy ríci, že alkalické živce ze 
zjílovelých krystalových tufu jaklovec­
kých slojí náleží sanidinu. Podobný stu­
peň usporádanosti vykazuje i vz. č. 6 
(Kosovská Mitrovica). U vzorku 4 a 5 
byl potvrzen vyšší stupeň usporádanosti 
struktury ortoklasu oproti sanidinu. 



Vyhodnocení zpôsobu interstratifikace u smíšených struktur samočinným počítačem 

Pro klasifikaci smíšené struktury je rozhodující stupeň pravidelnosti, v jakém se 
jednotlivé složky stfídají. Vyjdeme-Ii od smíšené Im-struktury, znamená to vlastne 
určit, zda ve smeru osy c bude pravidelné strídání vrstev dvou typu, což lze sche­
maticky znázornit takto : 

I MIMIMIMIMIM .. ..... .. . , 

nebo zda toto strídání bude nepravidelné, napr.: 

IMMIIIMMIM ... . .... .. , 

nebo či napríklad více montmorillonitové partie vytváfejí v illitu oddelené oblasti. 
Máme-Ii v jílovém minerálu typu smíšené struktury dve složky, mužeme obecne 
označit pravdepodobnost výskytu vrstvy typu A jako PA a pravdepodobnost výskytu 
vrstvy B jako p 8 • Pravdepodobnost, že vrstva typu B následuje v určitém zvoleném 
smeru vrstvu A, lze označit jako p AB · Obdobne mužeme dojít k dalším pravdepo­
dobnostem, jako p AA• p88 , PBA atd. Soubor techto pravdepodobnostních koeficientu 
definuje interstratifikační stav smíšené struktury. 

Na základe techto poznatku mužeme smíšené struktury rozdelit do tfí základních 
skupín: 

a) pravidelne smíšené struktury 
b) nepravidelne smíšené struktury 
c) zonárne smíšené struktury 

Toto jsou ovšem vyhranené základní typy. Ve skutečnosti však existují prevážne 
prechodové stupne mezi temito základními typy. 

V počátku této částijsme konstatovali, že naše analýza bude zamerena na stanovení 
podílu jednotlivých složek ve smíšených IH- strukturách a na stud ium zpusobu 
interstratifikace. Pro studium smíšených struktur je tedy nutno, po pfechozí speciální 
príprave vzorku (napr. sedimentací), provést rentgenovou analýzu. 

Vzhledem k tomu, že interstratifikace se projevuje predevším ve smeru osy c, 
je nutno všímat si hlavne sledu bazálních reflexí 001. Po zjištení sledu bazálních 
reflexí, resp. polohy jejich maxim je nutno provést presné promei'ení jejich intenzít. 
Pro další vyhodnocení, jak zpusobu interstratifikace, tak i zastoupení jednotlivých 
složek, je zvlášte za predpokladu, že jde o vrstvy, jež mají stejný strukturní faktor, 
výhodná Fourierova metoda transformace, provádená pomocí SAPO. 

F ourierova transformace 

Vyiádfeme nyní funkčne pravdepodobnost výskytu dané bazální distance uplatňují­
cí se ve smíšené strukture. Označme pak funkci slpňující tyto vlastnosti W(R). 
Jak ukázal D . M. C. M AC E WAN (1956), lze tuto funkci vyjádrit Fourierovou trans­
formací : 

CO 

W(R) = : J A(µ) cos µ R dµ , (1) 
o 

kde 

A(µ) je funkcí L P (Fzlz 
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IFl 2 kvadrát strukturního faktoru vrstvy, I, hodnota absolutní intenzity bazál ních 
reflexí. Funkce W(R) tedy vyjadruje pravdepodobnost, s níž ve vzdálenosti R od libo­
volné vrstvy existuje další vrstva. Práve prubeh této funkce ukazuje možnost stanovit 
charakter strídání vrstev ve smíšené strukture. Na uvedenou funkci lze pohlížet 
jako na zjednodušenou Pattersonovu radu s neracionálními souradnicemi, tj . 
radu odpovídající nekonečne velkému základnímu hranolu. Uvedený integrální 
tvar (L) budeme tedy aproximovat radou tvaru: 

a . 
W(R) = - :ž:: A(t) cos (µ 1R), 

n ; 

kde A (i) = I;/(LPi IFl2) µ i = 4n sin 0), 

V tomto vzorci je zahrnul vliv opraveného faktoru L P, který lze vyjádrit tvarem: 

LP = (l + cos 2 20)/sin 20 

Strukturní faktor vrstvy je počítán vzhledem k danému modelu pred vlastní Fouriero­
vou transformací. 
Pro strukturní faktor obecne platí: 

kde 

F 1 = :ž::NJ, exp [2ni d*Zs - B sin2 8/,,1,2 ], 
s 

Ns je počet atomu typu s v 1 A 2 

Zs Z-ové koordináty s-tého atomu 
f , atomový faktor 
d* = 2sin 8/), 

Atomový faktor pro každý typ, atom µ je počítán interpolací, pfi tabelárním zadání 
rozptylové krivky. Pri zadání rozptylových kfivek je možno užít buď mezinárodních 
tabulek, nebo programu ATFACT (S. DuRovtč 1971) pro samočinný počítač, který 
počítá hodnoty at. faktoru pl'ímo v potrebném rozsahu na základe Diracových -
Sleaterových vlnových funkcí. 

Uvedený strukturní faktor vrstvy predstavuje pfíspevek vrstvy ke zmene ampli­
tudy rozptylu ve smeru 001 reciprokého prostom. Lze ukázat, že strukturní faktor 
závisí pouze na podstatných atomech, resp . na jejich Z-ových souradnicích . Obecne 
je F komplexní funkce, ale v našem prípade pattersenovské aplikace nás zajímá 
veličina lf12, pro niž bude platit: 

IFl2 = [í:NJ, exp (-B sin2 8/..t2 ) cos (2nd*Z,)] 2 + 
s 

+ [í:NJ, exp (- B sín2 Bi ),2 sin (2n d* Z,)] 2 

s 

V prípade, že projekce vrstvy na osu Z má stred symetrie, stá vá se F reálnou funkcí. 
V praxi neklademe na rozdílnost pojetí v tom smyslu duraz, neboť t o nevede 
k významným omylúm a zjednoduší to výpočet. V pf. I M-struktur predpokládáme 
celkem oprávnene, že strukturní faktor stfídajících se vrstev je shodný. Tyto pred­
poklady však nemusí beze zbytku platit pfi sledování interstratifikace slídových 
a chloritových smesí. Za jednotku plochy sloje je brána v úvahu plocha 1 A2 . 

Popíšme nyní stručne algoritmus porgramu MIXF OUR, k terý byl sestaven 
na základe této analýzy. 
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a) Zadání hodnot r, Ii, 0iB. Tyto hodnoty získáme promerením difrakčního záznamu, 
kde r je počet prispívajících bazálních reflexí. 

b) Zadání tabulek rozptylových krivek pro všechny druhy atomu. 
c) Zadání hodnot N" Zs pro každý atom. 
d) Výpočet kvadrátu strukturního faktoru pro každou žádanou hodnotu Bi. 
e) Výpočet 

di = i/2sin Bi µi = 2n/di 

f ) Výpočet hodnoty smíšeného geometrického faktoru LPi v závislosti na hodnotách 
ej. 

g) Výpočet koeficientu Ai dle: 

Aj = 2[10OOIJ(LPj 1F112)] 1 12 

h) Stanovení hodnoty ai = µi . R, kde R se bude menit v ekvidistantních krocích 
v intervalu <1,50> A 

ch) Provedení vlastní sumace pro jednotlivá R dle: 

W(R) = IAi cos (µiR) 
j 

Pro snadnejší interpretaci jsou hodnoty transformované funkce W(R) vyneseny 
graficky pomocí počítače v ekvivalentních zvolených krocích. 

Jako ukázku funkce popsaného programu uvedeme na obr. 1 část rozvoje funkce 
W(R) pro smíšenou illit- montmorillonitovou strukturu. 

Generování pravdepodobnostních modelu a interpretace prubehu transformované fun­
k ce W(R). 

Obecne lze fíci, že funkce W(R) má radu maxim. Vetšina techto maxim odpovídá 
určitým mezivrstevním vzdálenostem. Výjimkou je maximum na počátku, jež vzniká 

R ~(R) :; .• -lli"9 -oi' •. ·\: ." oi', -Oľ§ -0;4 -oť1 - oľ2 -oľ1-7· .. oľ , ... oť 2. Oi'J • 0i'4 • o1, J • oi' ' •• o~.:!: ... ! 
IO •110 89 - 1 1 1 

- 1 1 1 
- 1 1 1 
- 1 1 1 

U ·US.17 =: i 
- 1 1 1 

= ! 1 1 

90 -n.'H::. • } 'J' 
=: 1 : 
-1 t 1 

~$ í 69. 00 :: : ~ : 

= ~ f • • .. : 
1 , J.' ., 1 

100 !H. ,3 : : ; ~ • ,: : 

-1 r r 
- 1 I• • 1 

1 '7.H . : ·:• : 

' ' ' • 1 
1 

' ' ' 1 
1 
1 
1 
1 
1 

' ' 1 
1; 

Obr. 1. Výstup počítače s grafickým znázornením čhti rozvoje funkce W(R) po smíšenou IM 
strukturu 
Fig. 1. The computer printout of a part of the W(R) function evolution for a mixed IM structure 
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v dôsledku toho, že počet nulových mezivrstevních vzdáleností je rovný počtu 
vrstev. Krome tohoto vrcholu se objevuje ješte nekolik obvykle nevysokých nepravých 
vrcholu, které však pri správné volbe modelu lze rozpoznat a jež nejsou nikterak 
významné. Ostatní pravá maxima jsou dvojího druhu. 
a) primární vrcholy, t j. vrcholy odpovídající vzdálenostem mezi prilehlými vrstvami, 
b) kombinační vrcholy, t j. vrcholy odpovídající vzdálenostem mezi vrstvami, jež 

bezprostredne spolu nesousedí. 
Plochy maxím jsou úmerné pravdepodobnosti výskytu uvedených vzdáleností. 

Jelikož šírka maxím je v podstate konstantní, lze po dalších úvahdch vycházet 
z jejich výšky, nikoliv plochy, což zjednoduší proces vyhodnocení. To, že navržený 
model je správný, potvrdí celkový prúbeh W(R) a malý rozptyl v oboru záporných 
čísel. Primární vrcholy, resp. jejich pozice na vodorovné ose, odpovídají d(00 l) zú­
častnených složek. Kombinační vrcholy pak identifikujeme nejlépe tak, že na základe 
hodnot d(001 ) kombinujících se složek vypočteme, kam mohou být tyto umísteny, 
a hledáme, zda se v predpokládaném míste uvedené vrcholy vyskytují. 

Máme-Ii jednotlivé vrcholy určeny jak polohou, tak i hodnotou príslušného maxima 
funkce W(R), prikročíme k hledání nejvhodnejšího pravdepodobnostního modelu 
in ters tra tifikace. 
~ Pro výšky teoretických relativních maxim musí být splneno v primární i každé 
kombinační úrovni: 

hA +ha= 1 
hAA + hAB + hBB = hAA + hBA + hBB = 1 

hAAA + hAAB + hABB + hB BB = 1 
V souhlase s temito vztahy prepočteme výšky maxim získané Fourierovou trans­

formací na merené relativní výšky. Pri správne provedeném experimentu a jeho vy­
hodnocení platí tyto vztahy současne. V zhledem k tomu, že p A a p 8 určují podíl 
dvou základních složek ve vzorku, volili jsme pro prepočet na relativní výšky jako 
vztažnou, primární úroveň. 

Srovnávejme nyní merené výšky se souborem pravdepodobnostních modelu, 
príslušných jistým pravdepodobnostem p A, PB, za které lze tedy považovat merené 
relativní hA, h8 . Celý soubor by! získán tak, že se zbylých čtyr základních paramet­
ru p AA, PBa, PaA, Pirn by! stanoven jeden jako základní parametr a ostatní byly 
k nemu vypočítány. Je-li PA < PB, je vhodnejší volit jako základní parametr p AA, 

je-Ii p A ~ Pa, je vhodné volit základní parametr PB B· Základní parametr je menen 
v intervalu [0,1] v ekvidistantních krocích 0,01. Zísdáme tak soubor 101 modelu, 
z čehož je vybrán nejlépe odpovídaj ící teoretický model vzhledem k porovnání 
vypočtených a merených výšek. 

Vzhledem k pracnosti uvedeného procesu byl sestaven program GENER pro 
samočinný počítač, který generuje soubory pravdepodobnostních modelu. Tak jako 
predešlý je i tento program zapsán v jazyce FORTRAN. 

Modelování difrakčních záznamu počítačem J 

Pfi studiu izomorfních substitucí v prírodních i umelých krystalických fazích 
je duležité znát, jakým zpusobem se vstup cizích atomu nebo iontu do hostitelské 
struktury projeví na difrakčním záznamu smesné krystalické fáze. Modelování 
difrakčního záznamu nám umožní predem stanovit bližší povahu techto zmen. 
Uvedeného postupu je možno s výhodou užít pro teoretické výpočty série difrakčních 
záznamu a pak porovnáním s namerenou skutečností u daného vzorku usuzovat 
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na prípadné zmeny ve strukture sledovaného minerálu, k teré nastaly napr. vlivem 
ruzných genetických podrninek . Pri vlastním rešení neznámé struktury látky je možno 
konfrontovat tímto zpúsobem merený práškový záznam s vypočteným, jenž byl od­
vozen na základe zjištených strukturních parametrú. Pomerne značné uplatnení 
dále popsané metodiky je možno nalézt pri bližším studiu struktury látek, u nichž 
nelze pripravit ani nalézt vhodný monokrystal a je k dispozici pouze prášková frakce. 

Chceme-Ii tedy modelovat na základe znalosti parametru struktury príslušný 
difrakční záznam látky, lze užít algoritmizovaného postupu, který l'eší otázku mode­
lování i s grafickou interpretací záznamu. 

Vyjdeme ze základního tvaru pro intenzitu difraktovaného paprsku na polykrysta­
lickém vzorku: 

I = I N2e4J,3 tghpq 1 + cos2 20 n \F\2 _!_ 
o m2c4 pq sin2 e cos e 2µ' 

kde: 
I O= intenzita primárního paprsku, 
N počet jednotkových bunek v jednotce objemu 
n faktor četnosti , který vyjadruje násobnost reflexních rovín, čili počet rovín 

v krystalu, mající stejnou interplanární distanci 
p počet rovin koherentne difraktujících 
q koeficient primární extinkce 
\FI 2 kvadrát strukturního faktoru 
S prúfez primárního paprsku 

LP je faktor vhodný pro difrakci na polykrystalickém materiálu, A vlnová délka. 
Rozebereme nyní námi sestavený algoritmus pro modelování záznamu, složený 

z techto základních bodú: 

1. Generování souboru hodnot hkl a d s p ledepsan_fmi omezeními 

R.ešme celočíselne kvadratickou formu: 

kde 

,,... 

ld2 = Q = Ah2 + Bk 2 + Cl 2 + Dkl + Elh + Fhk, 

A = a* 2 B = b* 2 C = c*2 D = 2b*c* cos ix* 

E = 2c*a* cos [3 * F = 2a*b* cos y* 

vzhledem k h, k, 1, jejichž maximální a minimální hodnotu pfedepíšeme, čímž gene­
rování souboru vlastne omezíme shora a zdola. Pri tomto postupu pfedpokládáme, 
že hodnoty mi'ížkových parametrú jsou známy. Zpúsob centrace elementární buňky 
je zohlednen zarazenírn jen takových linií, které vyhovuj í reflexním podrninkám 
pro daný centrační typ. 

2. Výpočet kvadrátu strukturniho faktor u 

Pfekpok]ádej rne, že pla tí: 

jF(hkl)\2 = A' 2 (hk/) + B' 2 (hkl),i 
kde 

s 

A' = ~ ľA Í-..JJ l 1 

i = J 

i = l, .... ,s 

j = J , . ... ,r; 
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kde: 

r1 

Ai = I cos 2n (hxí + kyi + lzí), 
) ~ ) 

B; = I sin 2n (hx1 + ky1 + lz) , 
j 

f = počet nlzných druhu atomu, 
si počet atomu i-tého druhu, 
ri atomový faktor i-tého druhu atomu, 

xi, Yí, zí soufadnice atomu. 
Hodnoty atomového faktoru _/; je nutno zadávat tabelárne, a to buď dle mezinárod­

ních tabulek, nebo s užitím programu S. Duroviče pro samočinný počítač. 

3. Korekce faktorem četnosti n 

Pro korekci faktorem četnosti musíme nejprve stanovit jeho hodnotu s ohledem 
na príslušnou krystalografickou soustavu a odpovídající soumernostní podgrupu. 
Rozdelení na jednotlivé podgrupy predstavuje tabulka 3. Tato tabulka byla sestavena 
na základe BuERGEROVY (1967) klasifidace. 

4. Výpočet µ a korekce f aktorem A 

Pro výpočet absorpčního koeficientu platí známý vztah: 

µ = GLp' (µ;) 
a pro hodnotu A pak: 

s 
A=~ 

2µ 

5. Stanovení sumačního intenzitního maxima s ohledem na vzájemné ovhunení Iinií 

Predpokládejme, že prubeh intenzitní funkce difrakční čáry odpovídá lorentzov­
skému funkčním u tvaru: 

kde: 
a 1 = maximální výška, 
a2 poloviční šírka (pološírka), t j. vzdálenost od polohy maxima 

v jedné polovine výšky, 
a3 poloha maxima. 

Vzhledem k tomu, že intenzitní funkce dané linie je superpozice hlavní a prispí­
vajídch intenzitních složek na difrakčním záznamu, pak je možno zavést Lorentzov­
skou sumační intenzitní funkci tvaru: 
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kde n je počet pfispívajících složek. 
Hodnota koeficientu a[iJ je vlastne údajem vypočteným pro jednotlivé línie po za­

vedení korekcí základní hodnoty kvadrátu strukturního faktoru. Hodnota af iJ je 
d-hodnota príslušné difrakční línie. Pro jednotlivé x s ekvidistantním krokem .dx 
pak získáme vlastní prubeh difrakčního záznamu. Maximální hodnoty intenzít IPK 
pak získáme snadno dosazením generovaných d-hodnot za x, s ohledem na pfispí­
vající línie vyjádrené vektorem a3 . Hodnotu koeficientu a2 je nutno udávat s ohledem 
na danou látku a požadovaný zpusob sumace. Na základe takto pojaté analýzy 
byl sestaven program DIFZ AZ pro samočinný počítač zapsaný v jazyce FORTR AN. 

Uvedenému programu je nutno zadávat prostorovou grupu, omezovací podmínky 
pro generování linií, tabulky rozptylových kfivek, četnost atomu, jejich soufadnice 
a teplotní faktory. 

Jako ukázku výpočtu dle popsaného programu uvedeme část výstupu z počítače 
pfi modelování difrakčního záznamu a - Si0 2 v tab. 2 a obr. 2. 

-Četnostní podgrupy 
The multip/icity sub-groups Tab. 3. 

Soustava 
1 

Symetrie 
1 

Podgrupa (NO) 

Kubická 23 1. 
2/m 3 

432 
43 m 2. 
4/m 32/m 

Tetragonální 4, 4, 4/m 1. 

422, 4mm, 
_ 4 2 2 2 . 
42m, - --

mmm 

Hexagonální 3, 3 1. 

32, 3 m, 3 2/m 2. 

6, 6, 6/m 3. 

622, 6mm 
- 6 2 2 4. 
6m2, mm m 

Ortorombická 222, mm 2 

1 

2 2 2 l. - - --
mm m 

Mono klinická 2, m, 2/m 
1 

1. 

Triklinická 1, T 
1 

1. 
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Numerické hodnoty počítačem vypočteneho difrakčního záznamu c,; _: Si02 
Numerical values of the computed diffraction recordfor the <X - Si02 

1 

1 1 

' 

1 1 1 

H 
1 

K L CF 2. THETA D 

o o 1 2 16.4008 5,40460 
1 o o 6 20.8782 4.25458 
1 o 1 6 26.6645 3,34302 
o o 2 2 33.1506 2.70227 
1 1 o 6 36.5803 2.45640 
1 o 2 6 39.5042 2.28107 
1 1 1 12 40.3298 2.23626 
2 o o 6 42.4926 2.12731 
2 o 1 6 45.8394 1.97948 
1 1 2 12 50.1889 1.81766 
o o 3 2 50.6703 1.80151 
2 o 2 6 54.9284 1.67151 
1 o 3 6 55 .3806 1.65893 
2 1 o 12 57.2901 l .60809 
2 1 1 12 60.0202 1.54131 
1 1 3 12 64.0999 1,45271 
3 o o 6 65.8537 l.41820 
2 1 2 12 67.8135 1 .38191 
2 o 3 6 68.2137 l.37478 
3 o 1 6 68.3845 1.37176 

Tab.2 

FC2 
1 

FLP 
1 

IKOR 
1 IREL 1 

IPK 

O.OOO 0.00 0.00 o o 
260.149 15091.60 90549.61 65 65 
668.045 23187 .30 139123.80 100 100 

O.OOO 0.00 0.00 o o 
338.075 5946.54 35679.27 25 25 
337.882 5014.69 30088.J 1 21 21 
90 .736 1286.12 15433.44 11 11 

318.983 4023 .25 24139.49 17 17 
181.702 1932.06 11592.38 8 8 
595.106 5150.98 61811.74 44 44 

79,128 670.17 1340.35 o 3 
87.705 618.15 3708.91 2 2 

7.806 54.00 324.01 o o 
16.417 105.17 1262.09 o o 

271.915 1568.72 18824.64 13 13 
138.321 690.10 8281.22 5 5 

75.257 354.23 2125 .37 l 1 
149.085 659,56 7914.73 5 11 

1071.262 4681.62 28089.69 20 21 
3.928 17.08 102.46 o 15 
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Obr. 2. Výstup počítače s grafickou interpretací části vypočteného difrakčního :'áznamu a - Si0 2 

F íg. 2. The computer printout of the graphical interpretation of a part of the computer diffraction 
record for a - SiO 2 
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Mineralia slovaca, 5, 4, 381-400 (1973) 

Hodnocení rovinné a prostorové skruktury - aplikace 
v geo-vedách 

(ll obr. v texte) 

ZDENEK MINISTR * 

RÉSUMÉ 

Práca má dve časti z ktorých jedna pojednáva o metódach stanovovania dvoch a troj­
rozmerných štruktúrnych (petroštruktúrnych) parametrov, druhá o komplexných vlast­
nostiach agregátov. 

Autor podáva rozbor možnosti popisu pravidelných a nepravidiných tvarov nerastných 
zrn a o praktických možnostiach samočinnej stereologickej analýzy. Ďalej pojednáva 
o popise štruktúr deskriptormi: koeficientom separácie, kontinuity, členitosti a i., ktoré 
charakterizujú aj históriu skúmaných štruktúr. 

Záverom sú analyzované možnosti úplného popisu štruktúr stereologickými metódami. 

Určení základních strukturních veličin 

Určením členitosti tvaru rovinných a prostorových strukturních útvaru lze pro­
strednictvím údaju získaných pfímkovým rozborem obrazu v rovine rezu stanovit 
strední velikost techto útvaru, u pravidelných príznačných rozmerem, u nepravidel­
ných prumerem kruhu o stejné ploše nebo prumerem koule o stejném objemu. 

Prímkovým rozborem se stanoví merný počet hranie útvaru, t j . počet na jednotku 
délky prímky či soustavy pfímek položených na obraz struktury. Prostorové veličiny 

lze stanovit u prostorove rovnomerné struktury, u níž je merný počet útvaru zasa­
žených pfímkou a podíl úseku pfímky vytínaných útvary ve všech smerech stejný. 
U takové struktury je objemový podíl strukturní složky roven plošnému i prímkovému 
podílu. 

Výhodou určení tvaru podle členitosti pomocí merného obvodu u rovinných 
anebo merného povrchu u prostorových útvaru je, že tyto merné strukturní veličiny 
lze snadno a presne určit prímkovým rozborem, tedy zpúsobem, kterým pracují 
samočinné prístroje pro hodnocení struktur. 

Jsou uvedeny vztahy pro hodnocení struk tury jednoduchými pomúckami a prístroji 
pomocí merných stereometrických veličin i samočinnými prístroji, které rozloží obraz 
o určité ploše do rádku. Jsou porovnány ruzné zpusoby stanovení velikosti částic 
prášku mikroskopem a popsáno použití uvedených vztahú pro stanovení prostorové 
velikosti částic prášku jako strukturní složky. 

* Ing. Zdenek Ministr, ČKD Praha, závod Polovodiče, Budejovická 5 
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Merný obvod a merná délka rovinných útvaru 

Merný obvod R rovinného útvaru je dán pomerem jeho obvodu u a plochy f 
Za predpokladu, že vztah 

platí pro strední hodnoty mnozmy útvaru (obr. 1), je merná délka P hranie N 
útvaru na jednotce plochy 

P=uN=RV, 

kde V je plošný podíl útvarú na jednotce plochy (V= JN). Pro jednosložkovou 
strukturu útvarú, které vyplňují plochu (obr. 2) tak, že vždy dva útvary mají společnou 
hraniční čáru, je 

Obr. 1. Pfi pHmkovém rozboru dvousložkové 
struktury se stanoví podíl V a merný počet q 
úseku prímek. Strední délka úseku tzv. Heynova 
velikost dH = V/q. 

Fig. 1. During a linea! analysis of a 2 phase 
material, two parameters are ausually measured 
- the relative proportion (V) and the average 
number (q) of the linear intercepts. The average 
intercept Jength, called the Heyn'es size is 
dH = V/q. 

Obr. 2. U jednosložkové struktury se s tanoví 
jen merný počet m hranie. Strední délka úseku 
dH = 1/m. 

Fig. 2. In case of a monophase specimen, only 
the average number of boundaries is measured. 
Here the a verage intercept length dH = 1 /m. 

Merná délka hranie se stanoví prímkovým rozborem, pn nemz se na struk turu 
položí soustava prímek o celkové délce L. Vztah pro stanovení merné délky hranie 
prímkovým rozborem vychází ze známého Buffonova pokusu s jehlou, kterou lze 
nahradit čarou libovolne zakrivenou, pričemž 

1 
P = 2 nm, 

kde m je merný počet prusečíki'1 čar s pfímkami, který se stanoví z po:::tu M prúsečíku 
čar s pfímkami délky L (M/L = m). Nebo lze obrysjehly nahradit útvary libovolného 
tvaru se souvislým, uzavreným obvodem, pfičemž 
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p = nq, 

kde q je merný počet útvaru jedné složky zasažených prímkami , který se stanoví 
z počtu Q úseku pfímek délky L( Q/ L = q ). 

Mérný povrch prostorových útvaru 

Merný povrch T prostorového útvaru je dán pomerem jeho povrchu s a objemu v. 
Za predpokladu, že vztah 

platí pro stred ní hodnoty množiny útvaru, je merný povrch S množiny N útvaru 
v jednotce objemu vztažený na jednotku objemu, v nemž jsou útvary rozptýleny 

s= sN = TV, 

kde V je objemový pod íl útvaru v jednotce objemu (V= vN). Pro prostorove rovno­
mernou strukturu platí, že objemový podíl je roven plošnému ( 17 = V). Pro jedno­
složkovou strukturu útvaru, které vyplňují prostor tak , že vždy dva útvary mají 
společnou hraniční plochu, je 

Vztah pro stanovení merného povrchu S hraniční plochy prímkovým rozborem 
vychází z Cauchyho vety, podle níž velikost libovolné prostorové plochy je rovna 
dvojnásobku strední hodnoty plochy promítnuté do všech smeru, pfičemž 

S= 2m, 

kde m je merný počet prusečíku hraničních ploch s pfímkami. Pro oddelené útvary 
libovolného tvaru se souvislým uzavfeným povrchem je 

S = 4q, 

kde q je merný počet útvarú jedné složky zasažených pfímkami. Pro prostorove 
rovnomernou strukturu tudíž platí, že 

4 
S= ~ P 

n 

Mérný obvod je mírou tvaru a členitosti rovinných útvaru 

Pro mnohoúhelníky, jejichž strany jsou tečnami ke kruhu o prumeru d a, platí, že 

R 

Pro pravidelné útvary, jejichž velikost se určí jediným príznačným rozmerem dp, 
je možno psát, že 
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ť 
R= -

dk 

Napríklad pro obdélníky i pro elipsy šírky d k s pomerem os x = 1 až oo je mírou 
tvaru k' = 4 až 2. Pro Jibovolné útvary, jejichž velikost je vhodné určit prumerem 
ekvivalentního kruhu de, jehož plocha je rovna strední ploše útvaru/, platí, že 

k 
R = y , 

e 

pričemž k je mírou členitosti rovinného ,útvaru. Dosazením za de = J ! f je 

u 2u 
k = f de = .Jn] 

Nejmenší členitost má kruh s k = 4. Jiné útvary se souvislým obvodem mají k vetší 
než 4. Tato míra členitosti k byla autorem puvodne (Z. MINISTR 1954) také nazvána 
tvarovým činitelem, což ale není vhodné, neboť útvary rozdílného tvaru mohou mít 
stejnou členitost. 

Merný povrch je mfrou tvaru a členitosti prostorouých útvaru 

Pro telesa, jejichž steny jsou tečnými ke kou Ii prúmeru a k, platí, že 

T =~ 
dv 

Pro pravidelná telesa - útvary, jejichž velikost se určí jediným príznačným rozmerem 
ap, je možno psát, že 

K' 
T= - ­

c!P ' 

Napríklad pro čtvercové hranoly i pro elipsoidy tloušťky ap s pomerem os x = 1 
až oo je mírou tvaru K' = 6 až 4 a pro <lesky s x = 1 až oo je K' = 6 až 2. 

Pro libovolné útvary, jejichž velikost je vhodné určit prúmerem ekvivalentní 
koule de, jejíž objem je roven objemu útvaru v, lze psát, že 

K 
T= ~ 

L d. 

pričemž K je mírou členitosti prostorového útvaru. Dosazením za a0 = 3/ ~ v je 
\: n 

S- 3 /6\ S 
K = ~de= \J ~I ;z·'3 

1 Koule má nejmenst členitost K = 6 a všechny jiné útvary mají K vetší než 6, 
s výjimkou útvaru s nesouvislým povrchem (póry). Tento činitel členitosti byl pu­
vodne také nazván tvarový. Je ve vztahu k členitosti útvaru, vzniklých rezem prosto­
rových útvaru. U koule je K /k = 6/4 a u útvaru podobného kouli je velmi blízký 
této hodnote. 
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Určení míry členitosti rovinných a prostorových útvaru 

Členitost pravidelných rovinných útvaru se vypočte z obvodu a plochy použitím 
uvedeného vztahu. Členitost nepravidelných útvaru se určí použitím vztahu 

2u ./n X X 

k = -Jnf = 2 -Jy = 0,887 ✓Y 

dosazením za u = n/4 aj= L1 2y, pfičemž x je počet prusečíku obvodu útvaru s čtver­
covou mfíží o strane L1 a y je počet prusečíku této mríže, které padnou na útvar 
(obr. 3). 

•-••·· 6 7 8 10 12 
Á Obr. 4. Stupnice pro stanovení členitost 

kulovitých útvaru porovnáváním 
Fig. 4. A graticule for the determination of the 
degree of articulation of rounded particles • 

.,. Obr. 3. Členitost nepravidelného útvaru k = 
= 0,887 x/-Jy, kde x je počet prusečíku obvodu 
s čtvercovou mfíží a y je počet priísečíku mfíže, 
které padnou na útvar. 

Fig. 3. The articulation of an irregular feature 
is k = 0,887 x/-Jy, where x is the number of 
intercepts of ist boundary with with a square 
aperture grid and y is the number of grid line 
intersection points lying within that feature. 

Z duvodú, které budou objasneny, je vhodné stanovit členitost množiny útvaru 
jako statistickou veličinu. Dosazením za u = P/N a f = V/N je 

k= JnP(VN)- 1 12 

Pfi pfímkovém rozboru je P = nq. Výsledný vztah je uveden v tab. 1. 
U pravidelných prostorových útvarú lze členitost vypočítat z povrchu s a objemu v 

použitím uvedeného vztahu. Z tech útvarú, které mohou vyplnit prostor, má nejmenší 
členitost kubooktaedr (6,59) a kosočtverečný dvanáctisten (6,62). Lze pfedpokládat, 
že nepravidelné útvary podobné tomuto čtrnácti- a dvanáctistenu budou mít K = 6,6. 

Prostorovou členitost nepravidelných kulovitých útvaru lze stanovit podle čle­
nitosti kruhovitých v rovine fezu za predpokladu, že K /k= 6/4 (obr. 4). 

Velikost rovinného útvaru určena prumerem kruhu 

Členitost rovinného útvaru k umožňuje stanovit velikost rovinného útvaru, danou 
stfedním prúmerem kruhu o stejné ploše, podle strední délky úsekú prímek, tzv. 
Heynovy velikosti d H, vztahem od vozeným autorem (Z. MINISTR 1970) 
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Vzthy pro pimkov;, a kruhov.Ý rozbor fedno- a více složkové strukturyra 
Relaitonships for linear and circular analysis Jor single or multi-phase structures Tab. 1. 

Pi'ímkový rozbor struktury 
jedno- a vícesložkové 

Linear analysis 
single-phase mÚ!ti-phase 

structure 
' 

7[ 
p - m 7[' q 2 

k Jnm 2Jn q 

JN JVN 

d, 
k 1 k v 

- - - -
7[ m 7[ q 

d, 2R;-
2 Iv 

Jn \; N ✓; ~ N 

1.128 1.128 

s 2m 4q 

3 Jnm 3 ✓ --;,_q 
K -

2 
Jti ✓ VN-

a, K 1 K v 
- - --

4 m 4 q 

a, 
+JnJ~ 

_3 Jn I V 
4 \ N 

1,329 1,329 

P - merná délka hranie na jednotce plochy (cm-1) 

S - merný povrch na jednotce objemu (cm-1) 

11 - počet hranie proľatých kruhem o prumeru D 
111 - merný počet hranie proľatých prímkami (cm-1) 

p - počet útvaru zasažených kruhem o prumeru D 
q - merný počet útvaru zasažených prímkami (cm- 1) 

d, _ - ekvivalentní prumer kruhu o strední ploše 
a - d, - ekvivalentní prumer koule o stejném objemu 
k, K - rovinný a prostorový činíte! členitosti útvaru 
V - plošný nebo objemový podíl útvaru 
P --- specific line length per unit area (cm-1) 

S - specific surface per unit volume (cm- 1) 

K ruhový rozbor struktury 
jedno- a vícesložkové 

Circular analysis 
single-phase multi-phase 

structure 

1 11 p 
- - -

2 D D 

- - 1 

k!}_ k __!)_ V 
11 p 

- -

2 11 4 p 
-- - D 7[ D 7[ 

- -

K nD __!:_ nD V - -
4 11 4 p 

- -

11 - number of intersections of a circle diameter D with the line grid or with the grain bounda-

111 

p 
q 

a" a,. 
k,K 
v 
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ries 
- number of intersection points of a line traversing the structure per unit length 
- number of features interesected by the circle 
- number of intercepts produced by the traversing line per unit length 
- equivalent circle or sphere diameter 
- two-and three dimensional ...... factors 
- area or volume fraction of te features 



dosazením za R = P/ V, P = nq a V/q = d H· 01::dobne platí pro jednosložkovou 
strukturu útvaru, které vyplňují plochu (V = 1) 

d = _15__ _!___ -- _15__ d 
e nm ··- 7[ H 

dosazením za R = P/2, P = mn/2 a 1/m = d H· Vztahy pro jedno- a vícesložkovou 
strukturu a rozbor jak prímkou, tak kruhem jsou prehledne uvedeny v tab. 1. 

Rozbory pr-ímkou nebo kruhem jsou rovnocenné, pričemž P = n/20, neboť počet 
n-útvaru zasažených kruhem prumeru D je nDm. Rozbor kruhem je vhodný pro pra­
videlné, modelové a usmernené struktury. Rozbor prímkou je použit u prístroju 
a umožňuje jak stanovení strední velikosti, tak rozložení velikosti, poprípade míry 
usmernení struktury. 

Puvodní empirický vztah pro stanovení velikosti a počtu zrn pri rozboru kruhem, 
odvozený autorem (Z. MINISTR 1954), uvedený v norme pro stanovení velikosti 
zrn oceli, v nauce o materiálu (F. PíŠEKl 1959) a jinde (Z. MrNISTR 1956), má 
pokusne stanovenou hodnotu členitosti k ~ 4. Tato hodnota je príliš nízká, za pred­
pokladu, že K = 6/6 a že K'k = 6/4 je k = 4,4. 

U prístroju schopných stanovit jak podíl, tak počet útvaru je vhodné určit velikost 
útvaru ze strední velikosti plochy f = V'N = ncl 2 '4. Velikost útvaru daná prumerem 
kruhu o strední ploše f je 

de= J~ J ~ = 1,128✓~~ 
Velikost prostorového útvaru urtena prťtmerem koule 

Členítost prostorového útvaru K umožňuje stanovit velikost prostorového útvaru 
danou prumerem koule o stfedním objemu, podle strední délky úseku, tzv. Heynovy 
velikosti cl H 

- K K V K 
de= r= 4q = 4 dH 

dosazením za T = S / V, S = 4q a V/q = cl H· Obdobne platí pro jednosložkovou 
srrukturu útvaru, které vyplňují prostor, 

dosazením za T = S/2, S = 2m a 1/m = cl H · Vztahy jsou také v tab. 1. Jejich platnost 
byla prokázána u modelové struktury pravidelných útvaru vyplňujících prostor 
(Z. MINISTR 1971 a). Strední prumer ae kulových útvarú s K = 6 je tedy 1,5 krát 
vetší než strední velikost úseku d H· 

Spojením uvedených vztahu a vyjádfením de pomocí N je 

- K J n V 
de = 7c TN 
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Pro kulovíté útvary s K /k = 6/4 je 

ae = 1,329 J; 
Tím je také dán vztah mezí stredním prumerem koule a stred ním prúmerem kruhu 

v rovine rezu (tzv. Tomatensalatproblem) 

d = 3n d = 1 178 d 
8 ' 

Postup pri hodnocení struktury 

Pri hodnocení struktury se stanoví strední hodnoty velikosti, poprípade rozlož.ení velikosti útvaru, 
velikosti úseku, prumeru nebo ploch. Z mnoha duvodi\, které zde nelze rozvádet, je výhodnejší 
vyšetfovat úseky prímky. 
Prvoradými úkoly jsou stanovení podílu a merného počtu úseku jednotlivých složek. Podíl se stanoví 
buď podle A. A. GLAGOLJEVA (1 934), nebo A. Rosrw ALA (1903) zej ména tehdy, je-li treba určit krome 
strední hodnoty i rozložení velikosti úseku. Merný počet q úseku umožní stanovit strední hodnoty: 

velikosti úseku dH = V/q 
merné délky hranie P = nq 
a merného povrchu S = 4q 

2 5 10 
Obr. 5. Rozložení velikosti úsekú pi'ímky tt koulí 
stejné velikosti d = 10 µm vyjádreno součtovou 
četností; která je v log-log soufadnicích prím­
kou P 

Fig. 5. The commulative frequency distribution 
of random intercepts in case of a monodispersed 
sphere population (d = 10 µm). The distribution 
function is linear if plotted in a log-log system. 
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Obr. 6. časteji bývá rozložení velikosti úseku 
prímky bližší logaritmicko-normálnímu LN 
než normálnímu N 

Fig. 6. The log-norma! (LN) intercept distribu­
tion was found to be more frequently observed 
than the norma] (N) one. 



Merný počet N útvan'.1 v rovine rezu umožní stanovil strední : 
plochu/ = V/N, 
velikost a 
členitost. 

Nejlepším zpúsobem jak stanovil rozložení velikosti útvarú livovolného tvaru je stanovit rozložení 
velikosti úsekú pi'ímky a výsledek vyjádi'it krivkou součtové četnosti v [log-Jog soufadnicích, 
jsou-li útvary približné stejné velikosti, neboť :u koulí :stejné velikosti d je rozložení úseku o délce 
vyjádi'eno součtovou četností 

('½), 

2 
což je v téchto soufadnicích rovnice pi'ímky (obr. 5). Strední hodnota délky úseku dH = d 

3 
a d50 = = 0,7 d. 

Pi'i tzv. normálním - soumerném rozložení délek úsekú podle Gaussovy zvonové krivky četnost i 
by byla krivka součtové četnosti pi'ímkou v pravdépodobnostních soufadnicích s normálni stupnicí 
pro d. Obvykle však bývá rozložení délek úsekú nesoumérné, které lze často pi'evést v soumérné 
nebo alespoň približne soumerné, nahradí-Ii se normálni rozložení stupnice logaritmickou 
(obr. 6). Toto tzv. logaritmicko-normální rozložení je, tak jaka normálni, matematicky určeno 
nejčetnejší velikostí úseku d5 0 a sklonem prímky, který je dán šírkou zvonové krivky (soufad­
n icemi inflexních bodú d15 9 a ds4 1). 
K, stanovení podílu, počtu a rozložení velikosti úsekú byla vyvinuta rada pomúcek a prístroju. 
Možnostem jejich použití je venována značná pozornost. Nejnovejší pi'ístroje umožňují i samo­
činné stanovení počtu útvarú určité složky. 

Samočinné pfistroje 

Elektronické prístroje konají prímkový rozbor samočinne a bleskurychle na zpúsob televizního 
snímání, pi'i nemž je obraz rozložen do rádku a bodú, které jsou současne fotometricky vyhodno­
covány. Získané údaje jsou zpracovávány vhodným počítačem. Napríklad Leitzúv Classimat má 
mríž s 625 rádky po 520 bodech a stanoví: 
počet G zásahu mi'íže (dle Glagoljeva), 
počet Q úseku rádkú a 
počet N' útvarú na ploše obrazového pole. 
Autorem odvozené vztahy s mernými veličinami byly ve spolupráci s tvurci Classimatu (Z. MINISTR 
1972) vyjádi'eny pomocí G, Q a N'. Napríklad strední délka úseku - Heynova velikost útvaru 

dH = ___ľ__ = G .dh 
q Q ' 

kde .de je vzdá! ~nost bodu v rád ku s pfil1lédnutím ke zvétšení. Členitost rovinného útvaru 

kde .dv je vzdálenost rádkú. Hodnota pomeru L1v/L1h není závislá na zvetšení. U čtvercové mfíže je 
rovna jedné, ale u Classimatu je asi 0,624. Po dosazení této hodnoty je u tohoto prístroje 

k= 2,8 Q 

✓GN' 

Vztahu lze použít k posouzení schopností prístroje tak, že mu uložíme určit „členitost'" kruhových 
útvarú. Hodnota k bude tím vetší než 4, čím vetší bude podíl útvarú uťatých rámem obrazového 
pole. 

R ozlišovací schopnost 

R ozlišovací schopnost mikroskopu je <lána délkou svetelné vlny, sklonem osvetlení, tvarem a barvou 
ú tvaru a hlavne aperturou objektívu. U nejsilnejších objektu je približne 0,8 µm. Objektívy s velkým 

389 



zorným polem mají rozlišovací schopnost jen nekolik mikrometru. Výsledek rozboru je tedy dán 
rozlíšovací schopností: silnejší objektívy dávají ponekud menší hodnotu strední velikosti a vetší 
hodnotu merného povrchu útvaru, neboť odhalují více drobnejších útvaru a podrobností na jejich 
povrchu. 
Pfi vybodnocování snímku je vhodné použít lakového zvetšení, aby nejmenší strukturní útvary mely 
J mm (mikronové částice tisíckrát zvetšeny). Snímky musí být ovšem výrazné (kontrastní), se zi'etel­
nými a tenkými branicemil:ostré). 
Rozlišovací schopnost tvaru, barev a odstínu podmiňuje spoleh livost výsledku rozboru. Samočinné 
prístroje mají malou rozlišovací scbopnost ve srovnání s odborníkem, který pozoruje strukturu 
a dává povely prístroji a počítači. Človek má výtečnou rozlišovací schopnost, neboť bodnotí struktur­
ní útvary současne podle rúznýcb mefítek a h!edisek; všímá si jak príznačného tvaru, tak rúzných 
podrobností, zbarvení či odstínu jednotlivých strukturních složek. 
Stručne lze hodnotil prístroj samočinný v porovnání s prístrojem ovládaným človekem tak, že samo­
činný je rychlejší, ovládaný je presnejší, neboť rozlišovací schopnost človeka je neporovnatelne 
vetší. 

Porovnání ruzných zpusobu určování velikosti částic 

Mikroskopem se určuje velikost částic od 1 do 100 µm, obvykle jako rovinných 
útvarú - prúmetú částic do roviny, na níž jsou částice rozprostreny. Velikost částic, 
poprípade rozložení velikosti částic, se určuje rúznými zpúsoby a veličinami. 

Martinova velikost d M je dána úsečkou, která u náhodne položených částic púlí 
plochy prúmetu; prísne vzato, mela by procházet težištem ( obr. 7). Feretova velikost 
dF je prúmetem velikosti částice do náhodného smeru a Heynova velikost d H je dána 
strední velikostí úseku. 

Á. Obr. 8. Prostorove rovnomerná struktura 
dentritická a lamelární 
Fig. 8. A spatially isometric dentritic and 
almellar structure. 

✓ Obr. 7. Yelikost prumetu částic určena podle 
Martina dH, Ferreta dH a Heyneho dH (strední 
dé !kou úseku), pričernž prurner kruhu o steiné 

ploše de = .!5__ dH 
n 

Fíg. 7. The cornparison of Martin's (dH) 
Fereťs (dH) and Heyne's (dH) diameter. The 
diameter of an area equivalent circle is de = 

k 
= ~dH. 

n 

Nejčasteji je velikost částic určována ekvivalentním prúmerem de kruhu o ploše 
rovné prúmetu částice. Velikost jednotlivých částic se určuje zpravidla porovná­
váním. Vztah mezi dM, dF a d0 empiricky vyšetroval H. GEBELEIN (1958). 
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V nauce o kovech, ale také v petrologii je velikost zrna určována strední délkou 
úseku podle E. H EYNA (1903). Toho zpusobu muže být použito i ke stanovení velikosti 
částic. Jedinečnou predností je presnost a možnost použití ruzných prístroju. Roz­
ložení velikosti částic se stanoví podle rozložení velikosti úseku a strední velikost buď 
z rozložení, nebo z podílu a merného počtu úseku (d 8 = V/q). 

Vztah mezi d 8 a de je, jak bylo uvedeno, závislý na členitosti k. Strední velikost 
lze také stanovit pfímo ze strední plochy (f = VcN). Zpusoby jsou presné až na chyby 
pfi okraji (vliv ukrajování částic rámem obrazového pole). 

Techto zpusobu určování velikosti prostorových útvaru-částic podle rovinného 
prumetu lze použít u kulovitých částic nepfíliš rozdílné velikosti, které lze rozprosfrít 
vedle sebe a neshlukují se. Potíže a nepresnosti vznikají u nekulových částic, které 
zaujmou nejstabilnejší polohu, nebo u částic, které tvorí shluky, a u částic s velmi 
rozdílnou velikostí vlivem malého počtu částic a malé hloubky ostrosti mikroskop u. 
Problémem nekulových částic, které zaujmou nejstabilnejší polohu, se obšírne za­
býval H. H EYWOOD (1961). 

Problém polohy, shlukování, malého počtu a hloubky ostrosti se odstraní, když 
se z prášku a vhodné preparační hmoty vytvorí soudržné teleso, které se rozfízne, 
vybrousí a vyleští. Velikost částic se pak stanoví na náhodné rovine prumerem kou le 
o stredním objemu částice použitím vztahu uvedeného vpredu, zde v úprave p ro 
stanovení fádkovacím prístrojem 

cl = 1 329 / V = 1 329 ✓ G.dh .dv 
C , ✓ N ' N ' 

U práškových kovu se snadno zhotoví stejnorodý výlisek, u nebož lze vazením 
velmi presne stanovit objemový podíl kovu, který je shodný s plošným. Aby se 
zabránilo vydrolování částic a zamazávání mezer mezi částicemi tvárných kovu, 
impregnuje se výlisek vhodnou pryskyficí (epoxid). Na výbrusu se pak stanoví jen 
počet částic na jednotce plochy. 

Bylo dokázáno (Z. MrNISTR J 970, 197 ld) , že mikroskopem stanovená velikos t 
částic použitím tohoto vztah u se velmi dobre shoduje s velikostí částic stanovenou 
proséváním a usazováním. Tato shoda je dukazem správnosti vztahu a výsledku 
rozboru i pri stanovení velikosti útvaru strukturních složek, kterou nelze stanovit 
j inak než mikroskopickým rozborem. 

Tvarové vlastnosti strukturních složek 

Z hlediska hodnocení jakosti materiálu podle jeho struktury je neJvyzmaneJsr 
její „povaha" neboli tvarové vlastnosti struktury. Pod tímto výrazem se rozumí 
souhrn tvarových vlastností útvaru strukturních složek, jejich seskupení a celkové 
usporádání v prostoru, které určuje mechanické, vodivostní, k luzné a jiné významné 
vlastnosti materiálu určitého chemického složení a v petrologii i historii daných 
složek. Tyto vlastnosti byly dosud obvykle popisovány ve vztahu ke vzniku mate­
riálu, jeho tepelne mechanickému zpracování a podobne. 

Vedecké zkoumání vztahu mezi strukturou a vlastnostmi materiálu vyžaduje, 
aby údaje, které určují tvarové vlastnosti struktury, byly odvozeny z obecných stereo­
logických zákonitostí a byty uzpusobeny ke zpracová ní vhodnými pomuckami , 
prípadne samočinnými prístroji a počítači , a byly tudíž určovány číselnými hodnota­
mi, a nikoliv slovy. 
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Základní tvarové vlastnosti mohou být, jak bude ukázáno, dokonale určeny 
tremi základními stereometrickými veličinami: podílem, merným počtem útvaru za­
sažených prímkou a merným počtem útvaru zasažených rovinou rezu. Z techto 
veličin lze určit mernou délku hranie, merný povrch, oddelenost či spojitost povrchu, 
členitost útvaru a jiné stereometrické veličiny. 

Pro objasnení obecne platných zákonitostí jsou uvedeny príklady hodnocení 
tvaru podle členitosti strukturních složek. 

Tvarové prvky, jejich seskupení a hodnocení 

Stereologie rozlišuje tvarové prvky základní, prechodné a složené. Základními 
jsou koule, válec a <leska, prechodnými elipsoid, disk aj. Príkladem útvaru složeného 
z prvku je prostorový kríž ze trí válcu s kolmými osami, což je základní útvar stro-
movité - dentritické struktury, obvyklé u slitin kovu, známé také v mineralogii. 

Jednotlivé prvky vytvárejí prostorová seskupení - agregáty, u nichž nejsou zre­
telné puvodní obrysy a hranice prvku, a proto jsou základní strukturní veličiny 
určovány u seskupení jako takových. 

U prostorove rovnomerných seskupení koulí stačí pro vytvorení prostorové 
predstavy a hodnocení jeden rez v jedné rovine. U usmernených seskupení válcu 
a desek stačí jen tehdy, je-Ii na rezné ploše dostatečný počet náhodne usmernených 
seskupení, napr. dentritu či lamel ( obr. 8). 

U prostorove rovnomerné struktury lze rozborem obrazu v rovine fezu stanovit 
prostorové veličiny, naproti tomu u nerovnomerné, usmernené struktury to nelze, 
a proto se rozbor obvykle omezí na stanovení rovinných veličín v určité rovine. 

Kulová ( globulární) struktura 

Kulová struktura má tvarové prvky alespoň jedné ze složek tvaru koule anebo 
tvaru podobného kouli, tzv. kulovitého s víceméne členitým povrchem. Zvláštním 
prípademje jednosložková zrnitá struktura s útvary podobnými pravidelným mnoho­
steni'tm, které vyplňují prostor. Časté jsou útvary složené z kulových, vzniklé jejich 
seskupením, spojením či srustem (mračnová struktura). Samostatnou skupinu tvorí 
struktura s kulovými dutinami (penová) a s pruchozími póry (pórová). 

Kulová struktura bývá obvykle prostorove rovnomerná, neusmernená, a pro to 
lze u ní stanovit prostorové veličiny. Lze-li stanovit merný počet útvaru, lze stanovit 
jejich velikost. 

Zvláštní pozornost byla venována porovnávání velikosti souvislých póru stanovené 
prímkovým rozborem a vtlačováním rtuti, pri nemž se zjistí velikost hrdel, a nikoliv 
velikost póru (Z. MINISTR 1971 c). 

Prostorove rovnomerná zrna mají, jak bylo uvedeno, členitost K = 6,6. Normy 
na stanovení velikosti zrna oceli i neželezných kovú určují jejich velikost počtem N 
na mm 2 v rovine rezu. Vztah mezi velikostí a počtem je, jak bylo ukázáno, závislý 
na členitosti zrn (Z. MINISTR J 971 a). 

Válcová ( dendritická) struktura 

Neusmernená struktura s válci, jehlicemi či vlákny (K' = 4) se v metalografii 
vyskytuje jen výjimečne, známa je však v mineralogii. (Martenzit v kalené oceli 
nemá tvar jehlic, jak se do roku 1952 predpokládalo, ale tvar listu.) Částečne usmer­
nená je obvyklá u vláknitých látek (papíru, plsti, nekterých hornín, rud ap.). Usmer-
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nená vláknitá struktura je obvyklá u tváfených kovú, slitin, azbestu aj. Hodnotí se 
v podélném a príčném rezu, vzhledem ke smeru tváfení. 

U slitin kovú se často vyskytuje struktura dentritická, která múže být usmernena 
úplne nebo jen částečne a nebo jen místne (dentritická zrna). Tato struktura se múže 
vyskytovat v mnoha obmenách a prechodných tvarech. 

Velikost vláken se stanoví jejich prumerem nebo počtem na jednotku plochy 
prúfezu jako u zrn. Velikost a rozložení velikosti dendritických útvarú se stanoví 
podle rozložení velikosti úseku, vytínaných útvaru na soustave prímek, jejichž 
smer se volí kolmý k pfevládajícímu smeru dendritu. Ke stanovení strední velikosti 
úseku je vhodnejší rozbor kruhem. 

Listová ( lamelárni) struk tura 

U neusmernené struktury lze stanovit prostorové veličiny, u usmernené jen rovinné; 
list je ovšem útvarem o dvou plochách, které se v fezu jeví jako dve rovnobežné 
čáry, a nikoliv jedna. Obraz grafitové vločky v litine nebo slídy v hornine není tedy 
jednorozmerná čára , ale dvourozmerný podlouhlý útvar, vzniklý fezem listu . Jsou-li 
listy velmi tenké (K' = 2) a prostorove náhodne položeny, pak jejich tloušťka je 

K' dH 
alam = 4dH = 2 ' 

což pečlivým merením zjistil již r. 1942 GENSAMER. 

Pri malých podílech je vhodné stanovit strukturní veličiny porovnáváním se stup­
nicí obrazú, jako se hodnotí vmestkovitost tváfené oceli. Bylo by ovšem účelné, 
aby jednotlivé obrazové stupne byly presne kvantitatívne určeny podílem a mernou 
délkou hranie, prípadne členitostí listu, které bude ješte venována pozornost. 

Merná délka hranie a merný povrch seskupení útvaru 

Spojením dvou útvaru jedné složky A se zmenší jejich povrch o spojující - hra­
niční plochu, která sev rovine fezu jeví jako hraniční čára. Je treba si pi'ipomenout, 
že hranice zobrazují povrch a že merná délka hranie je u prostorove rovnomerné 
struktury mírou povrchu. Obe veličiny se stanoví podle merného počtu hranie nebo 
počtu útvaru zasažených pi'ímkou. 

Pri stanovení merného povrchu seskupení dvou útvaru se tyto počítají za jeden 
útvar, seskupení či shluk, i když je mezi nimi zfetelná hranice (obr. 9.). Rozhoduj ící 
je, že na hranici mezi nimi není druhá složka. U dvousložkové struktury AB je merný 
povrch složky A stejný jako B, a je-Ii vztažený na jednotk u objemu složek A + B, je 

SAB = 2mAB = 4qA = 4q 8 

kde mAB je merný počet hranie mezi A a B. Merný povrch složky A vztažený jen 
na jednotku jejího objemu o objemovém podílu VA je 

S' = SAB/ VA 

Merný povrch složky A o merné hmote y vztažený na jednotku její váhy je 

S"= S'/y 

Tyto vztahy jsou užitečné ke stanovení merného povrchu prášku preparovaného 
vhodnou hmotou . 
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Obr. 9. Spojení útvaru složky A v B, tzv. kon­
tinuita K_,,_= PAA/P = (qA - qB)/qA. Soused­
ství složek A, B a C dáno součtem merných 
délek hranie P = P AB + P AC + P Bc = mAB + 
+ mAc + mB c (cm - 1) 

Fig. 9. The continui ty of A and B is K A = 
= P AAiP = (qA-qn)/qA . The proximity of 
A, B and C is given by the sum of the mean 
boundary length: P = PAB + PAc + PB c = 
= mAB + mA c + mBc (cm - 1). 

Oddelení a spojení povrchu téže složky 

10 

k 

5 
4 

X 5 10 

Obr. 10. Členitost seskupeni x kruhu, obdélníka 
a elipsy s pomérem stran čí os x 
Fig. 10. The articulaion x of a cercle, rectangle 
and an e!Jipse. 

Bude-Ii každý útvar složky A obklopen složkou B, bude jejich merný obvod a také 
merný povrch shodný, neboť merný počet útvaru qA bude roven q8. Budou-li ale 
útvary A vytváfet t2ková seskupení či spojení (obr. 9), že hranice mezi útvary A 
zustane zfetelná, i když mezi nimi nebude složka B, pak q A bude vetší než q8 a spo­
jitost (kontinuita) povrchú útvaru složky A dána GuRLANDOVÝM (1957) vztahem je 

K _ qA - qB 
A -

qA 

U hornin se složitejší historií jso u zrna (napr. z1vce, granáty a jiné) obklopené 
promenenou zónou nebo jiným mincrálem. V prípade, že jsou zrna úplne obklopená, 
separace minerálu S A je dokonalá - jednotková a spojitost zanedbatelná - nulo vá. 
Obe vlastnosti (oddelení a spojení) jsou ve vzájemném vztahu 

SA= 1 - KA 

Spojování útvaru muže být žadoucí, jde-li napríklad o vytváfení nosné či vodivé 
kostry. Spojení povrchú útvarú téže složky je nutno odlišovat od srústání částic, 
pri nemž mizí jejich púvodní hranice. 

Oddelení a spojení povrchu útvaru ruzných složek 

U vicesložkové struktury, napi' . trísložkové se složkami A, Ba C, zavedl G . DóR­
FLER (1969) tak zvaný sekvenční rozbo r struktury, vhodný ke stanovení, oddelení či 
spojení povrchu útvaru ruzných složek. Místo výrazu oddelení či spojení je zde 
vhodnejší sousedství složek; Dč rfler použil výraz zespolečenštení. 
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Je-li napríklad v základní složce B uložena složka A a C tak, že složka C obklopuje 
do jisté míry složku A (obr. 9) a oddeluje tak A od B, vyjadruje tuto míru oddelení 
či spojení povrchu AB pomer nebo součet merných hranie počtu mA 8 , mne a mAc· 

U prostorove rovnomerné struktury je merný počet hranie proťatých prímkou 
či i'ádky monitoru v náhodné rovine rezu údajem ke stanovení merných povrchu, 
kdežto u prostorove nerovnomerné struktury mohou údaje sloužit pouze ke stanovení 
merných délek hranie útvaru sousedních složek. V obou prípad.ech lze výsledek 
vyjádfit buď v cm - 1 , nebo %, či podílech z celkového počtu hranie. 

Hodnocení prostorové struktury podle merného povrchu, prípadne pod.Ie merné 
d.éldy hranie a jej ich oddelení či spojení je velmi výhod.né a zatím málo používané. 
Rozbor je jednoduchý, výsledek presný, nezávislý na tvaru ani rozložení velikosti 
částic. Podmínkou je, aby jednotlivé útvary a hranice byly rozlišitelny a aby jejich 
počet by! dostatečný . 

Členitost složených a plechodných rovinných útvaru 

Členitost seskupení kruhu stejné velikosti je dána vztahem 

kde x je počet kruhu v jednom seskupení. Vztah je vyjád.ren krivkou kkr (obr. 10). 
N apríklad seskupení čtyr kruhu stejné velikosti má k = 8. Naproti tomu dva kruhy 
s d1/d 2 = 1, 2, 4, 8 ... oo , mají k = 5,65 5.38 4,86 4,46 . . . 4. Členitost elipsy je <lána 
vztahem 

kel= 2 1 ~ X 
,._/ X 

kde x je pomer os. Teprve pri x = 4 je k = 5. Členitost obdélníka je 

4 ] + X 
kob = --== ,- , 

,./n ✓x 

kde x je pomer stran. Pfi x = 5 1 O 20 50 100 je k = 6 7,8 10,5 16,3 22,8. Vztahy 
jsou vajádfeny krivkami kel a kob, pričemž koblkel = 1,128. 

Členitost mezitvaru elipsa-obdélník je v pá5mu mezi krivkami. Jejich zakrivení 
nebo zúžení má jen malý vliv. (Napríklad ČSN 42046 1 pro vyhodnocování struk ­
turních složek liTiny hodnotí grafit tvaru lupínku pouze podle jejich délky. Určením. 
merné délky hranie P, prípadne povrchu S, pod.ílu V a merného počtu N lupín ku 
v rovine rezu byla- by struktura určena dokonaleji.) 

Nebylo by účelné stanovit velikost lupínkú prumerem. kruhu o stejné ploše, nebo 
rozložení velikosti lupínku podle jejich délky, ale bylo by účelné a použitím prístroje 
velmi snadné podle P, Va N stanovit členitost seskupení takových lupínkú, pričemž 
rozvetvené tvary se počítají za jedno seskupení. 

Členitost kulovitých útvaru 

Členitost kulovitého útvaru se stanoví podle členitosti jeho obrazu v rezu , za pred­
pokladu, že K /k= 6/4, napríklad porovnáváním se stupnicí členitých útvaru, sestro­
jenou použitím dfíve uvedeného vztahu ( obr. 4). Presnost stanovení porovnáváním 
je dostatečná za predpokladu, že stupnice je dokonale reprodukována. Nedokonalou 
reprodukcí se muže hodnota členitosti K snížit až o nekolik jednotek. 
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Pfi porovnávání skupiny útvaru ruzne členitých se postupuje tak, že se hodnotí 
jeden po druhém anebo se hodnotí jeden vybraný, který predstavuje statistický 
prumer. Pfi tom se však často chybuje. 

Saltykov považoval za jednu z nejaktuálnejších otázek stereometrické metalo­
grafie ( stereologie) vypracování statistické charakteristiky tvaru mikročástic daného 
druhu (S. A. SALTYKOV 1962). Stejne duležitá je však tato otázka i v geo-vedách. 

Napríklad v citované norme pro vyhodnocování strukturních složek litiny je obraz 
struktury tzv. nedokonale zrnitého grafitu (obr. 11), na nemž je skupina 23 útvaru 
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Obr. 11. Tvary grafitu v litine jsou podle ČSN označeny: 
I, lupínkový, II. pavoučkovitý, III. červíkovitý,IV. vločkový,V. nedokonale zrnitý.VL pravidelné 
zrnitý 
Fig. 11. The ČSN (CzS Standards) description of graphite forms: I. lamellar; II. arachn idoid; 
III, vermicular; IV. flaky; V. irregular ; VI. rounded. 

podobného tvaru, jejichž členitost k je asi 5 až 10. Použitím Saltykovovy stupnice 
lze odhadnout hodnotu tzv. ukazatele tvaru <l>2 = 0,4 až 0,8 (1,0 má kruh). Salty­
kov vytvoril stupnice použitím vztahu 

pfičemž k = 4/<!>2 • Jedinečnou predností k je, že udává vztah mezi de a d H, čili 
umožňuje stanovit prímkovým rozborem velikost libovolne členitého útvaru. 
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Statistickou charakteristikou „tvaru„ v Saltykove slova smyslu je práve členitost 
k určená u množiny útvaru podle P, V a N. Takové stanovení členitosti je mnohem 
presnejší než porovnávání s jedním vybraným útvarem a lze je provádet i samočinný­
mi prístroji. 

Použitím P, V a N stanovená členitost zmínených 23 útvaru je kupodivu jen 5,4, 
neboť asi polovina útvaru má k menší než 5. 

Členitost a tvar strukturních složek 

Klasickým príkladem vztahu mezi členitostí a tvarem jsou nepravidelné prechodné 
tvary mezi koulí a deskou. Protože v geologii norma pro vyhodnocení struktur ne­
existuje, použijeme opet metalografický príklad: 

Grafit v litine muže mít tvar kulový, deskový a celou radu nepravidelných pre­
chod ných tvaru s rt'.1znou členitostí. Citovaná norma rozlišuje (obr. 11) šest tvaru: 

1. lupínkový III. če rvíkovitý V. nedokonale 
zrnitý 

11. pavoučkovitý IV. vločkový Vl. pravidelne 
zrnitý 

' Členitost nepravidelných, prechodných prostorových tvaru s neznámým pomerem 
K/k se hodnoti u rovinných útvaru vzniklých rezem. Tak jako mezi tzv . pravidelné 

a b 

Obr, 12. Globulární (a) a dendritická (b) struktura o[ovéného bro nzu se výrazne liší č lenitos tí 
danou počteru útvaru na jednotce plochy 
F ig. J 2. The different aniculation of globuarl (a) and dendritic (b) tex ture or" rad brass 
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a nepravidelne (nedokonale) zrnitým tvarem by mohla být proložena stupnice 
s odstupňovanou členitostí, zrovna tak by mohla být proložena i mezi ostatní tvary. 
Nejvetší členitost má, jak bylo zjišteno, tvar lupínkový a nejmenší pravidelne zrnitý -
kulový. 

Nevýhodou hodnocení tvaru podle členitosti je, že útvary n1zného tvaru mohou 
mít stejnou členitost (pavoučkovitý a vločkový). Samočinné prístroje nedovedou 
rozlišit n1zné tvary, dovedou však presne a jednoznačne stanovit členitost j ak ých­
koliv útvaru nebo seskupení, bez ohledu na jejich tvar. Je ovšem otázkou, jak je 
takové slovní určení tvaru presné, výstižné a významné z hlediska hodnocení vlastností 
litiny. 

Uvedené príklady byly zvoleny pro názornost a objasnení obecných zákonitostí 
platných jak pri stereologickém hodnocení struktur kovu, tak minerálú i jiných 
látek. Účelem bylo popsat zpusoby stanovení základnícb tvarových vlastností 
struktury stredními hodnotami merného povrchu, velikosti a členitosti seskupení 
útvarú strukturních složek, hodnot, které jsou určeny tremi základními stereometric­
kými veličinami: objemovým podílem, merným počtem útvaru zasažených prímkou 
a rovinou rezu. Tyto tri merné veličiny lze stanovit jednoduchými rozbory a pomuc­
kami, rychleji, ve vetším rozsahu, a tudíž presneji poloautomatickými prístroji 
a nejrychleji automatickými, které však mají menší rozlišovací schopnost. 
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Methods of 2 and 3 dimensional structural evaluation 

ZDENEK MINISTR 

The calculation of basic structural parameters 

Stereology evaluates a 3D structure on the basis of a 2D image on the sectioning plane. Our new 
method for the calculation of the size of structural elements from linea! analysis data employs their 
specific surface area S and their specific perimeter P: 

p = n. q S = 4q 

where q is specific number of intercepts of the (linea!) probe with the measured phase (Fig. 1.) 
In case of a 3D uniform (isometric) structure the volumetric proportion of the investigated phase 

is equal to that of the 2D one (V). For sucha structure the following equation holds trne: 

P = R. V S= T. V 

where R is the mean specific perimeter and Tis the mean specific area of a given phase : 

R = k /de T = K/de 

where k and K are coeťfbents of a rticulation of thc 2 o, 3 D p'.n.,e, as given by the author (1970), 
The equations necessary for the calculation of thc,e cocffi:ients together with the formulas for the 
calculation of the equivalent dimension of 2D phases in case of the use of a circular graticule of 
a diameter de and of 3D phases by a spherical graticule of a diameter de are given in Tab. 1. 

For a single-phase specimen the following holds true: 

P = R/2 S = T/2 

The ratio between the mean equivalent size of a given phase and of the mean value of dn = V/q 
(cf. Tab. I) depends on the degree of articulation of the given phases. F or the calculation of the degree 
of articulation it is necessary to know the specific number of grains on a unit area (N). The coefficient 
of articulation K of (approximately spherical) 3D structures can be calculed if k/K = 4/6 (Fig. 4) . 

The relation between various specific parameters was expressed also in terms of parameter s 
measurable on automatic instruments transforming the image to an array of lines and grid points. 
These instruments can measure the number of hits (G) of the phase - grid system, the number of 
linea] intercepts Q and the number of particles (N') pera unit area. P or example in case of the Leitz 
Classimat the coeficient of articulation is 

k= 2,8. Q 
G.N' 

Under a microscope the 2D size 1, the projected diameter or 3D parameters are usually measured . 
The specifi: size of particles is given by the specific surface area (S) of the phase: 

de= K. V 
s 

As the S = 4q and the mean intercept length dn = Vf q, 

F urther as de = f(N), (cf. Tab. T) 

de= ~ J n V 
k 4 · N 

Por spherical particles with K/k~ 6/4 

In case of scanning instruments: 
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de = 1 329 J G Lfv Llh 
' N' 

where Llv is the distance of scan lines and Lfh is the distance of grid points. In the latter the specimen­
to-monitor magnification has to be taken into consideration. 

The form properties of structural elements 

For quality control on the basis of structural data the most important parameter in the „character" 
or form property of the given material (Moore named it the „GESTALr' properties). Under this 
expression we understand the sum of its structural properties, type of spatial arrangemen t, etc., 
which effect the mechanical properties, conductivity etc. of materials of a givenchemical composition. 

Scienti:6.c investigation of the relation between the structure and the property of a given material 
and the stereological character of the structural parameters reqiuires a numerical description so that 
theý can also be measurec and evaluated by automatic instruments. 

The basic properties of a form can be expressed by the fo llowing stereological parameters: V, 
Q, N. From these, the specific perimeter length, specific area, continuity, separation, irregularity 
and articulation etc. can be calculated. 

Por example in case of a 2 phase structure (pbase A in phase B), the specific number of borders 
mAB determines the specific length of borders P AB and in case of a specially uniform structure also 
the specific surface SAB 

This expression in related to a unit volume A + B, where qA = qB. If the specific surface is related 
only to a unit volume of A (of a volume fraction V_-'), the S' = S,rn/ V A- If it is related to a unit weight 
e. g. of a powder of specific gravity y, S' = S'/ y. If the borders between the phases A - A are clearly 
discernible, the Gurlanďs continuity 

where qA > qB. The separation SA- A = l - KA_ A-

The character of a 3 component material (A, B, C,) is best expressed by he Därfler's sequence 
analysis, where the ratio of the number of borders (tnAD, tn Ac , n1Bc) is established. 

According to Saltykov, one of the most important problem of stereometrie metallography is 
the definition of the use statistical descriptor for grain form. He gives a solution by defining „arti­
culation" by using V, P and N. 

Por graphite the ČSN (CS Standards) apart from defining globular and lamellar forms defines also 
platy, spideroid, wormy, flaky, imperfectly and regularly granular forms (Pig. 11) . These descr iptions, 
however, are verbal. Automatic instruments do not & cannot characterise structures verbally, but 
are capable of measuring the degree of articulation. The lowest value of articulation pertains to 
regular grains and the highest to lamellar ones. 

Grains with similar form may have the same degree of articulation (e. g. in case of spieero id and 
flaky paricles), but on the other band, such forms may have si milar effect on the properties of the 
examined material. 

The V, P and N can be measured either by some simple but slow device or by semi or full y --~~t~ 
matíc instruments - rapidly. The advantage of the simple devices is their being ,backeďby human 
mind; the advantage of automatic instruments (though they have inferior discriminati on capability) 
lies in their being capable to perform a great number of analyses without involving human effort and 
tedium. 
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Mineralia slovaca, 5, 4, 401-----421(1973) 

The modelling of mineral processes - a tensor approach 

PHILIP HASKELL * 

(20 Figs.) 

Modelovanie úpravníckych procesov použitím tenzorov 

Autor podáva opis a rozbor tenzorovej analýzy technologických procesov úpravy 
neras tných surovín. Táto metóda sa môže použiť na charakterizáciu toku častíc (nerastných 
zŕn), ako aj technologických procesov spôsobom zvlášť výhodným na spracovanie samo­
činnými počítačmi. Práca zahrňuje aj komplexný opis použitého matematického aparátu. 

Použiteľnosť metódy ilustrujú štyri príklady: 
1. analýza celej úpravne, 2. rozbor dynamiky procesu mletia v uzavretom mlecom o­
kruhu, 3. rozbor dynamiky zmeny drviteľnosti pri mletí v systémoch s uzavretým okru­
hom, 4. analýza zmeny tvaru upravovanej horniny pri drvení v čelusťovom drviči. 

lntroduction 

Historically mineral process design has used simple compression techniques, 
usually in the form of single number indices (e. g. Bonďs index, Kick's Constant, 
B. S. Flakiness). The use of such indices was in the past necessary, because manual 
calculation was too time consuming to permit any more complex methods. With 
these limitations considerably reduced by computing facilities now available, more 
complex and accurate techniques can be used. 

The methods developed use tensor analysis; a powerful mathematical technique 
which is inherently suitable for numerical analysis. 

This paper considers the problem involved in process description. It is in three 
parts. The first considers the general philosophy of modelling ; the second proposes 
a notation and an associated algebra designed for mineral process description and 
the third gives some examples of the technique. 

The philosophy of modelling 

Process models are essentially req uired for three reasons: 
a. To relate the properties of a unit process to its design and the fundamental physical 
and chemical laws of its operation ; 
b. To relate the properties of a system to its elements; 

*H askell , B. Sc. (Eng), Ph.D. ,A.C.G.I., Dept. of Mining and Mínera! Technology, Imperial 
College, London. 
Present addres: 12 Strathmore Gardens, London W. 8 
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c. To control a system or an element of a' systern. 
In mínera! process development, research is largely oriented towards models 

of the first kind. As the processes concerned are complex, major simpliťications 
and assumptions are necessary in order to render the mathematics tractible, Many 
attempts have been made at modelling systems in terms of fu ndamental laws but 
in general , the models evolved this way, have been unvieldly, 

In other disciplines, control and system models have used a "blaclc box" approach, 
This approach makes system and control modelling easier at the expense oť physical 
reality. In the black box method a model of an element is made in terms oť cause 
and efťect, as observed by an external observer, without reference to the interna! 
mechanism of the element. By this approach a system can be described mathematically 
without any requirements of internal laws being satisfied; the description has only 
to define an input-output relationship. 

Having deťined each element of a system in a black box manner, modelling reduces 
to two principle classes. 
a. Describing system performance in terms of black box elements; 
b. The justification of the black box elements in terms of physical laws . 

This paper attempts to put forward a black box notation with an associated algebra 
for use in mineral process description. 

Notation and algebra 

Consider a particle uniquely defined by its size. l t can be described by defining 
a point on the size axis. For practical reasons it is not possible to measuse each 
particle exactly and so the size axis is divided into a finite number oť ranges. Each 
range is defined by an upper size limit and a lower size limit. 
Let the particle size be r 
Let the lower limit of range i be rLi 

Let the upper limit of range i be rui 
Then, if and only if: RLi < r :s; rui 
the particle is said to belong to the range i. 
In general, only sr;tP-ms in which 

rui = rL(i+Jl 
rLl = 0 
run = CfJ (where there are n ranges) 

will be considered; that isto say a system in which every particle belongs to one and 
only one range. We call the size axis a primary axis. 

Consider a collection of particles - it can be described by a set of elements wi; 
where wi is the total mass of particles belonging to the i-th range. 

Consider the array W o[ elements wi with i = l ➔ n. It is noted that if A, B and C 
are such arrays, IX, fJ, y are constants, then the ťollowing properties hold trne: 

1. Addition exists and ~is closed, 2.' Addition comm utes, 3. Addition is associative, 
4. There exists a null, 6. Multiplication by a scalar exists and is closed, 7. Scalar 
multiplication is distributive under add ition of arrays, 8. Scalar multiplicati on is 
associative under scalar multiplication, 9. Scalar multiplication is distributive under 
addition of scalars. 10. There exists a unit scalar. 

Ihus as W (the description oť the particle collection) has these _ ten properties 
it is a vector. 
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Consider particle flow vectors with 4 ranges (4 range vectors are considered for 
convenience; no generality is lost). 

lf E 1 , E 2 , E 3 , E4 , are 4 such vectors with the property that the determinant 

then any particle flow vector W can be represented by the equation 
W = CéE 1 + /JE2 + yE 3 + 9E4 

11 Such a set of vectors (E) is called a basis set. Two common basis sets useful in mí­
nera! processing are 

E 1 = (1 o o O) 
E 2 = (O 1 o O) (discrete size distribution) 
E 3 = (O o 1 O) 
E 5 = (O o o 1) 

and 
E 1 = (1 1 1 1) 
E 2 = (1 1 o O) (cumulative size dbwbuuon) 
E 3 = (1 J o O) 
E 4 = (1 o o O) 

The elements of W with respects to the first basis set are r,_, /3. y, 9 and witn respect 
to the second set 

C( + /3 + 'Y + 9; C( + /3 + y; C( + /3 ; C( 

Consider in more detail the properties of the first set. (Any vector defined by an­
o ther basis set can be transferred into one defined by this set by a matrix multiplication) . 
Properties: 

1. 1t has 4 vectors in it; 
2. The determinant is 1; 
3. The vectors in it are orthogonal, i. e. 

where bij is the KronecJcer delta, i. e. 
bij = O if i =I= j 
bij = 1 if i = j 

A flow vector W described with respect to this basis set has the following elements: 

and 

Ôw 1 

ôe 1 

ôwi 
wj = I --::;---:- ei 

alli Ce1 

= C( 
ôw 2 

ôe 2 = /3 
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and 
ôwj f . . 
~~.~ = O or 1 =/= J 

ôe' 

9 

It follows (by definition) that the vector W is contragradient with respect to the 
chosen basis vector set. 

The basis set defines a space with axes having vector equations respectively 

As the particle flow vector is a con tragradient vector with respect to the basis 
set of vectors, it is also a contravarient tensor in the space defined by that vector 
set. If there were n ranges defined in the primary axis, the particle col!ection is de­
scribed by the tensor Tn in the space of the chosen basis set. 

Now, in general, it is convenient mathematically to consider covarient tensors 
and we can „lower the index„ by the use of an arbitrary covarient tensor G; k 

T; = G;kTk (using Einstein convention 1) 

The choice of G; k is arbitrary but of great importance. G; k is known as the fund­
damental tensor and its correct choice can greatly simplify the mathematical mani­
pulation. It is ustrni for the fundamental tensor to be chosen as equal to the metric 
tensor as tensor calculus is widely used in metric systems. However, with the tensors 
under consideration there is no meaningful metric property defined, and so the choice 
of fundamental tensor is one of convenience. For the purpose of mineral process 
analysis it will simplify the manipulation if the pseudo-euclidean metric tensor 
is chosen for a fundamental tensor. This limits our operations to linear change 
of basis. In fact this limitation is not serious as other changes of basis are not phys­
ically meaningful. Further as an elementary orthogonal basis set has been ch osen, 
it is possible to use the pseudo-euclidean metric tenso r in its canonical form, that is, 
the elements of G;k are g;k; where gik = c5ik is the Kronecker delta; further the 
converse operation Gik is defined by elements ik where ik = Jik 

and also 

The elements of T n are therefore identical to those of Tn. 

To summarise 

T 11 is a contravarient tensor; in a pseudo-euclidean space it can be changed to 
a covarient tensor by multiplying by G; k the fundamental tensor, which we have 
chosen to be a pseudo-euclidean metric tensor and thus the element of Tn are identicai 

1) 
The Einstein convention will only be used for rnultiplication of covarient and contravarient tensors 
and only when latin sub-and super-scripts are used. When greek sub- and super- scripts are used 
the outer product is defined thus: 

but 
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with those of Tn. The pseudo-euclidean space of Tn is called the secondary space. 
Up to this point the analysis has been restricted to describing particles only by 

their size: it will now be generalised to consider particles defined by as many variables 
as are necessary. 

Let a particle be uniguely defined by v variables. It can be described by defining 
a point in a v dimensional primary space: each of the v dimensions defines a primary 
axis in the space. As before, it is not generally possible to precisely define every 
particle under consideration. Each primary axis is therefore divided into a set of 
ai ranges. The v dimensional primary space is therefore divided into p hyperrectan­
gular apertures where 

Let the properties of a given particle be r 1 ... . ... . rv. Tt is said to belong to aperture 
Q a b c .... 1 if and only if 

Lal < ľ1 ~ Ual 

Lb2 < r2 ~ Ubz 

where Lgn is the lower bound of the g-th range of the n-th primary axis and ugn is 
the upper bound of the g-th range of the n-th primary axis. 
In general, as before, systems in which 

L1" = o 
Lqn = U/g - l )n 

Lmn = 00 

(if there are m ranges in the n-th primary axis) are considered; that is to say systems 
in which a particle can belong to only one aperture. 

Consider a collection of particles which can be sorted into P categories.The collection 
can be then described by an array: each element of the array is the total mass of the 
particles belonging to its respective aperture. 

It is possible to show that this array obeys the axioms used above to show that 
the size array was a vector. Further with respect to an appropriate vector set defined 
by 

Eiik· .. ·v = biik•· .. v where biik"·v is the generalised Kronecker delta this vector is 
contragradient. It is therefore a contravariant tensor in the space defined by the basis 
set. As before, the pseudo-euclidean metric tensor is chosen as fundam.ental tensor 
and the indices are lowered. 

F or ease of illustration the analysis is restricted to a three dim.ensional prim.ary 
space although all thenotation developed is usable also in more complex primary spa­
ces. Having lowered the indices the particle collection tensor is Tiik• 

As in general flow of particles is important, T;ik will normally refer to the flow 
of particles. This is also a tensor as the operation of converting from sta tie collection 
to a flow of particles is simply multiplication by a scalar. 
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Reduction oj primary axes 

It is often necesrnry to reduce the number of primary axes defining a flow. For 
example a particle flow is described in a size-assay-hardness primary space and its 
size distribution is required. 

The fol!owing notation will be used: If T;i k is the particle flow tensor and its 
elements are wpqr then T;i* is the tensor describing the flow in the ij primary spa­
ce only and its elements are wpq' where 

k 

WPQ* = Iwpqr 
r = l 

Similarly for T;* k and T *i k Ti'* is the tensor describing the flow in the i primary 
space only and its elements are 

or alternatively 

Similarly for T*;* and T **k· 

lastly the total mass flow W or T ... is 

i 

W = T,,, = I wp** 
p = l 

i j 

I I Wpq* 
p~l q = l 

i i k 

= L L L Wpqr 
p = l q = l r = l 

This operation is known as contraction. 

Consider a process which has an input flow of particles and an output flow of 
particles. let the process be at steady state and all controlls fixed at some set point. 

l et Fii k be the tensor describing the feed particle flow and P q ,s be the tensor de­
scribing the product particle flow. 

Then, as all other variabJes have been held constant: 

Assume the process is linear, then: 

Pqrs = G · Fijk 

\\hne G is a Jinear operator. Each term of Pqrs is a linear combination of all the 
terms in Fii k· G therefore has q.r.s.i.j.k terms. ~ 
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Consider the operator 

G (ijk) 
qrs 

defined· such that 

( ijk) 
Pqrs = G Fijk qrs 

The' oi:uat or is linear. It follows from the' q eotient law of tensors that G ( iJ.·k ) is a ten-
' . . . ' qrs 

sor~ of covariance qrs ard contravariance ijk. Therefore the process equation be­
comes 

(1 < n rn l < 1 r g 11.e Eimtein convention). 

The process tenrnr can be considered to be the mapping from any point in the input 
prim.ary space to a probability density in the output primary space (see Fig. 1) or it 
can be considered as the mapping from any point in the input secondary space to 
a point in the output secondary space. The input and output space may be different 
as in Fig. 1 or can be the same space as in Fig. 2. Example space diagram for a rod 
mill is shown in Fíg. 3. 

Fig. 1 

Fíg. 3 

space o/ all possibl 

part ŕcle flows / 

F1g. 2 

rod mdl acliort 

space of all possible 
producl particle flows 

~ce of a l 
possible parhd11 

Now in general, the process will~ have controls (motor speed, flow rates, etc.). 
These can also be described by a tensor ev. This has elements which describe the 
current state of the controls. Now the process operator will change with control state 
and thus 
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G~~s = /(ev). 

Consider the elements of G~~s which are g~~- If ca are the elements of ev then by ap­
plying the Taylor expansion: 

ijk - ijk v Og~:'s 
gqrs - hqcs + I-a--- aca + .... 

a=I Ca 

where h~~' are the elements of the plant tensor at the control set point and 8c a are 
the excursions of the controls from the set point. Assuming the plant to be linear 
about the set point, we can write the equation 

Giik = H iik + X ( ijk ) ev 
qrs qrs . qrsv 

F rom the quotient law X ( ijk ) is a tensor and is contravariant in ijk and covariant 
qrsv 

in qrsv. It is covariant in v as it has elements of the form 

Therefore the piecewise linear plant description at steady state is 

Plant dynamics 

The real plant is rarely in steady state opera ti on. As mining proceds, the feed F ii k 

will change in properties (as geological structures are never uniform over the entire 
body). In order to optimalise plant performance the controls ev will be changed 
to suít the changes in Fii k· The dynamics of the plant will be critical in determining 
whether any proposed control algorithm will be stable. As the control and feed ten­
sors internet, the classical methods of phase space, frequency domain analysis or 
state vector analysis are inapplicabe except in special cases. The interactive process 
dynamics can be described by a weighting function method suitably modified. Before 
adding this concept to the tensor analysis, the weighting function technique will be 
reviewed. 

Any signal can be assumed to be made up from a series of unit impulse functions 
suitably delayed (Fíg. 4). Iff(t) is the input signal and w('r) is the unit impulse response 
of the process (which is assumed linear) and y(t) is the output of the process, then 

17,.. --'°""1>-c 
7 !\ 

7' 
. -\ [7' 
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y(t) = ľ f(t) w(t - ,) a, 
.J . . CO 

or in discrete form counting time increments of 
.dt backwards in t ime from t, 

i= N 

y(t) = I JCtJ wCt - rJ Llt 
i = ! 



where N L1t is sufficiently large for w(NL1t) ~> O. Using this method, for the tensor 
form, incrementing tíme backwards from the present, we obtain the following plant 
equation 

To describe the system at any point in tíme, we use a tíme shift notation vCt+ <) = 
= valne of x at L1t shifted by r increments; 
Then 

P - (Hiikt + Xiikt cv(t +t)) F 
qrst - qrs qrsvt ij k(t+t) 

where Pq,s, is the value ofthe Pq,s at tíme,; and this equatíon describes the linearised 
plant completely. 

Non linearities 

Now it may occur that H and X are not independent of F in which case further 
elements may be added to C which are funcíons of the elements of F and then all 
continuous functions of F, despite non-linearity, can be treated. As C is incremental 
in form, the linear reaction will in general suffice, provided that the relationship 

p =f(C) 

is analytic in the region under consideration. The algebraic notation and methodology 
having been stated, some of the consequences and special cases which arise wíll be 
considered. 

1. Choi ce oj basis set 

The basis set was chosen as the vector 

1 O 
O l 

o o 
o o 

o o o o 

o 
o 

In order to convert a flow from one basis set to the other we multiply by a simple 
linear rotation tensor 

o o o 
o o o 
o o o 
o o o 

1 -1 o 

1 
1 -1 

1 - 1 O 
1 -1 O O 

o 
It ís possible to convert any flow tensor defined with respect to any basis set which 
can be described by a linear function of the canonical basis set. However, it ís not 
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possible to compute exact transform for changing the aperture of primary space 
in any way, except to those aperture sets which have column boundaries with the origi­
nal set. Approximate transforms can be made, if any, only if the distribution of parti­
cles in the primary space can be assumed or is known, hut this process degrades 
the accuracy of description. 

2. Addition oj flows 

Addition component by component is only defined for tensors defined with re­
spects to the same basis set. ln general it will be possible to arrange for this to be 
trne. 

Occassionaly it will be found that the space of one tensor is a sub-space of the other 
in which case the spaces can be made identical by addition of rows of zeros in the 
appropriate places. 
Example : 

Flow one is defined in the following size apertures: 1 - 2", 2 - 3", 3 - 4", 
4 - 5", 5 - 6"; it is fed to ajaw crusher, the product sieved and all particles greater 
then 4" returned for recrushing. Flow two (the recirculating load) is therefore defi ned 
in apertures 4 - 5" 5 - 6". It is therefore a subspace of flow 1. If flow on e has 
tensor (abcde) and flow two tensor (fg) these can be added as flow two occupies a 
subspace. First expand flow two to (000fg). The addition can then be performed: 

(abcde) + (000fg) = (abcd + fg + e) 

Great care must be taken when dealing with % flows; these must be returned to 
mass flows or the answers will be incorrect. 

3. Constraint 

Because the processes under consideration are physical ones, their complexity 
can be reduced by imposing physical constraints. These constraints will be discussed 
for flow tensors using the simple basis set only. 

Mineral processes can be divided into two classes: a. Sorting devices b. Physical 
processing devices. 

a. Sorting devices 
These elements do not change the physical properties of the particles: they separate 

the flow into two streams according to the particle properties. 
Examples: Classifiers, flotation cells, shaking tables, magnetic separators, electro­
static separators. 

If X is the tensor describing the relation between the input flow and one output 
flow, then 1 - X is the tensor describing the relation between the input flow and the 
other output flow. 

As no particles can change apertures, the input and output spaces are identical 
and the transform tensor X is hypcrdiagon1l, th1t is if xi is an element of X then 

xl =a/bi 
where bl is the Kroneckcr delta operator and al is a cocfficient constant and 

O>aI>l. 
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b. Physical processing devices 
These elements change the physical properties of particles; they only have one 

output. 
Examples: Crushers, grinding mills, chemical processes. 

The universal constraint on these in the conservation of mass: lf xf;~r is an element 
of the tensor describing fäe relation between input and output flows then 

x~~~ = l for all pqr (using the conventio :1 defined earlier) 

also 

x::: = a.b.c 

if the input space has a. b.c apertures. 
In all plant, steady state operates; every element xf;t must satisfy the relation­

ship : 

In certain processes more constraint is appli ed. For examplc in cuó~rs a1d o~ten 
in grinding mills particles never get larger and thus if one of the prim:try axes is size 
then the process tensor is hyper-triangular. 

4. Simplification in the time domain 

Often in considering process dynamics we are only interested in change of either 
control or feed properties in which case the equations can be simplified. 
Consider the system: 

p - ( Hiikt + xijkt c v(t+r)) F 
qrst - qrs qrsvt ijk(t + t) 

if the control setting is fixed for all time, the equation reduces to 

or if the feed tensor is constant the system reduces to 

p - y + z cv(t+r) 
qrst - qrsP qrsvt 

where Yq,'l' is constant over if; . 
Note, however that G is a function of C, and Y and Z are functions of F. 
With these simplifications the system can be described in various alternatíve dynamic 
systems: 

Pqrs(jw) = G~~s(jw) F;iijw); w is the Fourier operator 

or 
PqrsČP) = G~~(p) F;ikČp); p is the Laplace operator 

These operators can only be used in cases when C = constant or F = constant. When 
both C and F are allowed to vary simultaneously, the analysis becomes nonline i r. 
This is one reason why classical set point control has been unsuccessful in many 
mineral process applications. 
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5. Alternatíve apertures 

In the derivation of the aperture concept the primary space was divided by dividing 
the primary axes into ranges. This approach gives apertures which are hyperrectan­
gular. Fig. 5 shows an .example in a two dimensional primary space. There is no ma­
thematical necessity for ranges to be rectangular. Indeed it is often more practical 
and accurate to work in other aperture shapes as e.g. in those shown in Fig. 6. The 
only mathematical requirement imposed on an aperture set is that the aperture 
set covers the primary space sufficiently so that every particle belongs to an aperture. 
If a canonical basis set is desired then no apertures may overlap. 

j axis 

rang•. 3 

range 2 

r ange 1 

31 

21 

Aperture 
11 

range 

1 

Fig. S 

32 33 

22 32 

21 31 

range ran ge i axis 
2 3 

Control oj a partially observable process 

Fig. 6 

j axis 

i axis 

Consider a particle flo w whose properties are known to vary in a two dimensional 
primary space. Let only one of these primary axes be observable. The tensors F.r 
and P.i are known therefore. Also the control state ev is known. By careful blender 
policy the variation of F.r in the. axis can be made to be slow. By adding pseudoran­
dom sequences to ev it is possible to derive a real time model of the tensors * Hi 
and *X iv 

where 

N ote: 

If this is done at successive points in time it is possible to extrapolate the approxi­
mate value of these tensors at the next point in time, i. e. 

*X(v (n + 1) = E (* X; v (n), * X ;.v (n - 1), . ... . ) 

where E is a suitable extrapolating function. 
Having derived the predicted value of the tensors, some ev is chosen in order 

to maximise the desided goal function, i.e. choose some ev such thatf(e, X, F, H , P) 
is maximised where f is a goal function ( e.g. maximise tons metal / Pounds spent). 
This optima! control scheme is a short term feed-forward coupled with long term 
feedback system. 
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It is short term feedforward because control action is taken on the value of the 
plant tensor predicted at the next increment intime. It is long term feedback because 
the tensor predictor is gradually modified by feedback from the plant. 

The use of classsical control in grinding circuits 

Classical process control considers functions of the kind 

G = f(c); where G = process goal, c = control state. 

This approach ignores variations in feed properties. S uch methods work well in many 
environments but in mineral process are far from optima!. 

Let there bc a region of uncertaínty R in the feed properties. This will cause a region 
of incertainty R' in the observed knowledge of the function f(c). The greater the R, 
in general, the greaier is the R'. It is speculated that in grinding the general form 
of the relatíon G = f(c) is as shown in Fig. 7. Variation in feed properties cause 
the function to change as shown in Fíg. 8 and thus for any control scheme of the 

Fíg. 7 

goal 1ncrea.ses because 
lhroug~ul 1s ncreastd 

unslable as ~ed 
cha nge s made ; 

drives system rntc 
c:ataslrophic r•gon 

~:~\ion :;::~t a~ u_od_.,_,ca_bl_, - +--~+-- - optimum 

/~1\~~\~~~~~ ;~ten 
slcpS/ 

Fíg. 8 

G 

\ 

!ee prcperlles 

U,,,::uti11nty R 
aused byt,~ 

C 

form P = f(c) the region of uncertainty R ' must not include the optimum; as if it 
did, the feed variation might cause the process to move into the catastrophic region. 
Thus the greater our knowledge of f, the smaller the region R becomes and thus 
the smaller the region R' and the closer to optimum can be approached without 
fear of crossing into catastrophic region. 

Examples 

This section of the paper gives some examples of the uses of the technique. 

Comp/ete plant analysis 

Consider the flow sheet on F ig. 9. The following equations can be written : (Note: lower case let­
ters - particle flow tensors , upper case letters - process tensors. Sub and superscipts have been 
dropped.) 
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l feed !rom mine 

DJ/ 
G 

b 

d 

j ,Jaw crusher 

G -Ball mil! 

C •Class i/r'e r 

F Flo!alíon ce lls 

:a-rn Parlicle flows 

l. b = Ja 
2. c = G (b + d} 
3. d = C c 
4. e = c-d 
5. g = F 1 f 
6. j = f - g 
7. m - F2 g 
,S. h = g- m 
9. i = F3 j 

10. k_= j - 1 

crushing 
grinding 
classifier 

flotation cell l 
1 
2 
2 
3 
3 

11. f = e + 1 + h return feed 
From 1 artl:l 2! 
12. C = q J :4 + G d 
frQUJ 3 a?d !' 2 
C = G f a + GCc:: 
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conc. lail 

13. C = (1 - G C) - 1 G J a 
frorn 3 and 4 
e = C -C c 
14. e = (1 - C) c 
from 13 and 14 

Fig. 9 

15. e = (1 - C) (1 - G C) - 1 G J a 
let (1 - C) (1 - GC) - 1 G = B 
16.e = B a 
ľrom 6, 9 and 10 elirninate j 
17. 1 = F3 f - F3 g 
18. k = f - g-1 
from 5, 7, 8, l 7 and 18 eliminate g 
19. m = F2 Fl f 
20. h = F1f- m 
2l. 1 = F3f - F3 F1 f 



22. k = f - Fl f - 1 
from 19 and 20 eliminate m 
23. h = F1 f - F2 F 1 f 
from 11, 21 and 22 elirninate 1 
24. f ~ e + h + F3 (1 - F1) f 
25. k = (1 - F1 ) f - F3 (1 - F1 ) f 
from 23 and 24 eliminate h 
f=e+(F 3 - F3 F1 + F1 - F2 F1)f 
26. f = (1 - F3 + F3 F1 -- F1 + F2 F1 ) - 1 e 
from 25 
k = (1 - F1 - F3 + F3 F1 ) f 

hence 
27. k = (1 - F1 - F3 + F3 F1r(I - F3 + 

--L F3 F1-F1 + F2 F1)- 1 e 
put 
A = (1 - F1 - F3 + F3 F1 ) 

k = A (A + F2 F1) - 1 e 
But e = Ba 
k = A (A + F2 F 1) - 1 B a 
where A = 1 - F1 - F3 - F3 F1 
and B = (1 - C) ( 1- GC) - 1 G 

and thus concentrate flow can be calculated from a knowledge of the process tensor and the j eed 
tensor. If the tensors are ddined in the size-assay primary space, the recovery and size distribution 
can be calculated. 

It should be noted that if the tensor (1 - GC) is singular the grinding circuit will be unstable . 
Similarly if the tensors (A + F2F1 ) is singular, the flotation circu it is instable. 

Dynamics oj grinding 

Consider the system of Fig. 10. The following tensor equations hold true 

f= m + r 
p = Mf 
r = Cp 
q = (1-C) p 
Solving: 
p = M (m + Cp) 
p= (I-MC)- 1 Mm 
q = (1 - c) ( I- MC) - 1 Mm 

Fig. 10 
Grinding mi ll 

__ m Grincling mill 
~--------< M 

Classífier 

C 

q 

m ij 
it is postulated that the elements of M are ------

1 + t ij D 

where D is the differential operator 1, that is to say that it is a first order time constant process. 

The equations were solved numerically by computer. Mill and classifi.er tensors were derived 
from Calcotťs paper (1967) and their values given in table l and 2. The time constants (ti j) were all 
assumed identical. The results were plotted in terms of the time constant on Figs 11-- 13. These 
graphs show the effects of a step change in feed rate for a feed of size distribution gi ven by Calco t t 
(Tab. 3). An interesting feature of the graphs is that the percentage size distributions appear to settle 
much faster than the trne mass flows. 

Dynamics of a change oj grindability 

In the previous example the particle flow tensor only described flow in terms of sizes. This can of 
course be generalised and so the example was repeated with a primary space of grindability - size. 
The grindability axis was divided into two ranges : hard to grind and easy to grind. Figs 14 - .16 
show the effect of a change of grindability on the particle flow with a single size feed, beginning with 
easy to grind and then changing to bard to grind . The tensor had for the bard to grind fraction 
elements as in Tab. 1, and for the easy to grind elernents as in Tab. 4 (also taken from Calcott) . 
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Table 1: Mill per/ormance tensor 

~ I 1 1 1 1 

1 

1 

1 1 

1 2 3 4 5 
1 

6 7 8 9 
w 1 - - -- -

1 .20 o o o o o o o o 
2 .33 .20 o o o o o o o 
3 .21 .33 .20 o o o o o o 
4 .12 .21 .33 .20 o o o o o 
5 .07 .12 .21 .33 .20 o o o o 
6 .03 .07 .12 .21 .33 .20 o o o 
7 .02 .03 .07 .12 .21 .33 .20 o o 
8 .01 .02 .03 .07 . 12 .21 .33 .20 o 
9 .01 .02 .04 .07 . 14 .26 .47 .80 1.00 

1 

1 

Table 2: Classifier performance ten~or 

Table 3: Input size distribution /or Calcott s coal A 

Size 1 2 3 4 5 ,--6 7 8 9 

Feed mass 
.280 1 .230 1 .2101 

1 ~ 1-.0361 .020 1 .0101 flow .130 1 .010 

Table 4: Mill performance lensor ("easy to grind"·) ~ , 
1 1 1 1 1 1 

2 3 4 5 6 7 
w 

8 9 

- · 
1 

1 
1 .19 o o o o o o 
2 . 15 .19 o o o o o 

o o 
o o 

3 .13 .15 .19 o o o o o o 
4 .13 .J 3 .15 .19 o o o o o 
5 .12 .13 .13 .15 .19 o o o o 
6 .08 .12 .13 .13 .15 . 19 o o o 
7 .07 .08 .12 . 13 .IJ .]5 . 19 o o 
8 .04 .07 .08 .12 . 13 .13 .15 . 19 O 
9 .09 .13 .20 .28 .40 .53 .66 .81 1.00 

1 -- -- - - - -
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Fig. 11. Variation in mass flows from discharge 
due to a step change in each size (as Table 3) at 
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Fig. 13. Recirculating ioad ratio and classifi~r 
discharge as 1/o of total mass flow; step change 
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input. 

fu 
(/J .... 
~ __ __________:E_Eg 
~1 

§ 6 

G= 
5 

~5 'J ~· tz 
~ 
Cl 
Ci:'2 
~I 

1 
3 6 9 12 ;s 18 21 24 27 TIM[N 

MILLTI-
ME CON-
ST4NT5 

Fig. 14. Mill discharge mass flows response to 
a change in grindability in size J. 

~ 
i=: 
<( 

:S SIZE9 
&!o 
@;:::: 
ll::~ 

l!j20 ~ SIZE 8 

~ IO SIZE 1 
(/J 
<( 

d 3 6 9 12 15 18 21 24 - ~ 

TIME IN M/LL TIME 
CONSTANTS 

Fig. 16. Classifier 1/o flows and recirculating 
Ioad in response to a change of grindability in 
size 1. 

417 



Shape 

1 As the shape of crushed stone is of economic importace in the quarrying industry, a process 
tensor was measured for a jaw crusher. The primary axes for the particle flow were respec tively 
the particle mass and the particle longest length. 
The length ranges were: 0-3; 3-5; 5-7; 7-9; 9-12 cm. 
The mass ranges were: 0-25; 25-35; 35-50; 50-75; 75-100; 100-150; 150-225 gr. 

Some of the apertures so formed were always empty either because the particles defined by the 
aperture were too flaky to be formed or because the length mass combination implied a density 
greater than that of the grarriteused. 

Particles with a large length-mass ratio were tlaky; those with a low length-mass ratio were 
chunky. A feed of each aperture was made up, crushed, resorted and the tensor calculated. The 
experiment was repeated for two crusher settings (1 " gap and 3/4" gap). From these the proces s 
tensor was calculated: 

H 

The crusher equation is : 

T (l " ) + T (3/4") 
2 

X= T (1") - T (3/4") 
1/4 

P= (H + XS) F 

where 
T(l ") is the tensor measured at 1" setting 

-- l:(3/4) " 3/4" -" -
H is the tensor calculated for a 7 /8" set point 
S is the deviation in inches of the crusher setting from 7/8" (i.e. the control tensor) 
X is the control sensivity tensor 
F is the feed tensor 
P is the product tensor 

A sample of the results is plotted in Figs. 18-20; each figure shows for the given feed aperture a 
graph of t(l "), t(3/4"), h and x the elements of the appropriate tensor. The graphs have axes as in 
Fíg. 17. In essence each plot is the probability density of the output particles for a fixed feed shape 
and size. The figures show that the product shape is dependent on feed shape, feed size and 
crusher setting. 

It will be noted that for the 1 inch setting the high mass particles tend to produce a product . with 
high proportion of pieces of the same length but of Jower mass .This is because the crusher aligns 
the particles with the jaws and then breaks them along the longest length. The Jower mass particles 
are aligned and as they are thinner than the crusher setting, they drop straight through. At the 3/4" 
setting very much greater crushing takes place as the crusher setting is smaller than the particle 
thickness. 

fig. 17 

particle mass 
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I" measured 3/4" measured 7/8" compo1ed con1rol 

a b r: d 

Fig. 18. Shape Operator, 9- 12 cm, 150-225 g feed, Jaw crusher. 

t" measured 3/ 4" m&3Sured 7/B'COmp:ited control 

a b C d 

Fíg. 19. Shape Operator, 9--17 cm, 100-150 g feed, Jaw crusher. 
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I" rns,sured J ,~ .. measured 7/8" compoted control 

a b C d 

Fig. 20. Shape Operator, 9- 12 cm, 10- 100 g feed, Jaw crusher. 
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Mineralia slovaca, 5, 4, 423-428 (1973) 

Určení distribuční krivky kulových útvaru z údaju prímkové 
a plošné analýzy 

(6. obr. v texte) 

HANUŠ LANDSPERSKÝ - VLADIMÍR T0PINKA * 

The determination of size distribution of spherical populations on the basis of lineal and pla­
nar analysis 

The modelling of a frequency function od cross-section diameters or of Iinear inter­
cepts by a n-norder polynomial is proposed.The analytical solution of the relation between 
the size frequency function of spherical objects randomly distributed in space and the 
frequency function of Iinear intercepts along randomly oriented lines or circle diameters 
on randomly oriented planes is verified. 

Úvod 

Úlohou stanovení skutečné velikosti trojrozmerných útvarú - napr. minerálu -
uzavrených v nepnlhledném telese (hornine) z výsledku mefení provedených v ná­
hodne volené rovine rezu se zabývala rada autoru (S. A. SALTYK0V 1962; J. CAHN 
W. - R. L. FULLMAN 1956; H. E. EXNER 1966; V. HoRÁLEK 1970; J. LIKEŠ 1964; 
H. J. OEL 1966; G. BocKSTIEGEL l 966). Celá úloha má dva hlavní problémy, a to 
n alezení vhodného modelového rozložení četností rovinných nebo prímkových rez t'1 
a prevod modelového rozložení rezu na rozložení velikosti kulových útvaru. 

V dosud publikovaných pracích se autori zabývali prevážne kulovými útvary 
náhodne rozloženými v prostoru, nekterí počítali i s prípady neizometrických útvaru. 

Teoretická část 

Nechť frekvenční funkce rozložení prúmerú kulových částí náhodne rozložených 
v prostoru je N(D). Potom frekvenční funkce prúmeru rezu v náhodne vedené rovine 
fezu je (J. L ikeš J 964) 

n(d) = -<!.-JDm !1(!!}___ dD O < d < Dm, 
D d ✓ v2 _ a2 

kde Dm je prúmer nejvetšího kulového útvaru a 

* Ing. Hanuš Landsperský, Ústav jaderného výskumu, Rež 
prom. fyzik, Vladimír Topinka, ČKD, Polovodiče, Praha 

(1 ) 
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JDm 
I5 = 

0 
D N(D) dD (2) 

Analogicky platí vztah mezi frekvenční funkcí délek sečen v (1) na náhodne vedené 
prímce a frekvenční funkcí prúmerú kružníc n(d) 

v(!) = 2--- J Dni -----;c=n=( d=) =-
d t '\;/ J2 _ /2 

dd O< I < Dm, (3) 

JD,,, 

kde cl= 
0 

dn(d)dd (4) 

Zabývejme se nejprve vztahem rovina - prostor. Vztah (/) platí pro libovolnou 
distribuční funkci N(D) a n(d) je jednoznačnou funkcí N(D). Výpočet N(D) na základe 
znalostí n(d) a vztahu (1) by! rúznými au tory rešen aproximativními metodami, 
z nichž nekteré predpokládají speciální typy frekvenčních funkcí, nebo nedávají 
mezi sebou potrebný souhlas. V práci H. LANDSPERSKÝ - L. ŠíMOVÁ - J. K YNCL 

(1972) byla rovnice (1) prevedena na Abalovu integrální rovnici, jejíž rešení má ana­
lytické vyjádi'ení ve tvaru 

2l5 ÍDmax dn(d) d 
N(D) = - - - - · ~ -----=- dd 

nDJ d ~ D dd ✓d2 _ D2 
(5) 

Vztah (5) je exaktním i'ešením druhého problému, platí obecne a nezávisle na typu 
frekvenční funkce. Úloha nalezení frekvenční funkce N(D) spočívá v co nejpresnej­
ším nalezení modelové frekvenční funkce n(d). 

Výsledky 

Byla proverena fada metod. Modelování n(d) pomocí frekvenční funkce normální­
ho nebo log-normálního rozložení je vetšinou nepoužitelné, nemluve o potrebe 
vytvorení obecne použitelného modelu. Metoda použitá v práci H. L ANDSPERSKÝ 

et. al. (1972) se setká vala s numerickými problémy, neboť pri nekterých typech experi­
mentálních distribučních funkcí docházelo pri modelování této funkce na počítači 
ke vzniku záporných hodnot frekvenčních funkcí. Proto byla autory vyzkoušena 
metoda modelová ní frekvenční funkce n(d) po!ynomem n-tého stupne, která , jak se 
ukázalo, dává pfi splnení nekterých podmínek dobré výsledky, nehlede na to, že dává 
m.ožnost vyloučit numerické derivace z výpočetního postupu. Jako nutná podm.ínka 
se ukázal požadavek, aby tfídní intervaly, v nichž se určí výberová frekvenční funkce, 
byly pokud možno konstantní a počet tríd vyšší než stupeň polynom.u. Proložení 
polynomu n-tého stupne zadanými hodnotami výberové frekvenční funkce m.etodou 
nejmenších čtvercu je vhodné provádet na samočinném. počítači. Ukázka proložení 
je uvedena na obr. l a 2, kde O označují zadané hodnoty. Obr. 2 ilustruje situaci , 
kdy pri nestejných trídních intervalech dochází k tomu, že modelová funkce je 
mimo zadané body zcela nevyhovující. V tomto prípade je vhodnejší prokládat 
polynom jako funkci log d. Je vhodné v programu zároveň provádet test dobré 
shody (M. G. KENDAL - A. SUART 1967). 
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Obr. 1. Ukázka proložení experimentálních dat polynomem. 
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Fig. 1. The comparison of the experimental frequency function and the modelled polynomial. 

Použitelnost celé metody mužeme ilustrovat na nasledujícím príklade. 

Nechť 
l 

N(D) = - -
Dm 

Potom po dosazení do ( 1) a provedení integrace dostaneme 

2d 
n(d) = - 2- [ln(Dm + -)D;,, - d2 ) - lnd] 

Dm 

Frekvenční funkce n(d) a N(D) jsou na obr. 3 pro Dm = 10. Pro deset tfíd byly 
vzaty strední hodnoty n(d) a jimi proloženy polynomy ruzných stupňu a podle 
vztahu (5) byla zpet počítána frekvenční fu nkce N(D). Pri numerické integraci je 
treba použít vhodné substituce na odstranení singularít v integrační mezi. Výsledek 
integraceje na obr. 4 a 5. Výpočet s jemnejším delením D (obr. 5) ukazuje, že pri 
jemném delení dochází k vetším oscilacím, které se dalším zjemňováním zvyšují. 
Je to zpusobeno tím, že integrace jde od hodnoty Dm a malé odchylky od skutečné 
frekvenční funkce se superponují a vytváfejí pro malé prumery vetší odchylky. 
Prato je vhodné počítat s hrubším delením, kde se tyto odchylky zprumerují. 
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Obr. 2. Ukázka proložení experimentálních dat polynomem pri nestejném trídním interialu . 
Fig. 2. The comparison of the same fuctions as in Fig. 1. when different size steps were used for each. 
of th.em. 

N(D) 

NCDl, 

o 2 4 6 8 D 

O br. 3. Frekvenční funkce N(D) a n(d) pro 
10 ti'íd. 
Fig. 3. The true size frequency function N(D) 
and the section size frequency function n(d) for 
l O size classes (DH). 
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Obr. 4. Frekvenční funkce N(D) vypočtená 
z dat obr. 3. 
Fig. 4. The true size frequency function N(D) 
calculated from data presented in Fig. 3. by 
using 4, 5, 6 and 7 th. order polynomials N . 
. (D)HHHH is the theoretical\y correct frequency 
function. 



Výsledky ukazují dobrý souhlas. Napr. pri použití aproximační metody navržené 
H . J. OELEM (1966) jsou spočtené hodnoty frekvenční funkce 27 - 40 % hodnoty 
skutečné a ani tvar frekvenční funkce N(D) nedává dobrý souhlas. 

Vzhledem k tomu, že pri modelování frekvenční funkce n(d) polynomem dochází 

JDm 
k tomu, že 

O 
n(d) dd # 1, je vhcdné ji dcdatečne znovu normalizovat na jed-

notku. Tento problém se u aproximačních metod projevuje v ješte vetší míre. 
Ponevadž vztah (3) je formálne stejný jaka vztah (1), múžeme dvojnásobným 

opakováním této metody provést výpočet N(D) pomocí v(/). Výsledky pro merení 
provedené prímkovou analýzou na vzorku slinutého U02 jsou uvedeny na obr. 6. 
Pro srovnání je na tomto obrázku i výpočet N(D) Bockstiegelovou metodou. 

n Cdl 

1.2 

0.8 

0.4 

o 2 4 6 8 d 

Obr. 5. Frekvenční funkce N(D) vypočtená 
z dat obr. 3 pfí zjemneném delení. 
F ig. 5. The same as in Fig. 4 but finer size steps 
were used„ Note the increase in oscillation. 

rN(D) ..----.------,---,-,----,----r-.---.--, 
,1 n(d) 

v( í} 

0.2 

0.1 

o 4 8 12 16 
Obr. 6. Rozložení délek sečen, ploch rezu 
a počtu kulových póru ve slinutém vzorku 
kysličníku uraničitého. 

Fig. 6. The distribution curve of intercepts, 
section areas and of spherical pore size in 
uranium oxide. 

- frekvenční krivka délek úseček 
- intercepts 
+ frekvenčn í krivka ploch fezu 
- section areas 
x frekvenčn í krivka velikostí kuJových útvaru 
- pare size 
= totéž - výpočet podle BockstiegeJa 
- pore size calculated by the Bockstiegel 

method 
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Jak ukazují výsledky na obr. 4 a 5, dává autory navržená metoda dobrý souhlas 
a chyby v určení N(D) jsou zpúsobeny pouze souhlasem mezi výberovou frekvenční 
funkcí ploch či délek fezu a skutečnými frekvenční mi funkcemi základního souboru 
a presností aproximace polynomu. Zvyšováním počtu merení se výberová frekvenční 
funkce blíží skutečné a zvyšováním počtu ti'íd je možno použít polynomu vyššího 
stupne pro pfesnejsí aproximaci frekvenční funkce . Proto pfi použití automatizo­
vaných meficích metod , umožňujících rychlé získání velkého počtu dat, dává tato 
metoda dobrý souhlas a použití výpočetní techniky ji činí snadnou. Veškeré výpočty 
včetne integrací a aproximací polynomu je možno provádet na výkonnejších progra­
movatelných kalkulačkách. V práci V. T0PINKA - H. LANDSPERSKÝ (1973) je ukázáno 
na analytické fešení pro výpočet N( D) z ned a ned z v(J) pro prípad polynomické 
aproximace. Použití analytického prevodu ned z v(I) zvýší presnost výpočtu pri po-
užití pfímkové analýzy. 

Pfi výpočtu bylo použito programu: Empirické formule PcQ, PlTH, HTP 16 
a ÚJV 1810, naprogramované prom. mat. L. Šímovou, Ing. O. Lacinou, Ing. J. 
Milsimrem a prom. fyz . V. Topinkou. 
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Formální identifikace obrazových údaju - možnosti aplikace 
v geo-vedách 

MIROSLAV LORENC* 

Formal identification of images 

The pape deals with the methods of the mic oscopic image analysis of diffe ent speci­
mens whe e it is necessa y to evaluate the quantitative and qualitative image dese ipto s 
substantial fo the investigated phenomena. The evaluation of these dates is pe fo med 
th ough the fo mal definition of measu able values. The given method is efficient in the 
case of automatic classification cycles on a quence of image fields (mic og aphs o phy­
sical specimens). 

Úvod 

Posuzujeme-li proces poznání prírodních objektu, nalézáme v jeho rozmanitosti 
nekolik společných znaku. Pro človeka jsou nejduležitejší ty, které se týkají zpusobu, 
jak se zmocnit ruzných informací o povaze pozorovatelných jevu a zformulovat 
určité zákonitosti. Kontakty pozorovatele a predmetu poznávání jako daných objektu 
predstavují soubory vlastností techto objektu a logickou strukturu registrování, 
srovnávání a trídení údajú o jejich jevové podobe. 

Za velmi jednoduché obrazové souvislosti možno považovat presné matematické 
funkce, ale pro experimentální praxi jsou časteji vhodnejší regresní závislosti, respo­
tující i oddelitelné náhodné vlivy ve vztahu promenných. V komplikovanejších 
situacích však doposud nejsou k dispozici extaktní zpusoby vyjádrení vztahu mezi 
objekty a jejich obrazy, když metody zpracování tech to prípadú jsou prevážne 
záležitostí dômyslu talentovaných pozorovatelu. Jde hlavne o obory pracující 
s vizuální interpretací pozorovaných údaju, napr. metalografie, mineralogie, geologie 
a další príbuzné specializace. Tyto obory používají k posuzování svých objektú 
_ ýberu reprezentací (vzorku), které vyhodnocují na základe signálu z interakce se svet­
lem, teplem, elektrony, rentgenovým zárením apod. Vetšina používaných metod 
poskytuje velmi složité charakteristické obrazy struktury materiálu vzorku, o kterých 
se predpokládá, že determinují technologické vlastnosti ruzných strukturních typi".1. 
K vyhodnocení tohoto vztahu se odvozují identifikovatelné znaky a konstruují 
logické klasifikační rády, které nesou všechny známky omezujícího oboru predstav 
a spekulativních odhadu povahy objektu, treba hned pri sestavování pozorovaných 
výberu. 

Uvedené problémy môže vyrešit jedine takové pojetí obrazové analýzy, které by 
nevyžadovalo príspevku predstavy logické rozumové úvahy. K tomu je treba vytvofit 

*Ing. Miroslav Lorenc, Výzkumný ústav materiálu, VAAZ - Brno 
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formální konstrukci systematických vztahu a metodických forem s mírou dokonalostí 
rozlišování vlastností objektu podle údaju zjišťovaných analýzou obrazu. T uto 
mím možno, z analogické podoby obrazu jak o funkčních prifazení, nazvat aproxima­
cí, když je tím mínena shoda výsledku zpracování objektu analýzou s obrazem empi­
rické zkušenosti. Pro uvažovanou formální konstrukci, na k teré je príslušná aproxi­
mace definována, to znamená zpetnovazebné pôsobení konkrétní aplikace metod 
analýzy obrazu na jejich zdokonalování opravami zvyšujícími stupei1 aproximace 
minimalizací nepresností v identifikaci objektu . I když v této úvodní koiľcepc i 
ješte není zcela patrno, co by se mohlo rozumet presností v obrazovém pojetí aproxi­
mace identifikačních znaku objektu, dá se predpokládat její závislost na množství 
získaných údaju o určitých prvcích určuj ících charakter celkového obrazu. l když 
tento predpoklad je nanejvýš samozrej mý, že podrobnost a nalýzy je v soulad u s její 
aproximační schopností, není už tak docela jasné, jaký hodnotový smysl by míra 
této presnosti mohla nabýt ve složitých podmínkách praktických potfeb obrazo vých 
analýz. Až v poslední dobe se vytvárejí lepší predpoklady exaktního prístu pu k to­
muto problému v souvislosti s parametry, kterých dosahují elektronická zarízení 
vysoké prod uk ční schopnosti rnefe11í a zpracování dat. 

Základní pojmy 

Obecný pojem obrazu lze definovat jako množinu jevu generovaných zdroji, 
jejichž puvodje v určitých objektech.Ve formálni konstrukci vztahu objek tu a obrazu 
bude pojem analýzy vždy označovat transformace skutečného obrazu do abstrakt­
ních forem pravdivostní hodnoty výrobku a rozčlenení jednoznačne identifikovatel­
ných útvaru, které je možno merit nebo rozlišovat príslušnými charakteristickými 
znaky. Tato konstrukce nechťje dále doplnena prostfed.ky vyhodnocování aproximace 
dané analýzy a nazvána systémem A. Principiální význam má obrazové nahlížení 
na systémy technických prvku v procesu pozorování, jak bylo pro kvantitativní 
televizní mikroskopii popsáno M. LORENCEM ( 1971 ). 

Fundamentálni význam má usporádání hierarch ie jevú, které tvorí prostredí 
pro spojení objektu s abstraktním o brazem jeho vlastností, protože se v jisté auto­
nomnosti vyznačují také párem základní a transformované podoby. Pri mikrosko­
pickém sledování p reparátu napr. postupujeme od útvarn na zorném poli k souvislos­
tem množiny zorných polí a komplexu preparátu , které jsou reprezentanty studo­
vaného objektu. 

K obecnému popisu systému analýzy A uvažujeme interpretaci obrazu založenou 
na abstrakci skutečných jevu podle určitých teoretických náhledu , která má tvar N 
elementárních výrobku. Tento tvar je dostatečne široký pro jakékoliv prvky obrazu, 
když se prisoud.í výroková forma i nemeritelným veličinám dosazeným do relací, 
nebo tvrzením o existenci definovaných útvarú. S operací konjukce je možno pak 
na této množine základního významu definovat algebraickou strukturou Z v prosto ru 
složených výrokových forem, které v A byly nazvány obrazce. Když bude pravd ivos t 
základních výrokú označena hodnotou l a nepravdivost O, je možno každý obrazec 
zaznamenat N-ticí pravdivostních hodnot jeho elementu. Obrazce je tedy možno 
pojímat v N-rozmerném vektorovém prostoru E s bází jednotkových vektorú (e) 
na tech N-ticích, kde je pravdivý pauze jeden ze všech elementárních výroku. Tento 
prostor je metrický a vzdálenost libovolných bodu daných dvojící vektorú (ľ) a (f") 
je určená vztahem 
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jehož významnost pro systém A spočívá v tom, že od. li šnost d.vou jevu, ve funkci_ 
prvku vytvárejích obrazy, je numerizována prostorovou od.lehlostí v E. Prostory 
Eu c E pred.s tavující množinu E vytvorenou v algebre Z, jsou všechny možné 
abstraktní obrazové fo rmy, které mohou vznikal v systému A. Mírou uplatnení 
v rozlišová ní znak u typ ických udaného objektu je dána i jejich hierarchie, a tedy je 
možn o konstatovat, že analýza v systému A má ty vlastnosti, k teré byly požadovány 
od jeji fo rmální konstrukce. Zbývá doplnit, že aproximací analýzy už mu.že být 
rozumena spolehlivos t rozlišování obrazu poskytovaných objektem, kde soubory 
jeho znaku nazveme stavy objektu. 

Z fun kce systému A vyplývá, že v prostorech Eui c Eu pusobí informace ve fo rme 
obrazcu (fj) E E;ui· Jestliže je známo, pfi jakém stavu F; objektu vzniká obrazec 
(fj), jde o podmíneno~1 info rmaci, v opačném prípade o info rmaci nepodmínenou. 
U važujeme-li podmínené informace s m obrazci (./) E Eu, je možno je registrova t 
v systému A maticí (Aijk), zaznamenávající četnost jev u {F1, (fj), (fk)} pro urč itý 
počet analýz. Na základe zákona velkých čísel (V. I. Guv ENKO 1950) existuje konečné 
n, že m ožno s libovolnou presností a spolehlivostí stanovit pravdepodobnost tohoto 
jevu, s limitou 

. 1 
P;jk = hm- Ai j k 

n-- ➔oo n 

Pravdepodobnosti Pijk charakterizují významnost každého obrazce, jak ve vztahu 
k vlastním strukturním vlastnostem obrazce Eu;, tak i k identifikaci stavu Fi. T y­
pické obrazce /-tého stavu nap r. jsou CJ) a (/k), jakož i (f) + (fk), když i # !, Pij k = 
= la patrí k hlavním identifikačním znakúm obrazu E ke-

Z matice (P; i k) je možno pfímo vyjádfit i dal ší charakteristík u systému A, jak o 
součtovou matici 

r 

(Mj k) = (L pij k), 
i = l 

k terá formuluje vnitrní strukturní situaci bez ohledu n1 jakékoliv stavy objektu , 
což krome jiného je duležité zejména pro vyšetfování struktury prostom obrazu 
pomocí nepodmínených obrazci'.1. Když bude M k k = O, znamená to, že výrok (fk) 
je pro danou analýzu A logicky nepravdivý a naopak pfi Mj k = / jsou (fj) a (fk) 
vždy pravdivé. To jsou mezní prípady rozhodování , že určité výroky nepatrí do Z 
ve smyslu analýzy obrazu, avšak i pro jiné hodnoty prvku matice (Mik) možno 
provádet exaktní ocenení významu obrazcu v daném systému A. 

Každý prostor obrazce E O reprezentuje určité aproximační možnosti algebry Z . 
Nutno poznamenat, že každý prostor obrazových forem Eu predstavuje tak ~ určitý 
rozsah analyzovaných údajú , zejména když se výroky báze týkají statistických para­
metr11 struktur obrazcú pfi pozorování objektu, budou se tyto prostory rozsahem 
systému A náležícího k E 0 velmi lišit. V praktickém významu je možno podle tohoto 
rozsahu uvažovat cenu obrazových údaju získávaných analýzou. V této souvislosti 
je už videt, že konstrukce systému analýzy bude mít ponekud užší podobu, než 
na jakou ukazoval zcela obecný náhled. Specifické pro toto zúžení je, že nebudeme 

431 



žádat maximum aproximace, které by znamenalo i maximum rozsahu, ale pouze 
optimální pomer hodnoty identifikovaných údaju a jej ich ceny. Prostor Eu, který má 
tyto vlastnosti, je formou analýzy s uspokojivou aproximací. Nalezení tohoto prostoru 
je cílem konstrukce formální identifikace obrazu a duvodem,'proč byly zobecňovány 
vztahy mezi stavy objektu, obrazem, analýzou a abstraktními prvky. 

Kritéria pro výber Eu z množiny E k uspokojivé aproximaci v A vyžadují určité 
predpoklady o chování objektu v systému analýzy. Položme, že objekt v A muže 
nabýt konečný počet s konfigurací stavu. Hledané Eu musí zaručit i v nejhorším 
možném prípade rozdelení stavu objektu postačující informační zisk analýzy v tomto 
prostoru. Označíme-Ii G ku pomer množství informace k cene pri provedení analýzy 
v k-tém rozdelení stavu zobrazených na obrazcích (Jj ) Eu, je formulována D. B LAC­

KWELL - M. A. GIRSHICKEM (1964) matice hry, pro výber určitého Eu E E jako stra­
tegie systému A a výskyt nekteré konfigurace stavu objektu jako strategie prírody. 
Vzhledem k tomu, že množství informace je dáno pravdepodobnostními charakteris­
tikami jejího nositele, kterým zde je prostor obrazcu Ek, je již patrno, jak se bude 
vytváret formální vztah systému A a jeho empirických poznatku, protože tyto jsou 
vlastne vlastnostmi strukturních vztahu obrazu a stavu objektu. 

V konkrétních úlohách algoritmus určení Eu k uspokojivé aproximaci nemusí 
vyžadovat popis celého oboru obrazu E, ale pouze nejakého okolí prvního priblížení. 

Rozbor formální analýzy 

Na souboru hlavních pojmú konstrukce systému obrazové analýzy je možno 
posoudit i nekteré dúležité numerické vlastnosti v jejich obecném významu. Stačí, 

když uvažujeme nejaký prostor E určený v systému A k identifikaci r stavu objektu, 
označených F; v analogii k obrazové strukture E ui c E u z algebry Z, kde ovšem 
nezkoumáme blíže žádné elementárnejší prvky odpovídající v prostoru E u obrazcum 
(fj) E E u· Neznamená to však, že by tyto prvky nikdy nemohli existovat, avšak do sys­
tému A už patrí pouze jejich superponovaná podoba stavu. Jestliže pro r stavu je 
konjunkce E ui n E ki prázdnou množinou, nastává pro tento prípad situace, kde 
každý z r stavu generuje pouze takové množiny obrazcu {(Jj)}; c E, které patrí 
do jediného obrazu E ui· Tento prípad neni zajímavý; abstraktní smysl Z a neodde­
litelné náhodné vlivy na generování obrazových signálu zpusobují určité zkreslení 
identifikace, které je pochopitelne tím vetší, čím vyšší jsou nároky na jeho podro bnost. 
Temto vlivúm je venována pozornost hlavne pro technickou realizaci prenosu 
informací, avšak podle M. LoRENCE (197 l) je pod pojmem šum rozumeno:souhrnné 
pusobení zkreslujících vlivu jakéhokoliv puvodu. Pro formální vztahy systému A 
je tento prístup velmi vhodný, protože komplexní vyjádrení usnadňuje odvození 
numerických charakteristik k hodnocení presnosti algebraické podoby teoretické 
abstrakce Z i s ohledem na praktické možnosti analýzy. Znamená to, že veličina 
šumu je aproximativní mírou príslušného prostoru E u · 

Je zde tedy již vecný náznak príspevku experimentální zkušenosti k teoretické 
abstrakci jevu pozorovatelných na daných objektech. 

Na bázi výroku v algebre Z podrobne charakterizované práve popsanými zpusoby, 
možno pfistoupit k syntéze systému A charakterizováním komplexních obrazu. 
Jde hlavne o podchycení numerických parametru šumu a aproximace. Jak již 
bylo vzpomenuto, obrazy E ui c E u nejsou obecne disjunktní, ale pl'ipouští se 
možnost, že nekteré soubory obrazcu stavu F; nelze s jistotou zafadit do obrazových 
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struktur, a vyskytne se tedy jisté procento chybné identifikace stavu. Pruniky E ui n 
n E ui generovaných obrazu stavy objektu Fi jsou v celkové forme úmerné šumu 
a lze je charakterizovat prvky Uii matice četnosti společného výskytu identifikace 
E ui pri stavu Fi v n analýzách. Ve smyslu drívejších úvah o odhadech limitních 
vlastností obrazcových charakteristík u matice (Uij) možno vypočíst rozdelení 
pravdepodobností stavu Fi pouhým součtem 

Z Bayesova vzorce (V. I. GLIVENKO 1950) vyplývá výraz pro vektor podmínených 
pravdepodobností identifikace E ui pri stavu Fi ve tvaru 

p(i/j) = ~1 u('.J). 
n p J 

Hodnoty p(icj) již velmi podrobne klasifikují aproximační schopnost príslušného 
r 

Eu=UEui· 
i=l 

Výskyt stavu Fj, jakož i výskyt stavu Fi s identifikaci E u i jsou náhodné promenné, 
jejichž entropie definovaná A. FEINSTEINEM (1958) je určená výrazy 

r 
H(j) = - I p(j). lnp(j), 

i = l 

1 r r 
H(i,j) = - - I I uij ln ln U;j), 

n i = l j =l 

z kterých pi'ímo vyplývá 

r r 

H(i, j) = H(j) + I p(j) I l n p(i/j). 
j=l i = l 

Entropie H(j) je podle Feinsteina (1. c.) strední množství informace, které vyžaduje 
identifikace príslušné konfigurace stavu objektu. Informační mohutnost analýzy 
zprosti'edkované obrazy E ui c E u je zmenšená o hodnotu podmínené entropie 
podle rovnice 

H(i, j) = H (j) - H(icj), 

z které plyne formule 

r r 

H(i/j) = - LP(j) I p(i/j) ln p(i/j). 
j = 1 i= l 

Tím je v podstate určena požadovaná numerická forma aproximační míry v daném 
B u. 

Nejduležitejším výsledkem provedených rámcových úvah je prokázání toho, 
že za konkrétních redukovaných podmínek definice algebry Z na množinu prostoru 
E generováním prostoru obrazcu E u lišících se vzájemne rozsahem počtu pozorování 
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11 je možno jakkoliv spolehlive učinit relativní zkreslení libovolne malým (M. Lo­
R ENC 1971, A. FE ISTE IN 1958), ovšem pouze v mezích aproximačn ích možností 
Z, a tedy posuzovat adekvátnost teorie skutečným pomerum na objektech. Jde 
tedy o. precizní ocenení hypotéz ekonomickým rozsahem experimentú a detailními 
chqrakteristikami jednotlivých východisek. Již pouhé metrické vlastnosti obrazových 
struktur umožní nezávisle na skutečném charakteru hodnoceného o bjektu kasifi­
kovat složité útvary na obrazech a odhalovat tak nekteré vnitrn í souvislosti identi­
fikačních možností. Hod notový smysl konstrukce systému A nalézá definitivní 
vyústení ve strategické hre s maticí ( G u k), které orientuje vývoj analytických postupú 
pri hodnocení experimentálních výsledkú k dokonalejším fo rmám v bezprostrední 
pávaznosti na rust empirických zkušeností, což v fade duležitých výzkumných 
problému muže prinést takové zmenšení prostoročasových nárokú, že jejich vyrešení 
bude únosné. 

Konstrukce systému A v nekterých rysech pripomíná všeobecne užívanou analýzu 
rozptyl u faktorových pokusu, která ovšem vyžad uje apriorní skupiny faktorových 
kombi nací ke tfídení pozorovaných jevú. V mnohých prípadech toto trídení nelze 
jednoduše predem odhadnout a pak nutno použít obecnejších postupu odvozených 
z formáln í identifikace obrazu. Takovou analogii faktorové analýzy možno uplatnit 
práve tam, kde požadavek poznání hlubších souvislostí mezi predmety nejakého 
zkoumání vede k mnohorozmerným vztahum. Zde totiž, v oboru všech možných 
podmínek, vzrustá podíl oblasti negativních výsledku experimentu a to znemožňuje 
aplikaci bežných zpi'.1sobú hodnocení pozorovatelných údaju nerealizovatelnými 
požadavky rozsahu experimentální činnosti. Je to tím, že tyto zpusoby nejsou dosta­
tečne citlivé na odhalení jemných tendencí k podmínenosti mezi útvary, která je 
již vzdálenejší predstavivosti. Částečne naznačený numerický aparát systému A 
ukazuje zejména na rešení zvlášť komplikovaných výzkumných úloh, kde nelze 
uplatni t v celém rozsahu jednoduché deduktivní fo rmy hypotéz, protože konečné 
závery se vážou na empirickou zkušenost. 

Záver 

Nové elektronické prostfedky fyzikálních metod zkoumání surovín a materiálu 
do určité míry modifikuje i zpusob nahlížení na nekteré výsledky analýz informací, 
k teré možno zahrnout pod pojem obrazu. Útvary, se kterými se pracuje pri rozlišo­
vání objektu, musí mít velmi standardní formu a nastávají potíže pri transformaci 
takových údaju do klasického pojmového aparátu vybudovaného tradicí jednotli­
vých oboru. Násilným prepočtem je velmi postižená produkční schopnost aparatur, 
protože se využívá jenom té části informací, která odpovídá predstavám a úrovni 
poznání mechanismu pozorovaných jevu. Konstrukce zde popsaného systému 
obrazové analýzy má zbavit experimentální pozorovací metody tohoto nedostatku 
úplnou formalizací všech vztahú od chvíle shrnutí dosavadních poznatku do tvaru 
' vrzení a da t. Takový postup se již ukázal v nekterých pfípadech jako jediný k včas­
nému zodpovezení velmi naléhavých otázek, kde se navíc požadovala značná úro­
veň jistoty deduktivních záveru pro technologickou praxi. 

Typickou úlohou, kde se popisovaný systém plne osvedči l, bylo nalezení metodiky 
klasifikace kvali ty ocelí matalografickým vyhodnocením mikroči sto ty ocelí. Hlavním 
problémem byl rozsah vzorkú k posouzení tavby jako celku určeného k výrobe 
po1otovarú pro strojní součásti. Aproximativní charakteristiky systému byly stano-
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veny z experimentálního souboru vzorku (1500), jejich vyhodnocením na QTM. 
Logickým rozborem podmínené entropie výskytu určité velikosti znečištení k zhoršení 
meclhanických vlastností (pauze jako predpoklad) byla nalezena uspokojivá mírá 
v 8(} % kvantilu rozdelení četností zorných polí na jednom výbrusu podle plochy 
detekovaných nečistot (nekovových vmestku). Pozoruhodné je, že v téže dobe 
(The Microscope journal 1971, 1972) bylo v zahraničí venováno velké úsilí k vyrešení 
téhož problému a výsledky dosažené na podstatne vetších rozsazích exper imentálních 
údaju se prekvapivé dobre shodovaly s našimi, i když bylo použito naprosto odlišných 
ocelí. 

V jiných úlohách se ukázalo, že základní údaje o strukturách k ovových materiálu 
poskytované QTM ( distribuce útvaru podle tetivy, projekce, plocha) v pl'irozené 
podobe nedovedly rozlišit materiály rozdílných vlastností. Byly proto do puvodní 
formální báze systému analýzy zavedeny nové veličiny, jako napr . derivace detekční 
charakteristiky a frekvenční vlastnosti detekovaných parametru. První z techto 
veličin určuje rychlost vzrustu celkové detek ované plochy v místech, kde se detekční 
pole rozširuje z tmavších útvaru na svetlejší. Ukázalo se, že tato derivace citlivé 
reaguje na členitost obvodu detekovaných částic a muže nést cennou informaci 
o tvarovém charakteru merené fáze, když ani nepo trebuje žádných zjednodušují­
cích geometrických specifikací. 

Ješ te vzdálenejší konvenčním predstavám j e veličina druhá, na základe které je 
mofoo definovat velmi citlivý obraz struktury kovových materiálu. Jde o kom­
pJ,exNí vyhodnocení rozsáhlejší posloupnosti namerených parametru z jednot_livých 
zorních polí výbrusu, které bylo prvne použito p ro stanovení vlivu rádkovitosti 
karbidu na životnost ocelových rezných nástroju. Vyskytly se dva materiály, u kte­
rých se životnost nástroju z nich vyrobených podstatne lišila, avšak všechny parametry 
o rozložení karbidických částic i jej ich celkové množství se prakticky nelišily. Rádko­
vitý charakter u obou vzorku se také jevil shodný. Pr ubeh namefených · hodnot 
pouhé celkové plochy v posloupnosti zorných polí vykazoval jakési náhodné os~ilace 
podle polohy objektívu na výbrusu a pruch od u rádky. Tato posloupnost byfa po­
važována za hodnoty nejak~ hähodné funkce trajektorie objektivu na ploše vybŕusu 
na celkové vyhodn ocené délce T. Strední hodnotu určuj e X(t) vztah ;l · 

X= - X(t) dt l JT 
T o 

a k rozboru slabých periodických vlivu zkreslených náhodným prubehem šumových 
podílu náhodných veličin možno použít autokorelační funkce 

R(i) = - ~ [X(t) - X ]. [X (t + i) - X] dt 1 J T -r 

T - i o 

p ro i E < O, T. Periodické složky prubehu dané náhodné funkce nejsou patrny na su­
perpozici, kterou predstavuje obraz nebo jeho souhrnné statistické vyhodnocení. 
Na základe limitních zákonu počtu pravdepodobnosti a p rímo v dusledku vlastnosti 
podmínené entropie, jak bylo již také rozebíráno v predcházející části tohoto článku, 
je možno rozlišit na určité délce analyzované náhodné funkce X(t) tvar periodické 
sló~ky oddelením šumového zkreslení, když se podrobí zkoumání tendence k opako­
vänf u všech možných dvojíc funkčních hodnot na všech možných hodnotách odleh­
Josti jej ich argumentu. To v podstate provádí autokorelační fun kce, kde se vii'( 
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šumu projevuje jenom z počátku tím, že amplitudy šumu vykazují jistou závislost 
v bezprostrední blízkosti funkčních hodnot a se vzrustající odlehlostí tato závislost 
konverguje k nule. Periodická složka práce naopak s rostoucí délkou trajektorie 
je stabilnejší, protože na všech odlehlostech argumentu, které jsou násobkem délky 
periody, se projevuje souvislost poklesem rozptylu zpusobeným posuvem funkčních 
hodnot funkce X(t) k amplitude determinované funkční závislosti pulsačním charak­
terem. 

V elmi jasné formy numerického posouzení frekvenčních vlastností náhodné funkce 
X(t) možno získat inverzní fourierovskou transformační autokorelační funkci, 
podle výrazu 

l f 00 • W(w) = 2n 
00 

E- ,w, R('r:) dr, 

což v reálném oboru a pouze na intervalu qO, Tq znamená, že hodnotu spek tráln 
hustoty v závislosti na úhlové frekvenci možno vypočíst ze vztahu 

W(w) = J: 2n R(r) cos (wr) gdr. 

Prubeh spektrální hustoty se vyznačuje výraznými hodnotami maxim na tech frek­
vencích, které se nejpravdepodobneji podílejí na periodických vlivech analyzované 
náhodné funkce X(t). V prípade karbidických rádku byly také nalezeny hodnoty 
frekvencí periodických složek, které byly obrazem základního oscilačního vlivu 
i vizuálne patrného a u príslušných vzorku se v podstate nelišily. Významný rozdíl 
spektra byl však Z)išten v dlouhovlnné oblasti nízkých frekvencí; na snímku struk­
tury už nebyl identifikovatelný, protože dominoval základní l'ádkový charakter 
s podstatne vyšší frekvencí. Pro materiál lepší životnosti bylo první významné 
maximum ve spektru až pri vlnové délce 2 mm a pro materiál horší již pri 5 mm 
(ve smyslu počátku v minimální frekvencia maximální vlnové délce). Jelikož 
geologické jednotky jenom jako petrologické soubory pl'edstavují analogický systém, 
výsledky jsou prímo aplikovatelné na l'ešení napr. genetických problému. 
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Forma! ide11tification of images 

MIROSLAV LORENC 

The paper presents a generalised solution for some basiš problems of metallographic analyiis. 
The use of deductive methods for image processing is critically reviewed, the generality of those 
methods being strongly limited by inherent intuitive postulates. An apparently better solution is 
presented where the logic of analysis is inductively and empirically based. A method by which 
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identifiers can be arranged into an exactly defined system for experimental <lata collection and which 
enables the optima! approximation of the analysed images is described. Further, it enables the opti­
malisation of the electronic (image analysing) unit performance without altering their hardware. 
This method, however, cannot be used well without highly efficient image analysing and computing 
units. 

In the first part, the general concept of image is defined - as a large set of qualitative and quanti­
tative elements of the analyzed objects. 

In the second part the proposed image analysing method is described as an algebraic structure 
formed on the basis of statements on image phenomenons. The elements of the image texture -
named 'formations' - are defined by using conjunctive cumulation. The metric properties of the 
spaceof the 'formations' are shown, to enable the definition of the complete image as a subspace. 

The third part deals with the analysis of abstract 'formations' and images to facilitate the numerical 
characterisation of their approximative quality. Far the evaluation of the importance of the various 
elements of the theoretical basis of this method, frequency correlation matrices are introduced. 
The definition of the distortion and noise of the image analysis (for the given method) is based on the 
conditioned entropy of the informations about an object as cafried by the analysed image. This 
makes it possible to relate the accuracy and reliability to the number of observations and thus aids 
the optimalisation of the detector and information transmission systems. 

In the fourth part, examples of successful applications of the given forma! analysis are cited. 
They show that the system is inherently suitable for the abstract defin ition of the object to be identi­
fied as its sensitivity is greater than that of the conventional methods. In the last examples QTM-B 
applications are described (within the above system) and here the detection characteristiques of the 
system and the autocorrelation function with the spectral density of the measured <lata are established. 

437 





Mineralia slovaca, 5, 4, 439- 448 (J 973) 

Použitie samočinných počítačov v petrochemickej praxi 

(3. ohr ., 5. tab . v texte; 

ANNA KOTULJAK0VÁ ** - JÁN ŠALÁT':' - GEJZA M. TIMČÁK* 

On computer app!ications in petrochemistry 

Same aspects of computer applica tions in petrochemistry are discussed such as the 
possibility of the elimination of human tedium and the making of modal analysis rapid 
and reliable. F or this work the ODRA 101 3 and the MINSK 22 cornputers were used . 

The di fferences between manual and automatic calculation are given together with 
a short analys is of the differences in the definition of the formulas for the calculation 
after Barth , CIPW, K ähler-Raaz, N iggli , Wolff and Zavaritsky as used by d ifferent 
authors. 

Further the analytical difficuJ ties in using the Streckeisen classification (and the possi­
bility of using Laffittťs cri teria) are given. FinaJl y a system for computer controlled 
modal analysis of rock-forming minerals is described . 

Úvod 

Okruh použitia samočinných počítačov v petrochémii (primárnej a aplikovanej) 
sa stále rozširuje. Prvé výsledky sa v tomto smere dosiahli pri automatizácii petroche­
mických prepočtov. Pri hodnotení genetických a klasifikačných dôsledkov petro­
chemických výskumov sa však samočinné počítače začali používať iba nedávno. 
Zatiaľ čo pri modelovaní geologických procesov sú dnes už známe konkrétne výsledky 
(J. W. HARBAUGH - G. BoNHAM-CARTER 1970), pri vytváraní klasifikačných 
systémov sa urobili iba úvodné kroky (P. LAFFITTE 1968). 

Sami sme k problematike aplikácie samočinných počítačov pristupovali v ob­
dobJT1om slede a v tejto práci sme sa snažili vytvoriť optimálne programy na prepočet 
podľa metódy Bartha, CIP W, K ählerí-Raaza, Niggliho a Wolffa. 

Pri pokuse o spracovanie jednej z najnovších metód navrhnutej A. STRECKEISE­
N0M (1967) sme narazili na problémy pri zhromažďovaní vstupných informácií: 
metóda si vyžaduje modálnu analýzu hornín, čo je pri bežných manuálnych metódach 
mimoriadne náročné na ča s, nákladné a často štatisticky nepresné. Preto sme po­
važovali za nevyhnutné riešiť najprv optimalizáciu zhromažďovania vstupných 
dát.. 

P,o~as programovania prepočtových metód ·sme sa stretli s týmito ťažkosťami: 

**Prom. matematička Anna Ko t u lj ak o v á,Výpočtové stredisko VŠT, Košice, park J . A. Komenské­
lio 2. 

*Prof. D r. Ján Šalát, Ing . Gejza M. Timčák , Laboratórium pre výskum nerastných surovín, 
Banícka fakulta VŠT, K ošice, Švermova ul. Sc. 
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a) nejednotnosť opisu prepočtu tou istou metódou rozličnýnú autornú (kde bolo 
potrebné rozlišovať medzi zlepšenianú a chybanú); b) nejednotnosť v pojmovej 
oblasti - najmä v definíciách hornín (obr. 1). 

VÝZNAM POJMU nŽuLl1 

PODčA \JEDNOTLIVÝCH 

AUTOROV : 

Q 
Zhodnotenie manuálnej výpočtovej meto­
diky a jej porovnanie s automatickou vý­

počtovou metodikou 

Pri tomto hodnotení je azda najúčel­
nejšie porovnávať presnost: rýchlosť a 
náklady na prepočet jednej analýzy. 

Presnosť prepočtov 

Pri manuálnom prepočte alebo pri 
prepočte pomocou kalkulačného stroja 
je presnosť závislá hlavne od presnosti 
matematickej a metodickej. Prvý obme­
dzujúci faktor je závislý od druhu pre­

'---"----''---"---"'---"----"--"------"--_..__~p počtu, t. j. od toho, či sa uskutočňuje iba 
A 10 20 30 • 0 50 60 70 80 90 v mysli, pomocou logaritnúckého pra­

- JO;i,1..NNSEN 1928 - " - G/NSBURG ET ,I..L 1962 

•• •• • RON NE R 196 3 

-•-TRÓGER 1938 - -· STRECl<EISEN 1968 

vítka, mechanického, elektrického ale­
bo elektronického kalkulačného stroja. 
Chyby vznikajú pri manipulácii s desa­

tinnými čiarkami a miestami. Pretože sa 
manuálne nepočíta s viac ako dvoma 
desatinnými miestanú, chyby sa rádo­

ve pohybujú od 10-2 do 10+1, pretože sa pri výpočte vykonáva zaokruhfovanie viac­
krát. 

Metodická presnosť je presnosť pridržiavania sa matematických a organizačných 
príkazov a okrem zručnosti osoby robiacej prepočty závisí aj od náhodných chýb, 
omylov a vonkajších, ako aj vnútorných rušivých psychických vplyvov. Chyby 
tohto druhu môžu spôsobiť omyl ľubovoľného rádu a kontrola chýb je často ťažká. 
Ich odstránenie zväčša závisí od náhody alebo kontroly inou osobou. 

Pri použití samočinného počítača sa spomenuté chyby nevyskytujú. Samočinný 
počítač môže pracovať s 9 až 18 platnými dekadickými miestami. Metodická presnosť 
je prakticky 100 %-ná a žiaden z rušivých vplyvov vymenovaných pri manuálnych 
metódach neprichádza do úvahy. 

Rýchlosť prepočtov 

Rýchlosť manuálneho pamäťového prepočtu obmedzuje niekoľko faktorov : 
schopnosti počítajúcej osoby, stupeň jej zacvičenia, množstvo úkonov pri prepočte, 
rýchlosť počtárskych pomôcok (logaritmické pravítko, kalkulačný stroj), vonkajšie 
a vnútorné psychické vplyvy (čas, ktorý uplynul od začiatku počítania, únava, krátko­
dobé a dlhodobé prerušenie procesu prepočtu a pod.). Kompletný manuálny pre­
počet sa ani pri ideálnom stave nedá realizovať v kratšom čase, ako sú násobky 
hodín. 
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Prepočet samocmným počítačom nezávisí od subjektívnych vplyvov, rýchlosť 
prepočtu jednotky kompletného výpočtu sa nemení s časom a pohybuje sa v oblasti 
násobku sekúnd. 

Nákladnosť prepočtov 

Porovnanie zidealizov aného manuálneho prepočtu so skutočným prepočtom 
na samočinnom počítači ODRA 1013 a MINSK 22 je v tabuľke I. Náklady na dvoch 
pracovníkov pri manuálnom prepočte sú 0,01 Kčs/s. Náklady na samočinný pre­
počet sú 0,11 Kčs/s. Po porovnaní s časom potrebným na jednotlivé prepočty sa uká­
žu značné prednosti samočinných prepočtov. 

Tab. I 
Porovnanie manuálneho a samočinného prepočtu z hľadiska časovej a finančnej efektívnosti 
A comparison ofthe effectivity ofmanua/ and computerised , a/culations 

1 
Čas potrebný 

Náklady na jed-
Čas potreb- Náklady na 

na jednotku 
notku komplet-kompletného 

ný najedno!- jednotku 
prepočtu (s) ného prepočtu 

Metódy ku komplet- kompletného 
(výpočet + tlač) 

(Kčs) 
ného ručného ručného pre-
prepočtu (s) počtu (Kčs) ODRA 

1 

MINSK OD RA 

1 

MINSK 
* 1013 22 1013 22 

1 

Barth 36 OOO 360 105,00 1,50 11,55 0,30 
CTPW 18 OOO 180 50,00 0,80 5,50 0,16 
Niggli 27 OOO 270 140,00 2,00 15,40 0,40 
Kähler-Raaz 12 OOO 120 60,00 1,00 6,60 0,20 
Rittman-Wolff 15 OOO 150 50,00 0,80 5,50 0,16 
Zavarickij 18 OOO 180 60,00 1,00 6,60 0,20 

1 

* S kontrolou výsledkov 

Rozbor rozdielov v metodike prepočtov jednotlivých systémov 

Pri spracúvaní podkladov na prípravu programov sa zistilo, že návody na prepočty 
sa u rozličných autorov odlišujú . Niekedy ide o snahu zlepšiť metodiku, inokedy 
o nepresný matematický zápis. Opis metodiky je často neúplný a nejednoznačný. 
Pre vlastné programy sa vybrali varianty, ktoré umožňujú najkomplexnejšie zhodno­
tenie. Nezrovnalosti zistené pri analýze jednotlivých systémov a príprave ich progra­
mov možno zhrnúť do nasledujúcich bodov: 

1) Rozdiely v používaných kysličníkoch. Rozliční autori volia na prepočet roz­
ličné kysličníky, čo sťažuje spresnenie a štandardizáciu prepočtov. Molekulové 
váhy kysličníkov sa rozlične zaokruhľujú (na celé číslo alebo na jedno desatinné 
miesto), čo spôsobuje ďalšiu nepresnosť a sťažuje porovnávanie výsledkov. 

2) Pri hodnotení analýz jednotliví autori používajú rozličné tolerancie presnosti 
chemickej analýzy. Na základe našich skúseností možno tvrdiť, že sa v petrochémii 
akceptujú chemické analýzy, pri ktorých sa súčet váhových percent kysličníkov pohy­
buje od 89 - 105 % a maximálna prípustná tolerancia je 99 - 101 %. 

3) Rozdiely v návodoch na prepočty: 
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a. Barthova metóda 

Pri výpočte hodnôt Q, FI, Px pre J. typ horniny je definícia L1 v práci T. F. W . 
BARTHA (1955) nesprávna z matematického hfadiska 

L1 = Fe +++ + [Al +++ - ((Ca1 +Na+ K)+ Ca')] 
namiesto 

L1 =(Al++ ++ F e+++) - (Ca1 +Na + K ) 

Pre niektoré horniny je prepočet nesprávny z hľadiska vytvorených minerálov 
(O. LARSEN, H. SoRSEN 1960). Návrh na odstránenie tejto chyby predpokladá kon­
zultácie výsledkov modálnej analýzy. 

b. CIP W metóda 

A. Jo HANNSON ( 1939) vo svojej práci neberie do výpočtu C02 a neuvádza výpočet 
di, hy , ol pomocou ich zložiek (di = wo ' + en' + fs' ; by = en" + fs"; o l = fo ' + 
+ fa'). 

K. S. JoHNSO>i ( 1962) uvádza pre prepočet analýzy kontrolu prítomnosti hauyn u, 
k an k rini tu, primárneho a sekundárneho kalcitu. Tento doplnok sme zahrn uli 
do nášho p rogramu. 

Ch. P. T HORNTON a D . D . MclNTYRE (1958) obmedzujú vstupné údaje na SiO2 , 

Al2 0 3 , F e2 0 3 , F eO , MgO , CaO, Na 20 , K 20, Ti0 2 a P 20 5 . V prípade nenasýtených 
hornín robí súčasný prepočet albi tu na albit + nefelín a hypersténu na hyperstén + 
olivín. Tým sa chcel priblíž iť E kutočnému modálnemu zloženiu hornín. U vedená 
modifikácia vylučuj e výpočet normatívneho ortoklasu a albitu v horninách bez 
kremeňa alebo nefelínu. Ďalej výpočet kaliofylitu ro bí pred výpočtom Ca- or to­
silikátu. 

c. K ähler- Raazova metóda 

Prepočet podľa tejto metodiky sme z nedostatku iných opisov prebrali od a uto­
ra (1951) aj napriek tomu, že niektoré jeho definície sú nejednoznačné. 

d. Niggliho metóda 
C. BuRRJ (1950) uvádza pre výi::očet L ', M ', Q' od lišné vzťahy ako Zavarickij: 

Burri: Za varickij : 
a) a l < alk 

L' = 6 al 
M' = 3(alk - al) + J/2(fm + c) + 

+ ti + 7/2 p 
Q = si - [100 - 1/2(fm + c - 3p)] 

b) al :S: alk + c 
L ' = J(al + alk) 
M' = 3(50 - al) + 1 /2 p + ti 
Q' = si - (50 + 2 alk - al - 3/2p) 

c) (alk + c) < al < (alk + 2c + 2 fm) 

L' = 6 a l 
M ' = 3(a lk - al) + 3/2(frn + c) 

Q' = si - (100 - J /2(fm + c)] 

L' = 3(al + alk) 
M ' = 3(50 - al) 
Q' = si - (50 + 2 alk - al) 

L' = 3(2 alk + c - 3p) L' = 3(alk + c) 
M ' = 150 - 3(c + alk) + 19/2 + ti M' = 3[50 - (c + alk)] 
Q = si - [150 + 2 alk - al - 3/2 p] Q ' = si - (50 + 2 alk - al) 
Podobné rozdiely sú aj pri výpočte rr, µ, y. 
Pri zostavovaní programu s1rc sa pridržiavali Burriho definícií. 
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D . JuNG a H . ScHULZ (1965) uvádza pre FeO = FeO + Fe2 O 3 , namiesto FeO = 
= FeO + 2 Fe 2O 3 . 

e. Wolffova m.etóda 

Vo svojej práci F. WoLFF (1951) zanedbáva malé množstvo Cl a F. Ďalej zlučuje 
Cr2O 3 + Al2O 3 = Al2O 3 a počíta S = SiO 2 + TiO + ZrO 2 + P 2O 5 . Ako vý­
stupné parametre uvádza Q, L, M, A, C, K 2O, T. 

B. HEJTMAN (1956) vo svojej práci pridružuje Cr2 O 3 k Fe2 O 3 , čiže Fe2 O 3 = 
= Cr2 O 3 + Fe2O 3 , k Al 2 O 3 pripočítava prvky vzácnych zemín . 

A. J0HANNSON ( ! 939) do hodnoty S zahrňuje aj Cl; S = Si0 2 + TiO 2 + ZrO 2 + 
+ P2O 5 + Cl. Ďalej zanedbáva F, S, BaO, SrO. Počíta údaje: Q, L, M, A, C, K 2O, 
MgO, C', Fe", Mt, T. 

f. Zavarického metóda 

Pri programovaní tejto metódy sme zistili určité rozdi ely m~dó úd 1jmi A. N. 
Zavarického (1955) a B. Hejtmana (1956), napr. : Al2O/ = Al2 O 3 - (Na2O + 
+ K 2 O) - CaO, namiesto Al 2 O 3 ' = Al2 O 3 - (Na2O + K 2 O) + CaO; C = 2 . 
. (Na2 O + K 2 O) - Al 2 O 3 , namiesto C = 2(Na2 O + K 2 O + Al 2 O 3 ) . Pre náš 
program sme použi li Zavarického údaje. 

g. R ittmanova metóda 

Z tejto metódy sme do programu zahrnuli výpočet charakteristík: al, alk, frn, k , 
an, ca", pričom sme sa pridržiavali autorovej publikácie z roku 1956. 

Realizácia programov 

Realizácia programov sa mení podľa velkosti počítača a podľa súpravy jeho per i­
fé rneho nariadenia. V prvej etape sa ladenie a výpočet programov robili na počítači 
ODRA 1013 a neskôr na počítači MINSK 22. Programy sú zaznamenané na magne­
tickej, vstupné informácie na diernej páske. 

Mo lekulové váhy kysličníkov používaných na samočinný výpočet 
The molecular weight of oxides used far computing 

Kysličník 

SiO 2 

Al 20 3 

ZrO 2 

K ,O 
Na 20 
CaO 
Cl 
SO3 
s 
CO 2 

Fe 2O 3 

1 

Molekulová 
váha 

60,060 
101 ,940 
123,220 
94,192 
61,994 
54,080 
35,457 
80,060 
32,060 
44,0J0 

159,680 

1 

Kysličník 

FeO 
Cr 2O 3 

TiO 2 

P,O 2 

F 
NiO 
MnO 
MgO 
BaO 
SrO 
H 2O 

Tab . lI 

1 

Molekulová 
váha 

71,840 
152,020 

79,900 
141 ,960 
19,000 
74,690 
70,930 
40,320 

J 53 ,360 
103,630 
18,0J 6 
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Poradie zápisu vstupných informácií pre jednu analýzu má tvar 
272/69x = x61. 19xl6. 94x0. xxx3. 89x4. 08x4. 79x0 . xxx0. xxx0. xxx0. xx 
l . 96x3 . 29x0 . 24xx . 42x0 . xxx0 . xxx . 08x2 . 92x0 . xxx . 38xx . 12xx 
0xx0xx0xx0xx0, 
kde na začiatku je uvedené číslo analýzy (6 miest) a znakom "x" sú označené odklepy. 
Posledných päť znakov v uvedenej analýze značí neprítomnosť hauynu, kankrinitu, 
kalcitu - primárneho a sekundárneho. Ich prítomnosť sa dieruje znakom 1. Poradie 
kysličníkov a ich molekulové váhy používané vo výpočtoch sú zahrnuté v tabuľke II. 

Opis vlastného výpočtu pre každú metódu je zrejmý z práce A. KoTULJAKOVÁ - G. 
M. TrMČÁK (1970), TIMČÁK et al. 1971 a A. KOTULJAKOVÁ (1972). 

Použitie samočinných počítačov na vytvorenie semiautomatického systému na miesto­
špecifickú chemickú, modálnu a štuktúrnu analýzu 

Keď srne pristupovali k spracovaniu Streckeisenovej klasifikačnej metódy, zistili 
sme, že je nevyhnutné vytvoriť najprv prístrojovú jednotku, ktorá by bola schopná 
uskutočňovať veľké množstvo modálnych a ďalších analýz čo najväčšou relatívnou 
rýchlosťou a so štatistickou presnosťou . 

Náročnosť manuálnych metód modálnej analýzy obyčajne vedie k tomu, že sa 
uzávery o modálnom zložení hornín vyvodzujú z nedostatočného počtu pozorovaní 
(F. CHAYES 1954). Tento fakt je pozorovateľný bez ohľadu na metodiku modálnej 
analýzy (bodová, priamková či plošná). 

Pri Streckeisenovej klasifikácii je teoreticky potrebné robiť modálnu analýzu 
až 30 zložiek (tab. III). Je preto zrejmé, že pri automatizácii tohto procesu bude 
veľmi dôležitá rozlišovacia schopnosť použitého systému. 

Tab. III 
Minerály a skupiny minerálov, s ktorými sa pracuje v Streckeisenovej klasifikácii 
Minerals and mínera! groups considred ín Streckeisen's classification 

Symbol 
1 

Názov minerálov 

Q kremeň (a jeho modifikácie) 
A alkalické živce (ortoklas, mikroklín, pertit, anortoklas, albit An 00-05) 
p plagioklas An 05-100, skapolit 
F foidy (leucit, pseudoleucit, nefelín, sodalit, nosean, hauyn, analcín, 

kankrinit atď. ) 
M mafické minerály (zirkón, apatit, titanit atď.) , epidot, zoizit, granáty, melility, 

monticelit, primárne karbonáty atď. 

Dnes tento problém možno riešiť zhruba dvoma spôsobmi: použitím samočinných 
analyzátorov obrazu alebo jedného z prístrojov typu mikrosondy (napr. elektrónovej 
alebo iónovej) . Prvý typ prístroja na analýzu horninových zložiek často nedostačuje 
svojou rozlišovacou schopnosťou v dôsledku optických vlastností horninotvorných 
minerálov. Druhý typ prístroja je na prácu tohto druhu vhodnejší, je však o niečo 
pomalší. Prístroje tohto druhu sa obyčajne nedodávajú v samočinnom variante. 
Ich výhody však plne opodstatňujú ich napojenie na riadiaci samočinný počítač. 

Pretože mikrosondy majú možnosť realizovať tak bodovú, priamkovú, ako ja ploš­
nú analýzu a pretože nimi možno rozlišovať minerály na základe ich chemického 
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Obr. 2 

zloženia, sucasne s modálnou analýzou možno robiť zrnitostnú analýzu, analýzu 
zmien v chemizme minerálov, ako aj analýzu niektorých štruktúrnych parametrov. 

Bloková schéma navrhnutého komplexného zariadenia je zobrazená na obr. 2. 
Jednoduchšie zariadenie podobného typu opísal L. B. J. SHAW (1971). Niektoré 
zo spôsobov modálnej analýzy elektrónovou mikrosondou sú opísané v práci 
M. P. JONESA (1970) a G. M. TIMČÁKA et al. (1971). 

Navrhnutý prístroj sa skladá z klasickej mikrosondy (elektrónovej, s parametrami 
vyhovujúcimi na účely výskumu nerastných vzoriek), energetického spektrometra, 
obrazového analyzátora a samočinného počítača malej veľkosti (do 20K). Celý prístroj 
nie je navrhovaný ako plne automatický, pretože operátor má mať možnosť manu­
á lne voliť a nastaviť základné parametre a optimalizovať priebeh analýzy. 

Analyzátor obrazu sa má použiť v prípade, že na vzorke možno urobiť modálnu 
analýzu (aspoň niektorých minerálov) aj opticky a tiež na rýchlu modálnu analýzu 
z rtg obrazu plošného rozdelenia prvkov, ktorý je jednou z výstupných informá­
cií mikrosondy. Pretože obrazové analyzátory používajú „hardware" počítače, 
sú omnoho rýchlejšie ako riadiaci počítač. 

V prípade bodovej alebo priamkovej analýzy, ako aj pri analýze ďalších uvedených 
parametrov sa signály z mikrosondy a energetického spektrometra postupujú na spra­
covanie do samočinného počítača. Výstup môže tvoriť tak tlačený text a obrazy, 
ako aj graficky vynášané diagramy. 

Kompletná modálna analýza jednej horninovej vzorky by sa pri použití tohto 
zariadenia skrátila na cca 15 minút. V prípade, že sa môže použiť obrazový analyzátor, 
čas na kompletnú analýzu sa môže skrátiť až o 2/3. 

Výsledky modálnej analýzy sa môžu v samočinnom počítači simultánne použiť 
aj na klasifikáciu, takže výstup by pozostával z analytických výsledkov, grafického 
hodnotenia a výsledku klasifikácie. 

Je zaujímavé uviesť v tejto súvislosti niektoré prvky opísané P. LAFFITTOM (1968), 
ktorý charakterizoval horniny v binárnom kóde (tab. V) na základe deskriptorov 
uvedených v tab. IV. 

Záver 

Vhodnosť použiť samočinné počítače v petrochemickej praxi je už dnes nesporná. 
Po zautomatizovaní existujúcich prepočtov v súčasnosti okrem problematiky mode­
lovania horninotvorných a kryštalizačných procesov zostáva otvoreným problémom 
genetická a komplexná klasifikácia hornín. 

Zatiaľ čo staršie klasifikačné metódy kládli najväčší dôraz na chemizmus hornín 
(napr. CIPW, Zavarickij), čo nevyhnutne viedlo k idealizácii minerálneho zloženia, 
najnovšie systémy uprednostňujú modálne zloženie hornín, čo obyčajne spôsobuje 
idealizáciu chemického zloženia hornín a minerálov. Jednotná genetická klasifikácia 
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Laffitte-Capitantovej deskriptory na opis hornín 
L affitte-Capitant's rock descriptors 

Ta b. III 

1, 5, 8, 14, 16, 21, 27, 29, 35, 40, 43 , 47, 49, 51, 55, 57, 61, 69, 71 , 73, 
žitosti" označujúce závažnosť následných bodov pre opisovanú horninu 

75 - ,,bity dôle- 1 

2 Plutonity 
3 Vulkanické lávy 
4 Pyroklastiká 
6 Obsah skla : 0- 10 % z' celkovej horniny 
7 Obsah skla: viac ako 10 % z celkovej horniny 
9 Porfyrická štruktú1a 

10 Hrubozrnná štruktúra 
11 Jemnozrnná štruktúra 
12 Aplitická štuktúra 
13 Pegmatitická štruktúra 
15 Obsah kremeňa väčší ako 10 % 
17 Obsah Ca stanovený chemickou analýzou: 0-5 1/o 
18 Obsah Ca stanovený chemickou analýzou: väčší ako 5 1/o 
19 (Al,O3 + K 2O)/Al 2O 3 stanovené chemickou analýzou: menšie ako 1 
20 (Al 2O 3 + K 2O)/Al2O 3 stanovené chem. analýzou: väčšie ako 1 
22 Farebný index: 0-10 
23 Farebný index: 10- 40 
24 Farebný index : 40-60 
25 Farebný index: 60-90 
26 F arebný index: 90-100 
28 Obsah K-živcov je väčší ako 10 1/o 
30 Hodnota živcového indexu (alk. živce x 100) /(alk. živce + plagioklas) 

31 
32 
33 
34 
36 
37 
38 
39 
41 
42 
44 
46 
46 
48 
50 
52 
53 
54 
56 
58 
59 
60 
62 
63 

64 
65 
66 
67 
68 
70 
72 

74 
75 
77 
78 

0-10 
10- 30 
40- 60 
60-90 
90-100 

Percento An v plagioklase 0- 10 
" " " 10- 30 
" " " 30-50 
" " " viac ak.o 50 

(feldspatoidy x 100)/(živce + feldspatoidy) 70-10 
" " " " " 90-100 

(leucit X 100)/(leucit + nefelín) 0- 40 
" " " " 40-60 
" " " " 60-100 

Obsah zeolitov nad 10 % 
Obsah melilitu nad 10 1/o 
Prítomnosť olivínu 
Prítomnosť forsteri tu 
Prítomnosť fajalitu 
Vysoký obsah serpentinitu (nad 50 %) 
(olivín x 100)/(pyroxén + amfibol + olivín) 0- 10 

" " " " " 10- 90 
viac ako 90 

Prítomnosť augitu alebo diopsidu 
(ortorombický pyroxén x 100)/(ortorombický pyroxén + monoklinický 
pyroxén) 0-40 

40- 60 
viac ako 60 

Prítomnosť amfibolu obyčajného 
Prítomnosť alkalického amfi bolu 
Prítomnosť alka lického pyroxénu 
Obsah kalcitu väčší ako 50 1/o 
[chlorit x 100[/[farebné minerály] 

viac ako 50 
Obsah epidotu vyšší ako 10 % 
Prítomnosť biolitu 
Prítomnosť flogopitu 
Prítomnosť muskovitu 

Poznámka: Pozitívna odpoveď na jednotlivé otázky sa kóduje znakom l, negatívna znakom O. 



vyvrelých hornín dnes ešte nie je vytvorená (A. STRECKEISEN 1967, E. SzÁDťéZKY-'--
KARDoss 1960). ' 
Možnosť použiť samočinné počítače, ako aj nové analytické prístroje dáva pred­

poklady na vytvorenie komplexného klasifikačného systému, ktorý by okrem údajov 
bežnej chemickej analýzy, modálnej analýzy a štruktúrnych údajov bral do úvahy 
aj genetické hľadiská. 

Prí klady popisu hornín Laffi tte - C apitantovýmí d eskriptorm i 

Tab. V Roc k desc ription e xamples using th e Laffitte - Capitant descriptors 

A n o ' r t o z i t 

1100100101000 10101 0 11100001 011000010001100100010101000100000010100001010 100000 - - . 

L eu kot ef r it 

10,1010011000010101011010001011000010001110000010101000100000 111000001010101000 

Alkali cký r y o 1. i t 

10101101100001111 001110000111000011 01 00100100010101000100000100000001010101100 

Ap l it 

1100100100010111100111000011 10000111 000100100010101000100000000000001010100000 

Pegmat i t 

1 100100100001 111100 1110000111000 01110001001000 10101000100000100000001010101 00 1 

A lk o.lick ý grani t 

1100100101000111100 1 001000111·00 0011000010010001010100010 0 000000000101010100000 

Alkalický m i k ro g ranit 

110010010010011110010010001110000110000100100010101000100000000000 1 01010100000 

S kupina r yolit - ap li t - peg m a ti t-alk .gra n i t -

-alk.mi k r ogran it 

01100100111111111001011000111000010110010010001010100 0 100 000000000101010100101 
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Mezivední základna výpočtu zásob nerostných surovín 

VÁCLAV NEMEC* 

An interscientific basis for compwting ore reserves 

For a long period, only a purely geometrical or statistical approach has been used 
for this calculation and the computation had a forma! and static character. A multidis­
ciplinary approach is urgently needed; geometry, geostatistics, computing as well as 
geology, mining engineering and economics have, however, to contribute to the new 
ore reserve calculation theory. As the geological informations used for the final evaluation 
reflect a range of distinct geological processes with different intensity, it is necessary to 
filter and classify the original data accordingly. The presently used mathematical methods 
presume a certain degree of uniformity of the geological v ariables, which is, however, 
often misleading. From economic reasons it is also necessary to use a dynamic evaluation 
method enabling the optimalisation of exploitation. Finally suitable somputer processed 
evaluation examples are given. 

V minulosti bývaly výpočty zásob nerostných surovín často zúženy na jednoduchou 
geometrizaci ložiskového telesa, pfičemž obsahy užitkových i škodlivých kompo­
nentu se propočítávaly podle formální príslušnosti jednotlivých vzorku k vytvoreným 
blokum zásob. Pozdeji se začalo více používat metod matematické statistiky. Na­
rustající objemy numerických operací vedly postupne také k modernejší výpočetní 
technice. 

V současné dobe využívá se - pfedevším pfi vyhodnocování rozsáhlých ložisek -
samočinných počítaču takfka se samozrejmostí a začínají se také uplatňovat snahy 
o vystižení specifických problému spojených s prostorovou závislostí nekterých 
zkoumaných jevu a se zákonitostmi geologických procesu, které determinují každé 
zkoumané ložisko. 

Účelem tohoto príspevku je poukázat na nezbytnost rozvfjet výpočty zásob ne­
rastných surovín na široké interdisciplinární základne s pfednostním respektováním 
geologických zákonitostí a pritom se také pokusit o formulaci nekterých hlavních 
tendencí, jež se v budoucn u uplatní pri systematickém zvyšování metodické i technické 
úrovne výpočtu zásob. 

Komplexní základy výpočtu zásob nerostných surovin 

Výpočty zásob nerostných surovín svým charakterem patrí do užité matematiky 
v nejširším smyslu, ať již jde o základní numerické operace vedoucí k výslednému 

* RNDr. Václav Nemec, Geoindustria, U pruhonu 32, 170 04 Praha 7 
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vyčíslení množství i jakosti zásob, nebo o geometrizaci ložiska (vnejší tvar i vnitrní 
struktura). S užitou matematikou souvisí také výpočetní technika (pokud máme 
na mysli vlastní rešení zadaných úkolu včetne sestavování programu pro samočinné 
počítače) . Avšak funkční príslušnost výpočtu zásob zdaleka není jednoznačná. 

Celá konstrukce výpočtu má se co nejtesneji opírat o rešení geologické problematiky 
ložiska, takže bychom mohli výpočty zásob chápat jako podobor užité geologie. 
V četných pfípadech je nutno o výpočtu promítnout rô.zné kvalitativní charakte­
ristiky; zpracování vstupních dat i celkové výsledky závisí na chemicko-technolo­
gickém hodnocení, jež mu.že do konce nabýt prevahy nad pfístupem čiste geologickým . 
Nezanedbatelným faktorem jsou rovnež báňská hlediska, která v mnoha pfípadech 
limitují praktickou využitelnost zásob a mohou tak výrazne ovlivnit geometrizaci 
ložiska. Dalším oborem dotýkajícím se výpočtu je ekonomika; mohli bychom sem 
zafadit nepfímo též vliv ruzných faktoru politicko-sociálních geografických a jiných, 
které lze vesmes prevádet na ekonomické stimuly rozhodující o využitelnosti zá­
sob. Od ekonomického hodnocení ložiska je treba odlišit ekonomiku sam otného 
výpočtu zásob; určitými složitými metodami výpočtu lze dojít k presnejš ím vý­
sledkum, avšak náklady na takovýto výpočet mohou být zcela neúmerné požadova­
nému účelu výpočtu a pfedpokládanérnu využití ložiskové substance. 

Výsledky výpočtu mají tedy být zhuštenými informacemi, založenými na hlubokých 
znalostech geologické, chemicko-technologické, báňské i ekonomické problematiky. 

Uplatnení geologické specifičnosti pri výpočtech zásob 

Praktické zkušenosti nám ukazují, že výpočty zásob by mely být co nejúžeji 
svázány s rešením geologické problematiky na každém ložisku. Další obory do­
plňují základní geologickou koncepci novými hledisky, ale prevážne musejí odvozovat 
rešení svých problérnú z geologického vyhodnocení. Složitost geologické struktury 
a prostorové rozmístení užitkových i škodlivých složek ovlivňuje také vlastní mate­
matickou formulaci výpočtu. Je zapotrebí zamerit se práve na hledání algoritmi'.1, 
jež by co nejúplneji vystihovaly pôsobení všech geologických procesu, které vedly 
k vytvorení ložiska. 

Jestliže se v současném bádání v matematické geologii venuje hodne pozornosti 
tzv. nahodilostní složce kvantitativních geologických dat, podle autorova názoru 
se tato složka bude postupne rozplývat v podíly vázané zákonitostmi nejruznejších 
geologických procesu, jež budeme schopní filtrovat a samostatne rešit. Bude se tu 
zrejme prolínat rada modelú, jejichž syntéza dá potrebnou opernou konstrukci 
vlastnímu výpočtu zásob. 

Na podklade nekolikaletých zkušeností s prostorovým modelováním ložisek 
vápencú a cementárských surovín (V. NEMEC 1971a, b) reší sev Geoindustrii, n . p., 
Praha, možnosti výpočtu zásob skladbou nezávislých modelú. Základní model 
ložiska, který odpovídá puvodní sedimentaci, se spojuje se samostatným modelem 
zkrasovení v tzv. miniblocích , jejichž slučování v dosud obvyklé mikrobloky a vyšší 
jednotky (makro- a megabloky) bude maximálne automatizováno v úzké vazbe 
s optimalizací báňského rešení exploatace ložiska. Model zkrasovení bude možno 
imputovat do celkového prostorového modelu nekolika metodickými postupy, 
z nichž jeden bude dále vyvíjen jako model tektonický. 

Pfi matematickém modelování ložisek vychází se za tím často z predpoklad ô 
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homogenity ložiska nebo plynulých zmen (kontinuitního prostredí) mezi pruzkumný­
mi díly, v nichž je overena existence, intenzita i kvalita ložiska. Autorovy poznatky 
ze studia pravidelnosti geologických struktur (V. NEMEC 1970a, b) vedou k názoru, 
že mno hé geologické pramenné veličiny mají typicky diskontinuitní prostorový 
vývoj, ovlivnený predisponovanou tendencí krustálních bloku (počínaje kontinenty) 
k rozpadu v ékvidistantních sítích diskontinuitních ploch, jejichž vzájemné vzdá­
lenosti lze cdvodit pro ruzné rády podle vzorce 

kde x = rád struktury, 
y = ekvidistance v pfíslušném rádu, 
D = puvodní konstanta (prumer Zeme). 

Budiž upozorneno, že odvozené ekvid istance platí v rúzných smerech a že zmenou 
h odnoty Dna prúmer Mesíce dojd ~m~ k dobre použitelným ekvidistancím na lunár­
ním povrchu. Myšlenkami pravidelnosti zabývalo se mnoho autoru již od poloviny 
19. století, v posled1í d :ľJt s empirickými ekvidistancemi systematicky pracuje 
zvlášte J. Kutina. 

Tendence dalšího vývoje výpočtu zásob 

1. Hlavní nápor výzkumu i praktických aplikací mel by smeroval k matematickému 
modelování geologických procesu, jež souvisejí se vznikem ložisek nerastných surovín; 
problematika se sice prekrývá s geologickým výzkumem, který se nepochybne 
bude zabývat obdobnými úkoly, avšak pfi výpočtech zásob má toto modelování 
nekteré nezanedbatelné zvláštnosti, dané predevším zvýšenou hustotou informací 
a neporovnatelne vyššími požadavky na spolehlivost výsledku. Prostorová závislost 
sledovaných pramenných veličin s velmi častým diskontinuitním prostorovým 
rozšírením vyžaduje obezfetnost pri používání klasických matematicko-statistických 
metod a vede k hledání vhodných algoritmu pro filtraci dat ve shode s determinují­
cími geologickými procesy. 

2. Matematický model ložiska daný napr. jako syntéza modelu dílčích geologických 
procesu nemel by být pokládán za konečný produkt výpočtu zásob, nýbrž by se mel 
stát základem rešení optimální využitelnosti ložiska. V této problernatice mohou 
se také uplatnit nekteré matematické metody dosud úspešne používané v ekonomii 
(lineární a dynamické programování, teorie front, operační výzkum apod.). Patrí 
sem také vedecky podložená objektivní tvorba zvláštních kondic pro jednotlivá 
ložiska, umožnená predevším alternativními výsledky vlastního výpočtu. 

3. Samostatným okruhem problému, jimiž se v nejbližší budoucnosti musíme 
zabývat, je úsilí o racionalizaci vyhodnocovací činnosti, zamerené na zjednodušení 
fyzické práce spojené s výpočty zásob i se sestavením celé záverečné zprávy. V pod­
state jde o zajištení účelného a jednotného systému zpracování informací, jehož 
by bylo využito až k prípadné automatizované tvorbe celých záverečných zpráv. 

Zatímco tendence sub l a 2 se sotva projeví jako bezprostrední finanční úspora 
a jej ich prínos musíme hodnotit z hlediska intenzity využití prvotní - vetšinou velmi 
nákladné - geologické dokumentace i podstatného zkvalitnení a rozšírené praktické 
využitelnosti vlastního výpočtu zásob, okruh racionalizačních problému lze posuzo­
vat predevším z hlediska úspor nákladú, úspor fyzické i méne kvalifikované práce, 
v konečných dusledcích také z hlediska všestranné a všesmerné propojitelnosti roku 
informací v jinak nezávislých systérnech ruzných splupracujících rezortu. 
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Výpočty zásob nerostných surovín lze tedy dále rozvíjet na široké interdiscipli­
nární základne v souladu s vedeckotechnickým rozvojem i s obecným úsilím lidstva 
o systematický pokrok. 
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Towards computer - processible economic geology data files and 
their international aspects 

JIRÍ HRUŠKA* 

(2 Tables, 2 Figs) 

The establishing of accesible computer-based banks (centres) of geological <lata in­
volves rules and recommendations on <lata content, notation and structure. International 
committee activities (particularly the COGEODATA of the JUGS) are designed to estab­
lish general standards for geographical location, coding, metalogenetical provinces, etc. 
The list of selected economical geological data-files presented in this paper shows that the 
data will be used primarily as a basis for assessing minera l potential or special mínera! de­
posits and further for developing and testing various geological concepts and theories. 

Finally the results of an experiment with computer processible data files from limestone 
deposits are shortly describe d. 

Introduction 

The application of computer technology for storage and the retrieval of geolo­
gical data has increased greatly in the past five years , mostly in mínera! and petrol­
eum well data systems and geochemistry. The establishment of accesible computer­
-based banks (centres) of geological data should involve rules and recommendations 
on data content, notation and structure. International committee activities - partic­
ularly COGEODAT A of I. U. G. S. -are designed to establish general standards 
for geographic location, coding, reference numbering, etc. A list of selected economic 
geological data files presented in this paper shows that the data will be used pri­
marily as a basis for assessing mínera! potential and even special (indivídua!) mínera! 
deposits ; and secondarily far the development and testing of geological and the­
oretical concepts. 

Computer-based data systems 

The functions, which computers and their associated equipments can perform 
to assist the data-bank (data center) development, do not essentially differ fro m their 
functions in a large number of other dataprocessing undertakings: information is 
stored in the memory media of a computer system, it is rearranged, sorted, transform­
ed, retrieved, it has to be read in, and ultimately read out. 

*RNDr. Jifí Hruška, CSc., Geoindustria, 17000 Praha 7, U pruhonu 32 

453 



Table 1 
COMPARJSON TABLE OF MAJN SYSTEMS APPLIED TO GEOLOGJCAL DATABANKS 

System Acronym GIPSY SAFRAS SIGMI ASTI 
Czechoslova-

parameters Country U.S.A. Canada France kia 

-

1 

1. Author - origin University of P. G. Sut- Centre D'lnfl M. Fendrych 
Okla homa terlin Géologique ÚVTEI 

J. D. Planc- Fontaineb-
ke leau 

2. „Know how" in Czech V. Sattran- J. Hruška V. Sattran M. Fendrych 
J. H ruška J. Hruška 

3. Original information J. Calkins P. G. Sut- M . Kremer- M. Fendrych 

1 

us GS terlin UWO -Mme Le- LPS VUT 
London sage EM Brno 

4. Estimated uscrs 30 30 3 12 
--- - - 1 

5. Programming language Assembler COBOL 
1 

COBOL ALGOL 
Genius 

6. Macroinstructions yes partly partly yes(Dirigent) 
7. Minimum memory ext. 128 K 128 K 64 K 32 K 
8. External memory dev. MD (MT) MD ; MT MD (MT) MT(MD) 
9. Type of computer lBM 360 IBM 360 IBM 360 Datasaab 21 

used mod. 40- 85 mod. 40- 85 mod. 40-50 Tesla 2C0 
--- -

10. Input data PC; MT PC; MT PC PT;PC 
11. Identifyers of data items yes (labels) yes no 110 

12. Maximum characters 999 ? 256 66 
pro data item 

13. Maximum data items ? ? no limit 150 
pro l record 

14. Maximum characters 32 768 no limi t 4 040 2 400 
pro J record 

15. Output-formatting · optional' free lim. optiona 1 optional 

1 

(free) (optional) 
\ batch 

(free) 
16. Updating batch or batch or. batch 

i telep~.ocess te!eprocess 
1 

1 

Problems in program transferability, file format compatibili ty, and consistency 
of practice in information content representation hinder the work of one data center 
being transferred for effective use by other data centers. The growing cost of 
program design and implementation relative to hardware, emphasizes the impor­
tance of being able to share that work among centers. 

The fundamental computer system p roblem of <lata storage and retrieval is file 
organization and maintenance. Most large scale dala and infonnation files, are 
maintained on magnetic tape: the organization is simple - a serial sequence of 
records maintained in some order determined by the sorting order of one of the 
fields of the record, or perhaps in the order of posting in the file. Direct access 
storage technology - typical of the third generation computers - permits more 
variety in file organízation for adoption to the content and uses of the files. But 
this has proved too expensive for use in massive files in this country. 

Table 1 illustrates various characteristic of computer systems applied to geolo­
gical <lata files in Czechoslovakia, France, Canada and in the U. S. A. Most of the 
described systems do not seem to be comparable since they have not yet been rou­
tinely implemented. 
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Geological data files 

A geological <lata file may conventionally be defincd as a collection of measure­
ments and observations made on a series of geological objects of uniform kind. 
Data files form the basis of practically all geological works. The most difficult 
problem pertains to the methodology of building up consistent data files (structure 
of <lata and data recording). 
Experience has shown that the building of voluminous geological data files brings 
difficulties which could hardly have been foreseen at the start. 

Among the tasks of COGEODATA (see below) is the creation and updating 
of an internarional index of geo}@gical data. Last year A. HUBAUX (1971) compiled 
the firs t review of geological dataťiles resulting from an international inquiry orga­
nized by COGEODATA. The author in co-operation with the Working group 
on economic geology led by P. LAFFITTE (1970) prepared another table-review 
of wbich an essential part is attached to this contribution (Table 2). 

In geosciences, computer-bastd systems have been used to store a wide variety 
oft data types, but major applications have been restricted primarily to petroleum well 
data, are deposit <lata and geochemical data. Other fields in which significant fi les 
have been developed include mineral and fuel deposits, petrology, geological field 
mapping, underground water resources, engineering geology information and geo­
phys-ics. 

One of the most comprehensive data centers of geological d.ata files is the Petro­
leum ]nformation Corp. (P. I. C.) Denver, Colo. In the USA and Canada about 
2,200.000 wells have been drilled in the search for oil and gas, and of these about 
700.000 have been documentfd in 12 computer-based systems. The geological 
data recorded in these systems are limited particularly to the iden tification oj location 
and the elevation of various stratigraphic units. 

Content, notation and structure of geoscience data 

Geological <lata are more difficult to transmit than 9-ata from more exact sciences. 
The main reason for this seems to !ie in the mental habit inherited from geological 
traditions, in the well known discrepancy of scale, in the scarcity of precision of some 
geological measurements and in the continuiry of most geological objects and con­
cepts. 

The first objection raised to geologic dataprocessing is that the computerization 
of data tends to restrict expression: the geologist is forced to write his information into 
little boxes of punch-card forms and he must use only terms and codes from a stan­
dard or approved list. The interface between the machine symbolism and the human 
language is basically a dictionary look-up process, and the reason why sucha scheme 
can be contemplated is the large peripheral direct access storage devices that can be 
linked to modem computers. Host of the difficulties at the start are intimately 
conected with the nature of geological data and information, their machine repre­
sentation (notation), file content and file structure. 

The last five years' experience have provcd that the efficiency of computer-pro­
cessible geoscience <lata files would be significantly enhanced if the following points 
were taken into consideration: 
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Table 2 
LIST OF SELECTED ECONOMIC GEOLOGJCAL DATA FILES 

COUNTRY Physical support No Organization Title and contens Availability 
(system manager) Theme Purpose (computer) 

AUSTRALIA 
l. Broken Hill, Co. Ltd. Ore reserves Mínera! reso-

MELBOURNE (Viet. in Australia urces and 
3001) (D. G. Moye) & Assay Data geochemistry 

Card System CDC 3300 Confidential 
-----

2. Wollongong University, Coal Field of Coal stratigra-
Geol. WOLLONGONG New South phy and coal Partly 
(W.U.C) (A. C. Cook) Wales min. res. IBM 360/50 available 

AUSTRIA 
3. Min. Petr. Institut Univer- PETRDATA, Petrography 

sity of VIENNA Petrographic and 
(H. Wieseneder et al.) and Ore Sam- metallogeny Confidential 

ples of Austria IBM 360/44 

CANADA 
4. Alberta University-Dept. of CRETPET -

Geol. EDMONTON (Al- Cretaceous Oil 
berta) (G. J. Dickie & G. and Gas Pools Oil and gas Conditionaly 
D. Williams) in Alberta IBM 360/67 available 

--- ----
5. Brit. Columbia Research Statist. Exam-

Counc V ANCOUYER ination of the 
(B. C.) (W. J. Sheriff) Metallic Miner- Mineral 

al Resources of resources 
British Colum-
bia IBM 360/65 Confide ntial 

6. Dept. of Mines-Geol. Source Mineral 
Branch TORONTO 182 Deposit Record Mínera! 
(Ont.) (S. A. Ferguson) (Ontario Mine- rernurces Will be 

ra! Deposits) inventory JEM 3é0/85 abailable later 

7. Geol. Survey of Canada M File (Mine- Mínera! 
OTTAWA 4 (ONT;) ral deposi ts resources Conditiona ly 
(S. C. Robinson) inventory) inventory IBM 360/85 available 

8. lmperial Oil Ltd., Well data in Oil and bore 
CALGARY (Alberta) Western Cana- holes descrip-
(D. L. Stauft) da (60.000 wells) tion IBM 360/65 Confidential 

CZECHOSLOV AKIA 
9. Geofond Praha Limestones' Nonmetallic 

PRAHA 1 mineral depo- mineral DATASAAB Conditiona ly 
(J. Hruška) sits of Bohemia resources A 21 available 

- - --
10. Terplan + Geofond Praha Mineral. depo- Regional pian-

PRAHA 1 sits of Czecho- ing and envi-
slovakia open IBM 360/40 ronment 

FRANCE 
11. Centre ďlnformatique Géo- Fichier metal-

logique FONTAINE- logénique et Mínera] 
BLEAU minier sur le resources; 
(V. Sattran) Béryllium et Ie metallogeny 

Molybdene IBM 360/40 Open 
--------

12. L'ecole des Min.es Superi- Fichier méta!- Metallogeny 
eure P ARIS Vl logénique et and mínera! 
(H. Péllssonier & H. minier sur le resources Under 
Michel) Fuorine IBM 360/40 way 



Table 2 (continuation) 
LIST OF SELECTED ECONOMIC GELOGICAL DATA FILES 

No. 
COUNTRY 
Organization 

(system manager) 

13. L'ecole des Mines 
Superieure PARIS (Vl) 
(P. Laffitte) 

14. Soc. Nat. des Pétroles 
d'Aquitane 
PAU 
(Y. Serre) 

IVORY COAST 
15. SODEMI 

ABIDJAN-COCODY 
(L. Zanone) 

16. 
U NITED KINGDOM 
British Petroleum Ltd. 
LONDON E. C. 2 
(Exploration Staff) 

17. National Coal Board 
CANNOCK (Staffs.) 
(Jan Gordon) 

USA 

Title and contens 
Theme Purpose 

Physical support A vailability 
(computer) 

- ----------- - ---~ 
Ressources 
mondiales en Mineral 
minerais de fer resources­
(World iron inventory 
ore resources) 

Data Base 
on Oil Wells 

Gisements de 
la Cote 
la Ivoire 

Data Base on 
Petroleum Ex­
ploration, De­
velopment and 
Production 

Coal Seams of 
Great Britain 

Oil and bore 
holes 
description 

Mineral 
resources -
inventory 

Oil and gas 
inventory 

Coal inventory 

IBM 360/40 Partly 

IBM 360/65 

IBM 360/40 

IBM 360 

IBM 360/50 

available 

Confidential 

Partly 
available 

Confidential 

Conditionally 
available 

18. Pennsylvania Geologic Sur- Oil and Gas 
vey HARRISBURG (Pa) Wells, Econo-
(D. M. Lapham - N. R. mic Geology of Mínera! 
Wagner) Coal and Shale resources Partly 

avaílable 

19. U . S. Bureau of Mines 
BOWLING GREEN 
(Ohío) (L. J . Waters jr.) 

20. U. S. Bureau of Mines 
SAN FRANCISCO 
(A. J. Mathias) 

21. U. S. Geological Survey 
WASHINGTON D. C. 
(20242) (J. A. Calkins) 

22. 

23. 

Petroleum Information Co. 
D ENVER 
(W. H. Cochrane -
J . Forgotson) 

USSR 
VINITI - Goverrmental 
Inst. of Scientific&Techn. 
Inf. MOSCOW 
(E. E. Zakharov) 

+Clay Util- inventory IBM 7040 
isation 

Crude Oil Ana-
lyses, world- Oil inventory IBM 360/50 Open 
resources 

BOMIS-Bureau 
of Mines lnfor- Mínera[ resour- Partly 
mation System ces and maps Burroughs 5500 available 

CRIB/Com­
puterized 
Resources In- mínera! resour-
formation File ces inventory IBM 360/65 

Well History, 
Control System 
Geological and Oil wells and 
Engineering, bore holes' de-
Data on Wells scription 
in USA 

mineral resour­
ces and metal-

IBM 360/40 

AFIPS-Au­
tomatedma­
ted Informa­
tion Retrieval 
System logeny MINSK 32 

Open 

Confidential 

Under 
way 



A. Content must be meaningful, homogeneous and significant for the specific 
discipline and/or purpose. 

B. N otation must be internally consistent and as efficient as possible for computer 
processmg. 

a) Quantitative <lata should be recorded as decima] numbers in either integer 
or real mode 

b) Numeric coding is acceptable only when a small group of specialists will be 
involed in using the data or when a well defined and widely accepted classi­
fication can be applied to the described geological objects; or, in our contry 
if the computer system or the economic conditions limit the amount of storage 
available or will not permit the use of high level programming languages. 

c) M nemonic abbreviations should be used for abbreviations which are in common 
usage in a particular scientific field (e. 2. chemical symbols, topographic map­
-grids etc.) or fo r terminology derived from a Latin or Greek nomenclature 
like in paleontology, etc. 

d) O pen language should be used when the terminology applies to a local sit uation 
or when the meaning of the terminology depends on the context in which it is 
used. 

C. Data file st ru cture must be as simple as feasible. It has become apparent that 
the process of structuring has an impact on the level of the information structure 
in a file, the fi le entropy, the information content of the fi le and the informatio n 
po ten t i al of the fi le. These empirical observations can be expressed as ťollows: 

information potential p = /(s, o) (s - structuring process) 
information content o = f(s, n) 
information structure S = f(s) 
entropy ' E = ľ(s) 

D . Sy stem de si gn must allow sufťicient flexibility to permit file re-structuring 
(re-arrangement) without major system modification and it must be adaptable enough 
so that the output can be arranged to the needs oť the user and to the need.s of statis­
tical, graphic and other standard programs oť a geo-d ata center. 

Data standardization in earth sciences 

The essential steps in standardizing geological <lata records are : 
l. to establish content - the minimum ťactual observations that are necessary 

ťo r the objective description oť each geological entity (mineral deposit, rock 
exposure, etc.) 

2. to establich notation - the descriptive terms and units for recording the de­
scriptions which must be ťree from subjective input by the observer 

3. to establish a method oť recording data that will be compatible in a sense 
of computer usage 

Such standards m ust provide flexibility to enable the geologists to record addi­
tional <lata to meet specific requirements. 

The Executive Committee of the International Union oť Geological Sciences 
created a Committee on Storage, Automated Processing and Retrieval oť G eological 
D ata (COGEOD ATA) in 1967. The tasks set ťor COGEODAT A are as fo llows : 
a) The establishment of factors common to the data recording of most fields in 

geological sciences : geographic location, mnemonic coding, standard des criptive 
terminology etc. 
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b) The choice of and the working out of fo rrnats for a number of machine processible 
files , for instance : mineral deposits, geochemistry, petroleum geology, bore 
holes and wells . 

c) An appraisal of the existing systems for storing geological and allied <lata, and 
of the use made of the <lata stored in machine processible fo rm. 

d) An international index of geological <l ata, and a multilingual thesaurus. 
Because rocks as characterised by an outcrop (ore · body in a mine) comprises 

a continuum whose characteristics vary from point to point, it is no t feasible to record 
the great volume of facts nee ded to define the rock at each outcrop . Instead a 
practice has developed to integrate various observations on the spot and to record 
the conclusion in the form of „lithostratigraphic description„ or „morphogenetical 
type„ etc. Because there is large variance in the training of geolog ists, reflected by 
the classifications they use etc., geologists can rarely interpret records made by an 
other observer. This practice of recording integrated facts in the form of subjective 
conclusions is true for most other geological fields and is a serious problem in the 
effective use of computer dataprocessing in geology. For the puprose of recording 
and transmitting qualitative geological <lata an approach of „atomizing geological 
inf ormation" provides a necessary step of data-storage. The enormous memory­
-devices of modem computers and their ability to arrange, process and search the facts 
they contain, make possible the record ing of facts instead of conclusions. In order 
to take advantage of this, geologists must establish standards for their scientific 
data. F our aspects of standarization are envisaged in this review: 
A. Standard ization of observations and measurements 
B. Standardization of the means for recording and t ransmitting geological <l ata: 

units , notation (codes) , terminology 
C. Standardization of minimum content for archival and special-thematic computer 

processible files (for instance geographic location, reference numbering, biblio­
-references etc.) 

D . Standard ization of input formats, of programs for st0rage and retrieval, and 
of file structuring. 

It is not the aim of this paper to describe in detail the uses of standarized geological 
data-files . Three recent papers have brought more information: S. C. ROBINSON 

(1970), C. F. BURK (1971) and a review of J. HRUŠKA - C. F . BURK (1971). 

Communication of geological data 

Computer-based systems hold promise of providing a basis for national and inter­
national communication of large volumes oť geological <lata. O ur geologists in Cze­
choslovakia may use the <lata- base of the GEOFOND in Prague and Bratislava, which 
is p repared fo r computer-based systems. The principal problem to be solved in order 
to implement such systems is the adopti on of star:dards for geological <l ata storage 
like in other countries. Archival files required ťor wide-scale comparison oť geolo­
gical phenomena (such as mineral deposits), for statistical identification oť trends 
and factors , fo r correlation, ťor prognostic purposes such as inforrnation of national 
rnineral potential (see F igure 1) have had little support. One field that has succeed.ed 
in standard.ization of geological information, including data, is the computer-based 
indexing. The bibliography of the B. R. G. M. Orléans (Bibliographie des Sciences 
de la Terre) and oť the American Geological Institute (Bibliography and Index oť 
Geology) are possibly the best known indexes. An exchange of large volurne of geo-in-
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STATUS OJ ECONOMIC GEOLOCICA.t DATAFILES 

/lnrormaíion ■od e l of mineral potential/ 

T•.ohnological 

l co1Jdi.tion" 

1 

InaoT&tion" 

ipatenu 

Politic-ec')110111ic condit1on• 

teehaique•/ 

Cost 

DECISION lfnUNG IVFORJlA TIO!I 

State ph.a 
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not 'Q o Or~!,1~:i/:;. or .• /· ! 
• '\ lf~l'f!BJ.LOOIC j, L OCCIJRENCES. 

eUM'e,e, \ 1 • 

~ •i .. =l \o\oo _._:/ 

j \~ .:/ 
Expla.na t iou : 

Figure 1 

1.lyaa■ ic in!lueDce or Yariables 

J.cci:iot ion due to curreut 
invootiga.tioa ■etb.odi:i 

E:a:t.r■pol■tion o! ■iaer&l re••r„ee 
uaing 4ataproces11ing - ■tati ■tical ■ethort• 

- regression and trend analyses 

forma ti on on magnetic ta p­
es is hoped to be realised in 
the nearfuture togetherwith 
other national information 
services (in machine-pro­
cessible form like the GEO­
INDEX), branch-files 
etc. The storage, distrib­
ution and the exchange 
of geological <lata in com­
puter-processible form on 
a worldwide scale is under 
the study of the I. U.G.S. 
through its COGEO­
DAT A committee and by 
the UNESCO through its 
UNISIST project. 

Application of data systems 

Presently, <lata systems 
provide organized <lata 
presentation of practical 
or scientific value (inclu­
ding graphic logs, listings 
of selected „tops„ for spe­
cified areas, simple or so­
phisticated retrievals etc). 
In accordance with the ex­
perience in North America, 
France and the U. S. S. R. , 
- maps and cross sections 

(graphic techniques) 
statistical tests of 
hypotheses 

- reconnaissance geochemical surveys ... etc. can be expected ·10 become available 
in the near future. • -

We made a file of the limestone deposits of Bohemia and Moravia and some re­
marks on this experiment are presented. For the storage, processing and the retrieval 
of mineral deposit <lata this ASTI system (Author: M. H ENDRYCH of the Technical 
University, Brno), was developed. Because ASTl programs for sorting, and 
retrieving are very quick and were successfully tested on the Datasaab D 21 compu­
ter, we accepted a restriction of the ASTI system concerninge the maximum lenghth 
of a record; 150 <lata items - maximum lenght of a record 2400 characters). 

The input <lata containing 291 records are divided into 9 parts (identification and 
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S YSTEM SCHEME OF A DATACENTER ON ECONOMIC GEOLOGICAL DA TA r Figure 2 

1 INPUT 

1 Standard 
t storage 

<--- Data presentation -1 FI~I Special programs - (register) - -➔ 

- SYSTEM GENERATION 

- GENERA TION FOR 
SELECTION 

REDACTION OF DATA 
AND ARRANGENENTS OF - V ARIANCE OF 
USUAL PROGRAMS OR RANDOM VALUE 
SUBROUTINES 

- OUTPUT ARRANGEMENT9 - CHECKING 

- FACTOR ANALY­
SIS 

- TRENDSURFACES 
ANALYSIS 

- CLUSTER ANALY­
SIS 

-TABELLING 

-LISTING 

- GRAPHIC PRINTING 

- DIAGRAMS 

- CHECKING STATISTICS 

-INDEXING 

- OFF-LINE GRAPHICS -
PREPARATION 

- SELECTIVE DISSEMI­
NATION (S. D. 1.) 

- FILE MAINTENANCE 
- OUTPUT BY PUNCH 

CARDS 

etc. 

- UPDATING 

- BASIC STATISTIC V ALU-
ES 

- TESTING OF STATISTICAL 
SIGNIFJCANCE 

--CALCULATJONS ACCOR­
DING, ATO STANDARDS 

- PETROCHEMICAL 
NORMCALCULATION 

- STANDARD ROCK -
CLASSIFICATION 

- A VERAGING SAMPLES 

- PLOTTING SYSTEMS 

- CONVERSJON OF FILES 

etc. 
1 
t 

-FOURRIER 
SERIES 

- DISCRIMINANT 
ANALYSIS 

- RANDOM 
CORRELATION 

-STEPWISE 
REGRESSION 

- MULTIVARIATE 
MATRIX 

-DECISION 
MAKING 
TECHNIQUES 

- SIMULATION 
EQU ATIONS 

etc. 

1 
FILE I Output: TABLES, 

1 generat. GRAPHS, LISTING, 
+--------,-------➔ --~---~---➔ CALCULATJON-
1 Output printing I RES UL TS, etc. 

location - general geology - lithology- structure - chemistry and technology -
mineral reserves documentation and discovery - development and exploitation -
bibliography). 

The first stage - the preparation of <lata, their reduction from various sources 
was the most intricate part because our experience with coding and computer­
oriented classification modes were rather poor. 

F irst we processed an alphabetical list of all limestone deposits with 9 indexes 
(regional, lithological, according to reserves and other selected criteria). Later, 
other retrieval requests were processed too; e. g. all limestone deposits with more 
than 80.00 % CaCO3 and less than 10 % MgCO 3 which are located in Moravia 
and which have more than 5 million tons of calculated reserves, etc. 
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Certainly, storage and retrieval is not the all-in-all of computer-based data systems. 
A wide range of analytical methods has been developed in the field of mathematical 
geology and geostatistics, using special programs for various computers. A great 
number of geologists dealing with quantitative methods and computer applications 
in geo-sciences share the work on these problems and programs ; in Czechoslovakia 
it is e. g. the Mínera! Research Laboratory of the Košice Technical University, 
where the petrochemical norm-calculation systems have been reviewed, algorithmized 
and computer-oriented, the Mathematico-Geological La bora tory of Geoindustria Pra­
ha, where standard programs for mínera! reserve calculations (particularly of ore 
reserves), have been prepared, etc. 
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K strojove zpracovatelným souborum ložiskove geologických dat a jejich mezinárodní 
aspekt 

Používání počítaču k ukládání a vyhledávání geologických informací - zejména pak ložiskové 
geologických dat - zaznamenává v posledních 5 letech ohromný vzestup. Po stadiu spontánních 
účelových systému zpracování dat a tvorby databank v rámci velkých prumyslových organizací 
pfichází na radu soustavnéjší státní, regionálni a výzkumné databankové soubory a snahy o výmenu 
souboru ložiskových dat k výzkumným (napr. metalogenetickým) i ekonomickým účelurn. T ímto 
vývojem vzniká potreba fešit celosvetové standardy a normy pro obsah, notaci (kódování)a strukturu 
záznamu dat pro strojové zpracovatelné soubory informací v aplikované geologii. Dalšími úkoly 
jsou pak systémová fešeni navazujících programu a rutin - specfiických pro geologické vedy a zpra­
cování uživatelsky orientovaných tabulek, grafu, výpočtu kvantita tivních údaju a ukazatelu , charak­
terizujících ložiska nerastných surovín atd. 
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Mineralia slovaca, S, 4, 463- 468 (1973) 

Studium feromagnetické frakce hornin pomocí Mossbauerova efektu 

(7. obr. v texte) 

YllROSLAV HuCL* - FRANTIŠEK HANÁK** - PETR VAŠEK*** 

The analysis of ferromagnetic fraction of rocks using the Miissbauer effect 

The Mässbauer spectra (MS) of a number of ferromagnetic rninerals have been measu­
red using the absorption method,and an attempt has been made to analyse the ferromagne­
tic fractions of a series of rocks.The MS reflects the magnetic structure through the number 
of resonance lines, the position and mutual distances of which are proportional to the 
magnitude of inner effective magnetic and electric field at the !oci of 57 Fe nuclei. 

The MS of the ferromagnetic fraction of granodiorite from Brno and the Čistá massif 
indicates different degrees of magnetite rnartitisation. In case of cancrinite-nepheliné 
syenite frorn H urky (which is a product of intense phen itisation) the ferrornagnetic frac­
tion is composed of pure magnetite. From the Mässbauer spectra of some arnphiboles 
from the Jeseník massif and from Kotlasy (Moldanubicum) it was concluded that the 
migmatized amphiboles contain relatively pure magnetite whereas in other cases the MS 
were very complex. This indicates a great variability of the mineralogícal composition 
of the ferromagnetic fraction. 

Úvod 

V posledních letech se venuje stále více pozornosti feromagnetickým minerálúm, 
které tvorí bežnou součást všech typú hornin. Pfestože feromagnetických minerálú 
není mnoho, poslední výzkumy ukazují, že jejich chemismus a struktura jso u velmi 
komplikované a jsou odrazem pochodú a zmen, které horninu postihly. 

Všechny dosud známé feromagnetické minerály obsahují železo ve forme dvoj­
mocných nebo trojmocných ion tú. U pfaodních minerálú je situace ješte kompl ikovaná 
nestechiometrií a častým výskytem jiných iontú, které vstupují do mfížek feromagne­
tických minerálú. Všechny tyto skutečnosti značne znesnadňují interpretaci výsledkú . 

Pro studium feromagneti,kých minerálu se bežné užívá magnetiek y vyseparované 
frakce, která obsahuje i menší množství neferomagnetických minerálú, jejichž úplné 
odstranení je témer nemožné. Hlavní predností mässbauerovské spektrometrie je, 
že výsledné spektrum neovlivríuje žádný minerál, který neobsahuje železo. Další 
výhodou je pomerne snadná interpretace valenčního stavu železa v mrížce. Krome 
toho poskytuje informace o vnitfních magnetických polích, které mají zvláštní 
význam pro posouzení strukturní rnfížky, respektíve poloh iontu v rnrížce fero­
magnetických minerálu. 

* Miroslav Hucl: Elektrotechnická fakulta SVŠT, Bratislava 
** František Hanák, Petr Vašek: Ústav užité geofyziky, Brno 
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V našem príspevku se budeme stručne zabývat absorpčními mässbauerovskými 
spektry feromagnetické frakce. V nekterých prípadech je možné získat mässbauerov­
ská spektra odrazovou metodou z nábrusu horniny. Nábrusy pro merení odrazem 
však musí vyhovovat nekolika požadavkum, které ponekud omezují použitelnost 
této metody v prípade zkoumání horninových vzorku. Podmínkou pro získání 
mässbauerovského spektra je, aby minimální plocha zkoumaného minerálu činila 
cca 2 - 3 cm2 • Proto se odrazové metody u hornín používalo jen pokusne na rud­
ních nábrusech a bežnejší metodou se stala metoda absorpční. 

Vzorky pro snímání absorpčních mässbauerovských spekter nevyžadují zvláštních 
úprav. Množství magneticky vyseparovaných feromagnetických minerálu uprave­
ných na prášek má být takové, aby dosahovalo zhruba 5 - 10 mg Fe na cm2 . N aprí­
klad vyseparovaného magnetitu, který obsahuje pres 70 váhových procent Fe, je 
treba asi 10 - 15 mg. 

z A D 

•• • • • •• • .-.-:·.·.=.•:=.-::: ·-~· 
~ :·•·: : :=:,··. .·.···:•:·: ··:.:.·•· 
C, ·: . . . 

-v +v • .. 
p 

Obr. 1 Obr.2 ► 
-- -v o +v 

Aparatura pro snímání mossbauerovských spekter se skládá ze čtyr částí: ze zdroje 
y-zárení (Z), tedy z látky, obsahující mossbauerovská jádra v excitovaném stavu, 
dále z absorbéru (zkoumaného vzorku) A, který obsahuje tatáž jádra v základním 
stavu, z detektoru zárení, prošlého absorbérem D a z mechanismu, umožňujícího 
relativní pohyb mezi zdrojem a absorbérem P (obr. 1). 

Pohybuje-Ii se zdroj (nebo absorbér) od - v max pres nulovou rychlost do +vrn x 
a jsou-li zdroj i absorbér totožné a ve stejných fyzikálních podmínkách, pak pri re­
gistraci počtu impulsu prošlých absorbérem dojde pri nekteré rychlosti zdroje 
k náhlému snížení počtu impulsu vyjádreného linií (obr. 2). Jestliže nejbližší okolí 
j ader zdroje i absorbéru jsou totožná a jsou pfi stejné teplote, leží rezonanční línie 
pri nulové rychlosti. 

Ve skutečnosti jsou však jádra ovl ivňována čtyfm i faktory. První dva faktory 
zpusobují posuv línie od nulové rychlosti do určité hodnoty + v. Jsou to : relati­
vistický (také tepelný) posuv, který je zpusoben závislostí energie kmitu mrížky 
na stavu jádra, a izomerní (také chemický) posuv, zapríčinený elektronovou energií 
na jaderný stav . 

Tvar linie je ovlivňován nenulovým vnitfoím magnetickým po lem, k teré zpusobuje 
rozštepení excitované i základní energetické hladiny jádra na podhladiny podle 
celkového spinu jádra v daném stavu . 

Výberová pravidla omezují počet prechodi'.1 mezi rozštepenými hladinami. Na obr. 
3 je znázorneno štepení jádra Fe, kde dochází pfi magnetické interakci ke vzniku 
šesti linií-sextetu čar, znázornených na obr. 4. 

Mimo magnetickou hyperjemnou strukturu jadernýchhladin, zpusobenou vnitfoím 
magnetickým polem, jsou jádra ovlivnena tzv. elektrickou kvadrupólovou interakcí, 
zpusobenou vnitrním elektrickým polem v míste jádra. Kvadrupólová interakce se 
projeví rozštepením jednoduché línie na dve linie - dublet čar. 

Dochází-li k magnetickému i kvadrupólovému štepení jaderných energetických 
hladín, je výsledné spektrum opet šestičarové, ale vzdálenosti mezi 1. a 2. čarou 
a 5. a 6. čarou nejsou ekvidistantní. 
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Mosbauerovská spektra nejduležitejších feromagnetických minerálu 

Magnetit, který je nejčastej ším feromagentickým minerálem hornin, má spinelovou 
strukturu, ve které obsazují ionty Fe dve ruzné polohy. Ionty F e3 + jsou umísteny 
ve stfedech kyslíkových tetraedru-polohy A, zatímco ionty Fez+ leží ve stredech 
oktaedru-polohy B. V polohách B j sou umísteny také zbylé ionty Fe3+ . Hodnoty. 
vnitrního magnetického pole jsou pro obč polohy odlišné. C. L. HERZENBERG - D 
ToMs (1966) uvádej í pfi pokojové teplote pro polohy A hodnotu vnitrního magnetic­
kého pole 480 kOe a pro polohu B hodnotu 450 kOe. V mossbauerovském spektru 
magneti tu se objeví dva sextety čar, které jsou výsledkem odlišného okolí jader Fe 
v polohách A a B. Mely by se objevit tfi sextety čar, pro Fe3 + v A poloze, pro Fez+ 
v B poloze, a pro Fe3 + v B poloze. C. L. HERZENBERG - D. ToMs (1966) vysvčtlují 
existenci pouze dvou sextetu rychlou výmenou elektronu mezi ionty Fe 2 + a F e3+ 
v B polohách. 

Dalším, v horninách významne zastoupeným feromagnetickým minerálem, je 
hematit. Vytvárí krystalovou strukturu typu korund u, ve které jsou nčkteré polohy 
kyslíku deformovaného. Okolí Fe vuči Fe je identické, a proto se m6ssbauerovské 
spektrum skládá pouze z jednoho sextetu čar. C. L. HERZENBERG- D. TOMS (1 966) 
určili pro vnitrní magnetické pole v místech jader Fe hodnotu 510 + 20 kOe podobne 
jako K. ONO et al. (1962). Kvadropólové rozštčpení má hodnotu 0,11 + 0,05 mm/s, 
izomerní posuv + 0,22 + 0,03 mm0 s. 
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Mosbauerovská spektra feromagnetické frakce zkoumaných hornín 

Rozbor feromagnetické frakce studovaných hornin ukázal , že kvalita feromagne­
tických minerálu v horninách je velmi variabilní a muže kolísat i v rámci jednoho 
typu horniny. 

Jediným feromagnetickým minerálem kankriniticko-nefelinického syenitu od Hurek 
v sv. části čisteckého masívu je magnetit ( obr. 5). H ornina se vyznačuje vysokou 
magnetickou susceptibilitou, která indikuje zvýšený obsah magnetitu . Podle F . 
HROUDY et al. (1972) souvisí zvýšené množství magnetitu s intenzívní fenitizac[. 
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Na obr. 6 je zobrazeno m6ssbauerovské spektrum feromagnetické frakce gran o­
dioritu čisteckého masívu. Spektrum tvorí tfi sextety čar. Dva sextety prísluší magne­
titu, tretí, vykazující nejvetší rozštepení, náleží hematitu. Výsledek je ve shode s drí­
vejším zjištením, že magnetit v granodio ritu čisteckého masívu je martitizován. 

Stejný výsledek by! zjišten u feromagnetické frakce granod ioritu brnenského ma­
sívu. Pri podrobném zpracování m6ssbauerovských spek ter je možné určit procen­
tuální zasto upení jednotlivých složek. To znamená, že je možné určit pri'.1merný st u­
peň martitizace magnetitu. Hrubý odhad lze provést pouhým srovnáním intenzít čar 
magnetitu a hematitu. U zkoumaných vzorku z brnenského masív u je feromagne­
tická frakce tvorena zhruba z 50 % magnetitem a 50 % hematitem. Feromagnetická 
frakce nekterých hornin, jak ukazuj í m6ssbauerovská spektra dalších vzorku, je 
velmi složitá. 

M6ssbauerovská spek tra migmatitizací postižených amfibolitu v jesenickém masívu 
ukazují, že behem migmatitizace došlo ke kvantita tivní i kvalitativní zmene fero­
magnetické frakce. 
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Na. obr. 7 jsou pro názornost pod sebou sefazena Méíssbauerova spektra fero ­
magnetické frakce amfibolitu jesenického masívu od neovlivnených (obr. 7a) až po 
silne zmenené migmatitizací (obr. 7c). Je videt, že už pri slabé migmatitizaci se ve fe­
romagnetické frakci objevuje magnetit (obr. 7b). Tento fak t by! nezávisle zjišten 
F. HRouoou et al. (1971) pri studiu vnitfní stavby feromagnetických minerál u mol­
danubických a moravických amfibolitu. 

Feromagnetická součást neovlivnených amfibolitú není zatím dostatečne presne 
určená. Rentgenografická analýza vyhotovená na tech to vzorcích napovídá, že jde 
o titanomagnetit s velmi variabilním podílem ulvospinelové složky. 

Tvar méíssbauerovských spekter však naznačuje, že to není jediná součást frakce. 
V tomto stadiu interpretace je možné ríci, že velká část iontú Fe se nevyskytuje 
ve spinelové struktufe. 

Už predbežná interpretace spekter vyvolala nutnost fešení nekterých problému. 
První a nejvetší problém je existence sextetu čar, jehož parametry odpovídají para­
metrum spektra metalického IX Fe. Existence metalického IX železa v hornine není 
z hlediska fyzikálnechemického dost dobre možná. Tento problém je markantní 
v prípade spektra feromagnetické frakce syenitu od Naloučan. Spektrum se 
skládá ze trí sextetu čar. Dva sextety prísluší magnetitu, sextet tvorený intenzívními 
čarami má stejné parametry jako IX Fe. Méíssbauerovská spektrometrie však množ­
ňuje určit nekteré další f yzikálni vlastnosti, charakteristické pro feromagnetické 
minerály. Jednou z techto vlastností je Curieova teplota, která je pro ruzné fero­
magnetické minerály rúzná. Prozatím nejso u k dispozici spektra vyhotovená nad Cu­
rieovu teplotu magnetitu (575 °C) nebo hematitu (675 °C) (T. NAGATA 1961), proto 
zatím není možné vyvozovat ani predbežné závery u materiálu, jehož méíssbauerovské 
spektrum má parametry shodné s parametry metalického železa . 
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Z uvedených dosavadních pokusu vyplývá, že použitá metoda je velmi perspek­
tivní. Citlivé indikuje strukturnf zmeny a s tím související zmeny magnetických vlast­
ností feromagnetických minerálu, které se pfi použití bežných analytických metod 
výrazneji neprojeví. Z toho ovšem vyplývají dosavadní obtížnosti interpretace ta­
kových spekter. Bude proto potrebné pokračovat ve studiu feromagnetických frakcí 
hornin mossbauerovskou spektrometrií, ponevadž získání ďalších znalostí b ude 
prínosem pro mineralogii, petrografii i regionální geologii. 
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Relative radiometric assay of Egyptian beach monazite 

N. S. HAMMOUD - A. E. KHAZBACK* 

Výsledky relatívnej rádiomztrickej analýzy niektorých egyptských monazitov 

Práca opisuje možnosť použitia rádiometrickej analýzy na stanovenie obsahu monazitu 
v úpravníckych produktoch, ako aj vzorkách z plážových usadenín. 

Aby bolo možno porovnať metódy bežne používané na tento účel, uvádza sa ich roz­
bor, z ktorého vyplýva, že rádiometrická analýza má oproti nim viacero predností. 

Metóda rádiometrickej analýzy bola použitá na určenie rádioaktívnych minerálov 
v egyptských plážových usadeninách a pomocou nej bol zmeraný obsah tória a uranu. 
Definovali sa možné vplyvy vyvolané prítomnosťou stôp silne a slabo rádioaktívnych 
minerálov a je opísaná korekcia na ich odstránenie. 

Zistilo sa, že vysoko účinné detektory fl-žiarenia sú na dané účely vhodnejšie ako 
y-detektory. 

Radiometric Assay Versus Other Methods 

Practically prior to 1950, all beach sand minerals were analyzed by the method of sized grain 
counting. The pioneering work of the Australian workers in applying the method of relative radio­
metric assay for the determination of monazite percentages is now well established as a reliable, 
rapid and accurate method to control the monazite distribution in dressing practice and to deter­
mine the monazite content in different formations of placer or beach deposits . 

The other methods which could be used to determine the percentage of monazite 
other than the relative radiometric assay technique are the following: 

The s ized-grain counting method. 

This technique is regarded inferior for the following reasons: 
1 The method is time consuming, a source of eyestrain, and requ ires a reasonable amount of 

skill, particu larly if gangue minerals are also to be ident:fied and quantified. 
2 The sieving process sorts the grains not only according to size, but also according to shape. 

Hence the method of sized-grain countingl is liable to errors due to the great differences in shape 
between the mineral grains. One of the great hindrances to perfect screening is the adherence o f 
extremely fine particles to coarser particles, or to each other, through electrostatic action or beca u s e 
of the presence of minule amounts of moisture or because of dried salts. 

3 The conventional method of quantitative mineralogical analysis either by a point-counter o r 
by integrating stage presupposes uniforrn thickness of the component minerals in the mater ia]. 
This holds good only in thin sections of rocks. For crushed products this assumption is no Jonger 

*N. S. Hammou·d - A. E . K hazback: Geology andRawMaterialsDeparment,AtomicEner­
gy, Authority, Cairo, A. R. E. 
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true and hence a variation of the above metbod is used for accurate results. The apparent average 
grain weight of each mínera! in selected size ranges, in which the minerals occur most frequently 
is to be determined experimentally. The application of this factor in mineralogical estimations avoids 
the error due to shape and volume variations and is used instead of specific gravity correction (Y. 
V. N. RAo, et al. 1964). 

4 To spray about a thousand grains over a slide for counting will involve a great error in sampling, 
for this number of grains represents only a very small portion of the sample. The situalion is seriously 
complicated by the presence of a great number of minera!ogical species ranging in specific gravity 
from 5.2 for monazite to 2.66 for quartz in the samples where tbe different minerals have differen t 
average sizes and size distributions. In sucb a case segregation of tbe diíl:erent minerals at different 
Jevels in the sample will obliterate the degree of bomogeneity required for a good or fair representation 
of the sample analyzed. 

The counting technique itself is loaded with errors, especially the 'probable error', which according 
to A. L. DRYDEN (1931) could be 10 1/o when counting 400 grains of a constituent making up 101/o 
of the sample. The error could be reduced to 7 1/o when counting 700 grains of this constituent. 
However, the probable error is greatest for the rare constituents and lowest for the abundant com­
ponents. On this basis, during lhis study the grain-counting technique was used only to determine 
the monazite figure for a standard sample containing 99.21/o monazite. 

Leaching of monazite by hot conc e ntrated H 2SO4 

Monazite is digested by conc. H 2SO4 at 220 °C, forming a pasty sulphate cake which on leaching 
with cold water leaves a res idue of solid unattacked particles and undissolved chemical salts and 
compounds. By weighing the dried residue of leaching, the percentage of monazite could be derived 
considering the following facts: 

J The majority of the impurity minerals are almost unattacked under the above cond itions. 
Zircon, garnet, epidote, tourmaline, zoisite, enstatite, staurolite, muscovite, augite, tremoli te and 
sphene are almost unattacked by hot conc. H 2SO4. 

2 Some minerals as ilmen ite, leucoxene, chromite, rutile and hornblende are only partially at ­
tacked with some rounding taking place. Biotite if presenl as a trace will be completely dissol ved. 

3 Radiogenic lead (O.J 1/o) is contained in the residue as lead sulphate. Mesothorium and radio­
thorium form insoluble sulphates. Any attack at the zircon grains will change the zirconium silica te 
into zirconium sulphate left in the residue. Some of the phosphate thrown down with the resi due 
may be in the form of basic insoluble double salts. Some unattacked monazite grains may be encoun­
tered. These additions to the residue of the undissolved salts of monazite components, practica lly 
compensate for the decrease in the weight of the impurity minerals through the partia! attack by hot 
conc. H 2SO4. 

4 The silica present in the space-lattice of the Egyptian monazite (0.84 1/o) is mainly dehydrate d 
into silica sludge. At least about 70 1/o of the original silica is thrown down with the residue under 
these conditions of leaching,(i. e. about 0.5 1/o silica is retained in the residue). Calcium carried in the 
space-lattice of monazite (0.461/o), is thrown down with the residue as calciurn sulphate, (i. e. about 
0.51/o calcium sulphate is usually left undissolved after sulphur ic acid Jeaching and is added to the 
residue). Accordingly, after weighting, the monazite percentage is corrected for the silica and calcium 
by adding l 1/o ot the calculated percent. 

The leachi.ng method could be reliable for estimating monazite in rich samplcs. F or poor 
samples crowded with gangue minerals it is not posible to ob tain accurate results by applying 
this mc:thod. The leaching method is relatively quick and does not require a high degree of ski !!. 

Chemical assay 

Thi s met hod is slow and needs a skilful ore-analyst. It involves the assaing of thoria, rare-earths 
and phosphate, and a correction for the uranium, calcium and silicon present in monazite. Under 
the Egyptian conditions there are two important factors to help the control by chemical assay: 

l The monazite bearing deposits are derived from one source viz. the river Nile which mixes 
the sediments completely before its division between Rosetta and Damietta brancbes. Up to now 
there were no differences detected in the chemical composition of the minerals derived from diffe rent 
sand deposits. 

2 The minerals bearing phosphate, rare-earths and thorium other than monazite are presen t 
as traces in beach sands, e. g. apatite (about 0.1 1/o), collophane (about 0.1 1/o), uranothorite (abou t 
O.OJ 1/o), Y-zircon (traces) and xenotime (traces). Most of these minerals will not be concentrated 
in the heavy magnetic fraction with monazite. Uranothorite which overlaps with monazite physically 
and chemically, represents the only serious interference. However, the almost constant chemical 
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cornposition of the Egyptian rnonazite perrnits the estirnation of the rnineral by determining the 
phosphate or the total rare-earths content and by referring to the content of these compoments 
in 'a pure standard sarnple. Another serious objection against the validity of this rnethod is that 
during dressing operations the monazite grains are differentiated and segregated according to their 
grain size ,magnetic susceptibility and electrical conduct ivity. To what extent are the rnonazite frac­
tions with differences in physical properties constant in their chemical composition? This question 
i s not settled yet. 

It must be emphasized that this method could be applied only for roush c:i .rnnrison of the monazite 
percentages when the sam ples contain appreciable arnounts of this mineral. For low contents (lower 
than 51/o monazi te), the only reliable method is the relative radiometric assay. 

Each of the four mentioned methods bas its advantages. Grain co unting enables the contaminations 
to be mineralogically identified. Chemical assay yields the thoria and the total rare-earth content 
which are the major specifications for quality. The leaching by hot conc. sulphuric acid is a quick 
method wbich could be used when radiometric equipments are not available. In estimating monazite 
distôbution in different products during numerous operations and with changing settings of the 
separating equipments, the radiometric assay, notwithstanding the dimension of errors, is the most 
reliable aud rapid controlling technique.When the samples could be analyzed radiometrically in few 
rninutes, the researcher or the operator could reach without delay a decision about the operation 
under his control. 

Principles of Radiometric Assay 

This metbod depends on the gamma or beta counting rates of the unknown samples 
compared to that of a known standard monazite sample. Hence the monazite stand­
ard is to be prepared very carefully and analyzed with the utmost accuracy. The less 
the error in the index figure for monazite in the standard sample, the more accurate 
are the figures derived by the the radio-assay method . 

Tne standard monazite sarnple was prepared as clean as possible from a monazite 
concentrate by the positive static-field deflection method and then upgraded by the 
Isodynarnic separator. The important characteristic of this sample is that it contains 
almost undetectable traces of the radioactive uranothori te grai ns whereas the zircon 
contaminating grains contribute a negligible fraction of the total activity. Thus, all 
tbe net activity is practically due to monazite. As most of the unknown sarnples con­
tain small amounts of uranothorite, the figure derived by comparing the standard 
with the unknown sarnples will give percentages of equivalent monazite. The monazite 
figure is to be calculated by correcting for uranothorite and zircon. 

The standard sample assayed 99.2 % monazite. In such a case sized-grain counting 
involves a very low error in the percentage of the major compo nent, monazite. 
The figures for monazite content derived by sized-counting were checked by the leach­
ing method wbich confirrned tbe grain counting estimations. 

Corrections and Errors in Radiometric Assaying 

To compare the counts due to the ac':ivity of monazite in an unknown sarnple 
with that due to monazite in the standard, corrections are applied to substract the 
counts not due to rnonazite such as the backgroud and the impurity minerals; and 
also to correct for errors inherent in the equipments used and the method itself. 

Background corrections 

The omnipresent radioactivity or background is contributed by three distinct 
sources: 

1 Cosmic rays, rnostly protons and light nuclei rnoving at high velocities. lnteraction 
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of these primary particles with nuclei of the atmosphere results in secondary radiation 
consisting of mesons, fast electrons, photons etc., all of which constitute cosmic 
rays. Although some of these radiation can be absorbed by a few inches of lead, many 
cosmic rays penetrate several feet of lead; it is impossible to shield against cosmic 
radiation completely. 

2 Counter material: It is impossible to obtain completely non-radioactive 
substances. All ores and other raw materials, normally considered non-radioactive,. 
contain trace amounts of potassium, thorium, radium, uranium, etc., and these 
radioactive impurities cannot be completely eliminated d uring the manufacture. Thus 
any counter will record nuclear radiation arising within the counter itself. 

3 Environmental radioactivity: Even the least radioactive rocks contain traces, 
of potassium, thorium, uranium, etc. The atmosphere contains traces of radon. 
The human body contains potassium and minute quantities of radium, uranium, 
etc. The counting equipments are usually installed near the site of monazite pro­
duction, too. 

Correcti o ns for the activity of impurity minerals 

1 Zircon correction : A. R. GINDY (1961) classified the zircon grains into seven 
groups according to activity and related the different activities with morphological 
and compositional variations. He remarked that the darker and or more zoned zir­
cons are more radioactive than colourless unzoned zircons. The distribution of 
surface activity within an individual grain is generally rather homogeneous thougll 
deviations are common. These remarks relating colour with radioactivity are well 
grounded. X-ray spectrographic analyses show that the brown zircon contain more 
uranium than ordinary colourless zircon. It was also observed that this variety of 
brown zircon is rich in yttrium (about 5,000 p. p. 111.), which suggests the presence 
of yttrian-zircon variety, or as suggested by GIND Y that some of the strongly radio­
active brown grains may be xenotime. The high Th content in the coloured zircon 
as recorded by some researchers may be attributed to the admixture of thorite and 
uranothorite grains which can be easily confused for dark coloured zircon . According 
to W. M. MESHREF (1963), the zircon activity is derived mainly from the uranium 
and its daughter products. For it was fo und that the softer /3-component belongs 
to Pb210 • This conclusion was verified by X-ray spectrographic analysis. In a very 
pure zircon sample a pronounced uranium peak was found at 26.14° 20(L'l.), whiie 
the thorium peak (Lrx line at 27.46°) was hardly detected, which confirms the predo­
minance of U as the active element in Egyptian beach zircon. The relative gamma­
-activity, of the pure zircon sample measured by a scintill ation detector, was found 
to be 1.43~,;; e monazite, which corresponds to 0.035 % eU. 

Zircon is usually f ound in the heavy mineral fraction of beach s and ranging between 
5 to 8 percent, whilst the monazite content ranges between 0.5 to 1.5 percent. In the 
upgraded monazite concentrates, zircon impurities are usually ranging between 
1.5- 2.0 percent. The correction for the error due to zi rcon has no importance 
when tbe zircon is present in quantities under 2 percent, while in middlings and other 
fractions containing zircon in higher concentrations, the zircon grains are to be 
estimated by grain-counting, preferably under a M inerlight lamp, to determine with 
accuracy the monazite content. 

2 Uranothorite correction: The presence of radioactive minerals other than mona­
zite and zircon was suggested by some investigators. A. R. GrNDY (1961) pointed 
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out the presence of ,, ... dark coloured or black metamict grains more active than 
the most radioactive monazite grains,,. He described these grains as „several varieties 
of thorite,,, and suggested the presence of „one or more members of the complex 
niobates and tantalates of the euxenite-polycrase series, betafite, very rare thorianite 
and others "unknown". Z. Z AGLOUL (1960) in his study with nuclear emulsion plates 
detected the presence oť uranothorite in both monazite and zircon ťractions. 

These dark metamict radioactive grains were concentrated by physical methods. 
N on-magnetic zircon and much of the magnetic zircon was eliminated by different 
settings of the magnetic separator. The sample was then roasted at 1,000 °C for fo ur 
h ours to demagnetize the troublesome magnetic zircon. On Isodynamic separator 
a magnetic fraction (separadet at 1.3 amp. - 15° side slope), was found to be rich 
in Th and U. X-ray spectral analysis gave: Th :2'. U > Zr > Y. From this fraction 
small amounts of uranothorite grains were picked under the binocular stereo-micro­
scope and an X-ray diffraction powder pattern was made. The resulting lines were 
found to correspond to the uranothorite pattern ASTM-(11-419). The Th/U ratio 
d etermined by the relative intensities oť the fluorescent Lrx lines is abo ut 10, confi rm­
ing uranothorite. 

In the Egyptian beach sands uranothorite grains are found as a trace ranging 
between O.OJ - 0.007 % in the heavy minerals. These traces of strongly radioactive 
grains build up during the upgrading cycles by the traditional ore dressing methods. 
The amount of uranothorite in the upgraded monazite concentrates ranges from 
0.2 to 0.8 percent, while in the zircon ťraction ranges from 0.05 to 0.15 percent. 
The activity (gamma-detector) oť the uranothorite grains are found to be roughly 
660 % oť equivalent monazite. These estimated frequencies and the relative activity 
oť the uranothorite grains provide the basis for the uranothorite correction. 

3 Activity oj other impurity minerals: Ilmenite, magnetite, rutile, garnet, tourmaline, 
picotite, green silicates and quartz are practically negligible as their activities range 
between one thousandth to tenthousandth of the monazite activity. 

C Variations in counts with a particular sample 

Variations arising from differences in geometry and coincidence !oss were almost 
elimina ted when a well-type scintillation d~tector was used . The assayed sample, 
usually has a deťinite level (2.5 cm.). The scintillation detector has a resolution 
time Jess than one microsecond. The first decade of the scaler used has a resolution 
time oť l µ sec. 

Variations in counting due to the statistical error arise from the fact that the d is­
integrations oť a radioactive material does not occur at evenly spaced time intervals, 
h ut have a random distribution in time following the Poisson distribution. In any 
random processes the number oť events in a unit oť time is not the same in the fol­
lowing unit of time, and the fractional difference between a single measurement 
and an average by large number of measurements is refered to as the statistical 
error. According to the probabiLity theory, the error associated with the average 
valne determined from a sample by random counts is inversely proportional to the 
square root oť the total number oť counts, or, error = K/JN where N ís the to tal 
number of counts recorded, and K reflects the confidence level of the computed 
e rror. T he three most commonly used confidence levels are called: 'probable error ' 
when K = 0.6745, 'standard error' when K = I, and 'reliab!e error' where 
K = 1.6449, at conťidence levels of 50 %, 68 %, and 90 % respectively. Howev-
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er, for a high degree of accuracy a confidence level of 99 % was chosen for assaying 
upgraded monazite samples, with K = 2.576, and 800,000 counts were recorded 
for every unknown sample, this giving a smalt deviation error (0.28 %). The 95 % 
confidence level was sufficient for poor monazite samples. 

With such high counting rates, the error due to 'coincidence !oss' increases. Two 
particles or quanta entering the detector within the resolution time interval may 
produce one pulse, since the detector or the associated electronic system may be 
still 'paralyseď by the previous pulse. The 'coincidence !oss' was calculated in our 
detecting system for the rate 136,000 c./min. ,-the one usually attained in the monazite 
assay, and was found to be 0.23 %. 

The fluctuations in the sensitivity of the scintillation head either through time 
or due to changes in temperature indicated the necessity of assaying the unknowns 
with the standard sample at the same run. 

Technique of Radiometric Assay of Monazite 

The equipments used consisted of a conventional A. C. electronic voltage stabili­
zer, a scaling unit ( model 186A decade scaler, Nuclear-Chicago ), a gamma-detec tor 
(model DS-5 Nuclear Chicago well-type scintillation head) designed to provide 
highest resolution and effic iency and consisting of a thallium-activated sodium iodide 
crystal, a high gain photomultiplier tube with magnetic shield, and a pre-amplifier. 
The scintillation head used has a two inch crystal with a 1.5 inch deep x 21/32 inch 
diameter well, to accomodate O.S inch diameter test tubes and sample bottles, fur­
nishing an excellent 4n gwmetry for high precision counting, which cuts down 
the back-scattering effect. The detector is contained in a two piece lead shield model 
3055 (Nuclear Chicago) which offers approximately two inches of lead above and 
around the sides of the detector. 

The operating voltage was chosen at 950 Volt, and tbe sensivity inp ut at 250 mV., 
which gives a good total count background ratio (736) and a high counting rate . 
The level of the samples in the test tu bes was detennined ata fixed heigbt of 2. 5 cm, 
corresponding to 10 g of the standard monazite sample. The counting rates of the 
unknown samples were determined in three successive periods, of three minutes 
each. The calculated average counting rate was corrected for background, urano­
thorite activity, zircon activity, and the coincidence !oss and then compared with 
the same weight of the standard sample. 

Advantages of ,B-detectors 

The activity of the star,dard and unknown samples, either detected by fi-detector 
or y-detector are proportional to the concentration of monazite. However, the higr­
-efficiency ,B-detector (thin walled Geiger-Mi.iller tube) was found to be more advan­
tageous than the high efficiency y-detector (scintillation head) for the following 
reasons: 

l High-voltage regulation is critical with scintillation heads. The gain of the photo­
multiplier tube varies roughly with the seventh power of the voltage applied to 
the tube, wh ereas the Geiger-Mi.iller counter is highly stable in the plateau region 
and can endure without obvious deviation a fluct uation in the high-voltage. The 
Geiger-Miiller counters are more st 1ble as regards temperature fluctuations, too. 

2 When assaying tailsor beach sand samples or any monazite poor samples eon-
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taining monazite in the range of 0.1 %, the total counts/background ratio r for the 
scintillation head was 1.13, while for thin-wall Geiger-Miiller tuber was 3.83. Accord­
ing to the graph introduced by P. LOEVINGER and M. BERMAN (1951), the high­
eff iciency beta detector could determine the low percentage of monazite witb more 
efficiency than the scientillation head. 

3 With the high-efficiency beta detector, the sample is only adjusted to a fixed 
level and no correction for weight is made as with the scintillation heads. 

4 The scintillation counter is still several times more expensive than a Geiger­
-Mi.iller counter of comparable quality. 
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Holografie a její užití v geo-vedách 

(3 obr. v texte) 

MIROSLAV MILER + 

Holography and its possible applications in geo-sciences 

The paper gives the principles of holography, discusses some properties of the holo ­
graphic methods together with possible applikations of holography in geo-sciences and 
related fields. Various types of holographic recording and reconstruction methods and 
their properties are discussed. 

Základy holografie 

Holografie je optická metoda záznamu a vybavení trojrozmerné optické informace, 
k terou objevil britský vedec maďarského puvodu prof. D . GÁBOR v roce 1948. 
Gábor a jeho spolupracovníci provedli základní overovací experimenty, ale další 
vývoj holografie byl brzden nevhodnými svetelnými zdroji. Teprve až vynález 
laseru pi'ivedl americké vedce E. L EITHA a J. UPATNIEKSE k položení nových základu 
holografie v roce 1962. Využití laseru vedl o k velkému rozmachu holografie, kterou 
se začalo zabývat velmi mnoho vedeckých pracovišť na celém svete. Taktéž v roce 
1962 sovetský vedec J. Denisjuk velice podstatne prispel k základum holografie 
objevením nového druhu záznamu. 

Holografie je dvoustupňová metoda. Nejprve se provede záznam informace 
a potom se tato infonnace rekonstruuje. Záznam informace se deje na základe 
interference svetla a k rekonstrukci se využívá ohybu svetla. 

Princip interferenčního záznamu se 
nejlépe ukáže nejprve na interferenci 
dvou k ulových vln. Na obr. 1 je zná­
zorneno interferenční pole dvou kulo­
vých vln vycházejících z bodových zdro­
ju R a S. Aby nastala interference, musí 
být oba zdroje navzájem koherentní. 
Toho se dosáhne nejsnáze, jestliže po­
cházejí z jednoho p rimárního zdroje, 
který vysílá monochromatické svetlo 
z bodového zdroje. Rozdelení na dva 
sekundárni zdroje se provede buď roz­
delením vlnoplochy, když se části vlno- Obr. 1 

+RNDr. Miroslav Miler, Ústav radiotechniky a elektroniky ČSAV, 180 88 Praha 8, Lumumbova 1. 
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plochy nejakým optickým prvkem (napr. zrcadlem, klínem) dá jiný smer, nebo 
rozdelením amplitudy, když sena rozhraní část svetla odrazí (napr. na polopropustné 
destičce). Jestliže zdroje R, S vysílají do prostoru k ulové vlnoplochy, skládají se 
ve všech místech prostoru a vytvárejí interferenční pole. Interferenční pole je charak­
terizováno množinami bodú s maximální intenzitou a minimální intenzitou , které 
se dostávají v místech, kde rozdíl optických drah je konstantní. Takové množiny 
bodu vytvárejí v prostoru svazek rotačních dvouplochých hyperboloidú (obr. 1). 
Takové interferen ční pole jednoznačne určuje vzájemnou konfiguraci zdroju R , S. 

D o interferenčního pole je možno vložit teleso z mate riálu, který je citlivý na svetlo, 
a tím tvar i nterferenčního pole zaznamenat trvale v rúzných zmenách nekteré 
charak teri stiky materiálu , jako je napr. jeho absorpce nebo index lomu. 

Zdroje ovšem nemusejí být jednoduché. Predpokládejme, že v míste S je nekolik 
bodových zdroju, které jso u koheretní se zdrojem R. Současne jsou tedy i koherentní 
navzájem. Body 0 S vysílají jistou složenou vlnoplochu, k terá interferuje s vlnou 
pocházející od R a vytvárí opet interferenční pole. Toto pole ovšem není tak jedno­
duché jako v prvním prípade, určuje však opet jednoznačne vzájemnou konfiguraci 
zdroj u I; S a R. 

Dále mužeme na místo svítících zdroju uvažovat pouze predmet, který svetlo 
odráží nebo kterým svetlo prochází. I v tomto prípade samozrejme dochází k inter­
ferenci a citlivé prostredí zaznamená tvar a polohu predmetu I; S vzhledem ke zdroji 
R, který se pak nazývá referenční zdroj . 

Popsaným zpusobem se provede záznam predmetu pomocí interferenčního pole 
do záznamového materiálu . lnterferenční útvary pronikají celým objemem materiálu, 
což je jedna z podstatných odlišností od fotografického záznamu. Takto provedený 
záznam se nazývá hologram. 

Druhým stupnem metody je čtení záznamu, které se označuje názvem rekonstruk­
ce. K rekonstrukci se dojde podle následující úvahy. Interferenční pole zaznamenané 
v hologramu vyhovuje jak vlne, která pochází ze zdroje R, tak vlne ze zdrojú I;S, 
Vyjadfojí tedy okrajové podmínky pro utvárení obou vln. Jestliže se tedy osvítí 
hologram, který je vložen presne na púvodní místo, pouze jednou z obou vln, 
musí na interferenční strukture dojít k takovému procesu, aby se vytvorila i vlna druhá. 
To se deje na základe ohybu svetla na prostorové optické mrížce hologramu. Z ho­
logramu tedy bude vystupovat krome vlny, kterou se rekonstrukce provádí - re­
kon s trukční vlna - , i vlna rekonstruovaná, která presne kopíruje puvodní druhou 
vlnu - predmetovou. 

Ohyb svetla na prostorové mrížkové strukture se fídí Braggovým zákonem, který 
se názorne interpretuje tak, že ohybem získaný paprsek se šífí jako paprsek odražený 
od mrížkové roviny. V našem prípade jsou mfížkovými rovinami interferenční 
plochy. Jestliže se opet vrátíme k jednoduchém u interferenčnímu poli ve tvaru ro­
tačních hyperboloidických ploch, pak Braggúv zákon vyjadruje skutečnost, 
že paprsek, který vychází z jednoho ohniska rotačního hyperboloidu, se po odrazu 
na ploše šífí tak, že v prodloužení prochází druhým ohniskem (obr. 2). 

Rekonstruovaná vlnoplocha se šírí z hologramu v púvodním tvaru predmetové 
vlnoplochv a v puvodním smeru. Oko nebo fotografický prístroj vložený do cesty 
této vlny -soustfedí na sítnici nebo na fotografické desce obraz. Človek tak vnímá 
vlnu tak, jako by pocházela prímo od predmetu. Tedy obe oči současne vidí prosto­
rovou charakteristiku obrazu, pokud je hologram tak velký, aby paprsky vystupu­
jící z obrazu a vstupující do očí procházely hologramem. 

Pro hologram se obvykle volí tvar deskový. Citlivé prostredí ve tvaru <lesky se múže 
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do interferenčního pole v postate vložit dvema základními zpusoby : buď tak, že oba 
paprskové svazky - predmetový a referenční - vstupují do desky z jed né strany 
(obr. 3a), nebo tak, že svazky vstupuj í do desky z opačných stran (obr. 3b). Vprvním 
prípade jde o transmisní typ hologramu a v druhém o reflexní typ (Derlisjuk). 
Pro rekonstrukci s refl exním hologramem lze použít bíleho svetla, což je jeho pod­
statná výhoda. 

\ 

1/ 
I' 

i, /J 

Obr. 2 Obr. 3 

Nekteré vlastnosti holografické metody 

Zatímco u obyčejné fotografie je možno na jednu citlivou vrstvu zaznamenat pouze 
jeden obraz, u holografie nie nezabraňuje tomu, aby v jednom záznamovém prostredí 
bylo zaznamenáno více obrazú. Na fotografické desce bylo již zaznamenáno pres 
100 hologramú. Pri tomto mnohonásobném záznamu je však nutno odlišoval záznam 
v plochém a objemovém hologramu. Pri rekonstrukci z plochého hologramu se re­
konstruují současne všechny obrazy, i když byly zaznamenány pri rúzných konfi­
guracích jednotlivých svetelných svazkú. Objemový hologram je však velmi citlivý 
na Braggovu podmínku pri rekonstrukci, a proto je možno jednotlivé obrazy vy­
bavovat oddelene, aniž by ostatní rušily rekonstrukci. 

Na možnosti mnohonásobného záznamu je založena mezi jiným barevná holo­
grafie, kdy se na jednu fotografickou desku zaznamenají tri hologramy ve trech 
základních barvách . K tomuto účelu se využije jako zdrojú svetla jednak laseru 
He-Ne s vlnovou délkou červeného svetla 0,633 11111 a jednak laseru argonového se 
svetlem zeleným 0,515 µm a modrým 0,488 11m. 

Tenký hologram sám o sobe není jen záznamovým prvkem, ale též prvkem zobra­
zovacím, to znamená, že vhodne volenými parametry rekonstrukční vlny (vlnovou 
délkou, vzdáleností rekon strukčního zdroje) lze dosáhnout rúzných zvetšení obrazú 
a jejich charakteristík (zdánl ivý a skutečný). Pritom se ovšem obecne objevují 
optické aberace obrazu, které je však možno pro nekteré konkrétní situace odstranit . 
O bjemový hol ogram naproti tomu poskytuje obraz v merítku 1 : l. 

Jak již bylo uvedeno, je možno pri záznamu ovlivň ova t buď absorpci, nebo index 
lomu a obdrží se tak hologramy amplitudové nebo fázové . Arnplitudové holograrny 
mají obecne velmi malou mezní teoreticko u účinnost, tj . velmi malá část intenzity 
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rekonstrukční vlny se prevede do obrazu. Naproti tomu hologramy fázové mají 
vysokou účinnost , která teoreticky u objemových typu muže dosáhnout až 100 %, 
tj. všechna intenzita rekonstrukční vlny vytvorí obraz. Prato se dává prednost 
fázovým hologramum, které se u fotografické emulze dostávají vybelovacím pro­
cesem. Tímto zpusobem prejde absorbující stríbro na pruhlednou sloučeninu stl'íbra, 
k terá má ovšem jiný index lomu než okolní želatina. Nevýhodou vybelovacího 
procesu je však vzrúst zrnitosti hologramu. 

Krome fotografických vrstev se jako záznamového prostredí používá mnohých an­
organickýeh nebo organickýeh látek, které mení absorpci vlivem svetla: fotochromní 
materiály, dále látky, u nichž se vytvárí povrchový reliéf (mení se také optická a ráha 
- fázový hologram): dichromovaná želatína a ruzné vrstevnaté struktury, u nichž 
pri záznamu vypomáhá elektrické nebo magnetické pole, teplotní účinek apod. 
Jednotlivé materiály mají rúzné výhody a nevýhody, k teré je pfedurčují ke speci­
fickým účelum. Zatím nejvíce používané jsou fotografické desky, jejichž výhodou je 
vysoká citlivost a naopak nevýhodou nutnost dodatečného fotochemického zpraco­
vání, což zabraňuje studiu v reálném čase. 

Vysoké požadavky se kladou na svetelné zdroje pro holografii. Tyto požadavky 
splňují kontinuální lasery, u nichž je nutno omezit pfíčné kmitavé vidy až na základní 
TEMoo. Tato úprava však není nijak obtížná . Kontinuá lní lasery však mají pomerne 
malý výkon, a prato se prosazují stále více impulsní lasery na pevných látkách. 
Jejich úprava pro holografii je však velmi náročná a predpokládá pfedevším aktivní 
krystaly velmi vysoké kvality. 

Aplikácia holografie v geo-vedách a príbuzných odboroch 

Uvedenie holografických metód do geologických a mineralogických vied je dnes 
ba v štádiu zrodu, je to však oblasť veľmi perspektívna. Uvedieme niekoJko príkla­
ov možných aplikácií: 

Laserová h o logra fi a 

1. Holografická interferometria. Jednou z najrozšírenejších aplikácií holografie 
je holografická interferometria. Pomocou nej sa štud ujú malé rozdiely v tvare pred­
metov. 

Ak sa na tú istú citlivú dosku zaznamená najprv hologram daného predmetu 
a potom ešte raz pred vyvolaním hologramu toho istého predmetu, ktorý je však 
nepatrne zmenený vo svojom tvare, potom pri rekonštrukcii sa rekonštruujú súčasne 
obidve vlny, ktoré spolu interferujú, čím vznikaj ú interferenčné prúžky, ktoré cha­
rakterizujú uskutočnenú defo rmáciu. Táto metóda sa nazýva metódou dvojitého 
osvitu a dovoľuje napr. študovať umelý rast kryštálov. 

Iným. druhom holografickej interferometrie je me tóda kontinuálneho osvitu. 
T áto metóda je vhodná pri štúdiu vibrácie predmetov, rovnomerného pohybu atp. 

Všetky metódy holografickej interferometrie možno použiť v mikroskopickom 
meradle za použitia holografického mikroskop u, ktorého vývoj úspešne prebieha 
(G . W. STROKE 1969). 

Holograficky možno vytvárať aj vrstevnice na predmetoch, ktorých intenzitný 
kontrast a tva ry nedovoľujú vystihnúť ich priestorovú členitosť konvenčnými metó­
dami. Holograficky možno pokryť takýto objekt si eťou priesečníc rovnobežných 
ekvidi stačných rovín s povrchom predmetu. Túto metodiku možno napr. využiť 
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aj na presné a rýchle zisťovanie rozmerov kryštálov, alebo rozmerov mikroinden­
tácií pri meraní mikrotvrdosti minerálov. 
2. Holografická stereometria. Na holografický zaznamenaných modeloch je možno 
veľmi názorne demonštrovať priestorové tvary zložitých kryštalografických mriežok 
a sietí. Na týchto modeloch možno ľahko zisťovať aj priestorové parametre daných 
útvarov a robiť porovnávacie štúdiá. 
3. Holografická „mikroskopia,,. Touto metódou možno dosiahnúť aj zväčšenie 
obrazu pri rekonštrukcii . Vhodnou volbou rekonštrukčnej vlny možno napr. zväčšiť 
obraz malého modelu na velkosť skutočného objektu alebo použiť túto metódu ako 
„ bezmikroskopickú„ mikroskop iu. 
4. Objemový záznam rýchlo prebiehajúcich dejov či statických sústav. Pri petrurguc­
kých experimentoch je často potrebné sekvenčné snímanie rýchlo prebiehajúcich 
dejov. Pri holografickom zázname ich možno registrovať veJkou rýchlosťou (I. T. 
BARTLETT - R. J. ADAMS 1972). Počas rekonštrukcie možno zaostriť každú registro­
vanú časticu, čo má veiký význam aj pri zrnitostnej analýze aerosólov, minerálov 
v rmute alebo disperzných sústav. V súčastnosti možno pracovať s objemom do 33-
tisíc mm3 • 

5. Filtračné metódy. Pri spoznávaní konfigurácie, korekcie analyzovaných údajov, 
pri extrakcii podstatných (hľadaných) údajov z celkového snímaného obrazu a fil­
tracii šumu z obyčajných fotografických snímok údaje dôležité iba z u rčitých vy­
braných hľadísk . 
Sb. Spoznávanie útvarov a konfigurácií. Umožňuje spoznávať hľadané priestorové 
útvary (v geológii) alebo určité minerálne tvary (v mineralógii a úpravníctve) . Uľah­
čila by sa tým napr. modálna a zrnitostná analýza. V spojení so sekundárnym elektro­
nickým spracova ním získaných údajov by bolo možno urýchliť a zjednodušiť aj auto­
matickú obrazovú analýzu. 
Sba. H olografický korelátor. Umožňuje poloautomaticky zisťovať zhodnosť po­
rovnávaných konfigurácií (kryštalografických tvarov, geologick ých útvarov, vrás, 
minerálnych útvarov atď.) (E . S. BARREKETTE at al. 1971). 

Akustic ká, u ltrasonická a mikrovl n ová hologr a fia 

Okrem laserovej holografie sú známe aj iné druhy záznamov, ktoré možno úspešne 
využiť v geologicko-mineralogickej praxi. Rozlišovacia schopnosť týchto metód 
je nižšia (E. E. ALDRJGE 1970) ako pri laserovej alebo rtg holografie, preto sú vhodné 
na zobrazenie makroobjektov, napr. geologických alebo geograficckých celkov 
(radarová holografia použiteľná pri leteckom snímkovaní). Ultrasonická holografia 
sa môže použiť aj pri výskume vlastností hornín. 
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Praktické problémy pfi vyhodnocování struktur 
prímkovým rozborem 

(5 obr. a 2 fot. v texte) 

LADISLAV HAVEL* 

Some practical problems in determination of mineral structures by linea! analysis 

The paper discusses 2 aspects of stereom::tric analysis -- the sample preparation and 
the teclmiques of linear analysis. 

The Iinear analysis is based on the measurement and sorting of intercept lengths of 
particles with a linear grid. The accuracy of the analysis depends on the range o f tbe 
measured values, on the microscope resolution and the skill or the operator. 

The sensitivity of a microscopic assemblage depends also on the volume1/o of the in­
vestigated phase, the colour and brightness of the analysed material, the calor filtering 
possibilities, and on the shape of the investigated phase. 
An example of the evaluation is given (a W-Ag structure) usinga special measuring 

apparatus and the results are compared with that obtained by other methods. 

Nejpoužívanejší zpuso b kvantitativního vyhodnocování struktur je prímkový 
rozbor, provádený buď prímo na výbrusech za pomoci zvláštních zarízení, nebo 
na mikrosnímcích, na než se narýsuje síť rovnobežek a stanoví se počet, velikostní 
podíl a rozložení velikosti úseku primky, vytknutých útvary jedné složky. Je popsán 
postup mefení, použité pomúcky a jsou diskutovány praktické problémy, které 
určují spolehlivost rozboru. 

Postup merení 

Máme-Ii hodnotit prostorove rovnomernou (neusmernenou) strukturu, muzeme 
zvolit rovinu pozorování libovolne a síť rovnobežek, na kterých budeme merit, 
múžeme na ni položit taktéž libovolným smerem. U struktury s nerovnomernými 
( orientoanými) útvary musíme k této skutečnosti prihlédnout jak pri volbe rezu, 
tak pfi pokládání síte. I I 1, l 21. 

Na snímky narýsujeme zvolenou síť. Stanovíme si pravdepodobnost, s jakou 
presností chceme merit, a pak podle matematické statistiky určíme délku prímek, 
na kterých budeme mefit. 

Promerením úseček vytknutých prusečíky síte s hranicemi jednotlivých útvaru 
vyšetrované složky dostaneme objemový podíl a rozložení velikostí úseku útvaru 
daných složek. Tyto údaje spolu se stanovením počtu vyšetrovaných útvaru najednot­
ce pfímky a plochy poskytnou výchozí hodnoty pro určení struktury stredními hod-

* lng. Ladislav Havel, ČKD Polovodiče, Budejovická 5, Praha 4. 
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notami podle Z. MINISTRA (1971). Rozložení velikosti úseku znázorňujeme grafi cky 
krivkou součtové četnosti , kterou vyjadrujeme v takových soufadnicích, aby výsledná 
čára byla blízká prímce (H. E. ExNER 1957). Určujícími hodnotami je pak plocha 
bodu d 50 a sklon krivky (Z. MrNISTR 1973, H . LADSPERSKÝ - V. ToPINKA 1973) 
(obr. l). 
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Obr. l. Rozdíl mezi krivkou četno s ti a s ouč!o­
vou krivkou četnosti 
a) krivka četnosti rozložení úseku útvaru (y 
stupnice vpravo), b) s oučtová krivka četnosti 
rozložení úsekú útvaru téhož souboru hodnot 
(y stupnice vlevo) - lze z ní vyčís t bod d 22 

F íg. l. The Section size distribution curve (a) ; 
(b) the cummulative section size distribution 
curve for the same ~et of <lata; thís curve enables 
the reading of the dso point. 

Nejjednodušší, ale nejpracnejší zpusob vyhodnocováni je merení milimetrovým 
mefítkem, kterým odmerujeme úsečky vytknuté prusečiky pfímky s hranicemi částic. 
Namefené hodnoty se zpracují bežnými statistickými metodami. Značné zrychlení 
rozboru umožňuje merítko ke stanovení velikostní trídy. Obvykle se používá geo-
metrické stupnice s kvocientem ✓2 ( obr. 2). 

6 7 8 9 

28mm 

10 

Obr. 2. Mer ítko ke stanovení velikostní trídy, 
které je dáno kvocientem J2 
Fig. 2. The ✓2 progression scale. 

Další usnadnení práce nám poskytuje tzv. komparátor, dodávaný jako pfíslušenství 
k prístroji Mikrometa (vyrábí Chirana, Modrany) na vyhodnocování laueogramu. 
Tento prístroj je vybaven lupou, merítkem s noniem a prosvetlovací podložkou, 
takže provádení rozboru je pohodlnejší, rychlejší a získané hodnoty jsou presnejší. 
V naší laboratori se používá radu let. 

Nejlepším u nás dostupným pfístrojem je poloautomatický analyzátor Chepos, 
vyvinutý ve Výzkumném ústavu chemických zafízení, Praha, vyrábený v nekolika 
obmenách, z nichž nejvýhodnejší je typ PA 31 se stup nicí odstupňovanou kvocien-
tem .J2, 
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Velmi výhodné jsou poloautomatické prístroje, které umožňují rozbor pnmo 
na výbrusu. Fischmeisteruv lineární analyzátor umožňuje napr. trídení velikosti 
úseku až šesti složek současne. 

Nejrychlejší jsou samočinné prístroje, napr . Quantimety, které však jsou choulostivé 
na zacházení, náročné na obsluhu a drahé. Proto jsou pro mnohé laboratoi'e ne­
dostupné. 

Zdroje chyb pri pfímkovém rozboru 

Jedním z nejduležitejších činitelu, na nemž závisí pfesnost rozborn, je jakost 
prípravy výbrusu. Výbrusy určené ke kvantitativnímu rozboru musí být dokonale 
rovné a strukturní složky musí být dobre rozlišitelné. Broušením, leštením a následu­
jícím leptáním dochází zejména u hornín s nestejnorodými složkami k tomu, že mek­
čí složky ubývá rychleji, vzorek pak není rovný a hranice mezi jednotlivými útvary 
jsou neostré a zdánlive rozšíreny (obr. 3 a 4). Tomu lze odpomoci jemným broušením 
a leštením vzorku nekoltka diamantovými pastami na vhodné podložce. Vhodné 
jsou pasty o odstupiíované zrnitosti 7. 3 a 1 pm. fako podložku používáme buď p lsť 
napojenou smesí parafínú. nebo bronzový kotoué potažený nylonovou tkdnino u. 
Výbrus na konec krátce preleštíme suspenzí Al 20 3 na umelém semiš1. Vzorek le p­
táme co nejméne. 

Obr. 3. Snímek struktury materiálu, který 
ješte Ize kvantitatívne hodnotit 

Fig. 3. Micrograph of a structure which is still 
suitable for quantitative measurement. 

Obr. 4. Snímek struktury materiálu, který již 
nelze kvantitatívne hodnotit 

Fig. 4. Micrograph of a structure unsuitable 
for quantitative measu-rement 

Velmi výrazným faktorem, který musíme brát v úvah u, je rozlišovací schopnost 
m ikroskopu. Velikost nejmenších částic, k teré múžeme pfi určitém zvetšení videt, 
je <lána rozlišovací schopností použitého objektívu. Prvá trída geometrické rady 
je širší a nezačíná nulou, ale hodnotou d = },cA u kolmého osvetlení a d = },c2A 
u osvetlení šikmého, kde), je vlnová délka použitého svetla a A je apertura objektívu. 

Pri mefení na mikrofotografii používáme formátu snímku nejméne 9 x 12 cm, 
s presne určeným zvetšením a narýsovanou sítí prímek. Je nutno použít takové zvet­
šení, aby nejmens1 vyšetrované útvary meLi velikost as i l mm (napr. mikronové 
ú tvary - zvetšení 1000 x). Protože každá prímka má určitou tloušťku, meríme 
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Obr. 5. U tvrdé částice (A) v mekkém podkladu 
(B) vzniká široká hraniční čára (C) . Protne-li 
ji pfímka (L), meríme na horním okraji prímk y 
z levé strany (kótovaný úsek) 

Fig. 5. The illustration of a broad transition 
line (C) fo rmed by a hard particle (A) in a soft 
matrix (B). If this line is intersected by a pb.ysica l 
line (L), tb.e upper edge of this line should be 
measured starting at the \eft. 

na její horní hrane a za pnlsečík hranie útvaru s prímkou považujeme ten bod, kde 
levý okraj hraničnícb čar protíná horní hranu pfímky (obr. 5). Vyloučíme tak z merení 
značný zdroj chyb. Malé úseky první a druhé trídy (d - 0,88; 0,88 - 1,25) meríme 
obzvlášť pečlive, u vetších úseku není nebezpečí, že se dopustíme tak veliké chyby. 

Další problém vzniká pri stanovení počtu útvaru, tvorí-Ii útvary seskupení a shluky. 
Nekteré útvary jsou od sebe oddeleny útvary jiného druhu, jiné se dotýkají v jednom 
bode a další určitou plochou, pričemž hranice je zi'etelná. U techto útvarú nejsme 
na rozpacích, že jde o útvary dva. Muže se ale stát, že zfetelná hranice mezi nimi 
mizí (obr. 6) nebo je nezretelná, tzn., že tloušťka hraniční čáry mezi útvary je na hra-

'Cbeb()G 

Obr. 6. Ú tvary proťaté pfímkou. 
U prvých tfí prípadu lze jasne poznat, že jde 
o útvary dva, čtvrtý prípad je sporný, pátý 
a šestý hodnotíme jako útvar jeden 

Fig. 6. Various types of objects intersected 
by a physical line. In the first three cases it is 
clear tha t they are two single grains , in th e 
fourth case it is questionable, and in the fifth 
and sixth case they should be considered as one 
grain. 

nici rozlišovací schopnosti mikroskopu. Pracovní1 ·, který ovládá prístroj, hodnotí 
na rozdíl od samočinného prístroje strukturní seskupení útvaru citliveji, neboť 
prihlíží současne k jeho tvaru, odstínení či zaharvení. I když ani pak nelze vždy 
dosáhnout jednoznačného rozlíšení, je výsledek lakového rozboru poloautomatem 
často bližší skutečnosti než výsledky z automatických pfístrojú. 

Jiným problémem bývá, je-li černobílé nebo barevné odlíšení dvou nebo více 
druhu útvaru velmi malé. Napr. hodnotíme-Ii soustavu W- Ag - pór a chceme 
stanovit podíl Ag ve vzorku, pak po naleptání vzorku roztokem jódu v alkoholu 
zbarvíme Ag na tmavohnedo. Na snímku však tato barva splyne s černými póry. 
Naleptáme-li vzorek peroxidem vodíku s amoniakem, musíme vedie sebe hodnotit 
bílé stríbro a svetle šedý wolfram - též dve velmi špatne rozlišitelné barvy. Provede­
me prato na takto naleptaném vzorku rozbor pórovitosti, vzorek preleptáme jódem 
a vyhodnotíme: a) wolfram a b) stríbro + póry. Oba rozbory od sebe odečteme 
a získáme výsledek, který je blízký skutečnému podílu stríbra ve vzorku. 
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Hodnotíme-Ii soustavu materiál - pór, pak i když máme póry vyplneny zalévací 
, hmotou, meríme s chybami 2- 5 % proti výsledkum získaným jinými metodami, 
protože malé póry se leštením zavírají a velké se zvetšují zaoblením svých okraju. 

Bylo namefeno 1100 hodnot na čáfe dlouhé 10 246,2 mm pfi zvetšení 2000 x, tj . 5,12 mm ve sku­
tečnosti. Hodnocená plocha byla 462 cm' na snímku, tj. 28,9 ~tm 1 . Protože vzorek by! po celé 
ploše homogenní, mohli jsme si dovolit hodnotil výsledky z tak malé plochy. Vzorek mel 5,20% 
pórovitosti, která byla stanovena prímkovým rozborem a overena výpočtem z rozdílu skutečné 
a vypočtené váhy vzorku (5,25 ½). Objemové procento stfíbra + póru bylo 21,6 1/o; po odečtení 
5,201/o pórovitosti zbývá 16,41/o Ag - pfepočteno na váhová procenta dává 9,65 1/o Ag. Chemickou 
analýzou téhož vzorku pak bylo stanoveno 10,2 1/o Ag. 
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Obr. 7. Nomogram vyjadfující vztah mezi počtem (rH) položení pfímky nebo soustavy pfímek cel­
kové délky T na obraz struktury, požadovanou presností a spolehlivostí príslušného odhadu, kde 
IH je počet položené pi'ímky délky T (mm), a 1 je rozptyl náhodne pramenného odhadu podílu p, µ 
je strední hodnota podílu/mm1 [mm1], o je volitelná mez, v níž se s volitelnou pravdepodobností 
c bude vyskytoval relativní chyba podílu p. 
Kde Ke je součinitel spolehlivosti daný volitelnou pravdepodobností s. 

Fig. 7. The nomogramme of the relation between the number IH of lines used for linea] analysis 
.or of a line grid of a total length T and the required accuracy and reliability of the analysis; 
s 1 is the variance 
µ is the mean value of line fractions per mm 1 [mm' ] 
o is a limit intO which the relative error of p would fall with a probability B. 

· J(s is a coefficiei;it. of reliability given by the chosen probability s. 
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Pred započetím rozboru jsme stanovili 80 1/o jistotu, že chyba ve stanovení nebude vetší než 5 1/o, 
a podle tohoi jsme pak stanovili z nomogramu celkovou délku všech prímek merení (V. H oRÁLEK 
1963) (obr. 7). Po dosažení mezní hodnoty pro velikost chyby dostaneme 17,8 1/o objemových Ag 
a z toho vypočteme 10,3 1/o váhových. Cbemické stanovení leží v tomto intervalu, a namerená hodnota 
mu tedy v mezícb zvolené presnosti odpovídá. 

Záver 

Cílem práce je upozornit na nejčastejší a nejzávažnejší chyby, které se v prax i 
vyskytují a které lze vyloučit a tím dosáhnout pfi vyhodnocování struktur pfímko­
vým rozborem velmi dobrých výsledku i pfi použití jednoduchých prístroju nebo 
poloautomatú ovládaných pracovníkem. 
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Application of spark source mass spectrography for high sensitivity 
survey analysis of minerals and rocks 

ISTY ÁN CORNIDES * 

Použitie hmotovej spektrografie pre presnú analýzu minerálov a hornín 

Jednou zo základných metód pri prieskumných prácach v geológii je chemická analýza 
veľkého počtu vzoriek. Dnešné požiadavky geochemického výskumu, ako aj fakt, 
že už možno úspešne upravovať aj rudy obsahujúce úžitkové prvky v stopových množ­
stvách (komplexná úprava na viaceré prvky), si vyžadujú analytickú metódu s veľmi 
vysokou senzitivitou. Hmatová spektrografia je jedna z najefektívnejších metód na tieto 
účely, pretože jej senzitivita sa pohybuje v oblasti 1 ppb (1 : 109) pre skoro všetky prvky 
periodickej sústavy. 

Práca podáva charakteristiku tejto metódy a pojednáva o výsledkoch jej aplikácie 
na typické problémy v odbore geológie, mineralógie a technológie. 

As one encounters the term mass spectrography in scientific papers, technical 
guides or conference programs, the names of Thomson and Aston will certainly 
emerge from one's memory, and one will remember the story told to one at school 
about the brilliant discovery of the neon isotopes by the parabola spectrograph 
and the splendid verification of Einstein' s mass-energy relation by high precision 
measurements of nuclear masses . 

Beside these and other scientific achievments mass spectrometry became an im­
portant tool of industry as well. About twenty years ago the first series of commercial 
mass spectrometers started work in petroleum refineries and since that time their 
use was extended to many other branches of the industry. 

Mass spectroscopy is essentially an analytical method. A representative sample 
of the material to be analyzed is converted, if necessary, to vapour and ionized. 
The ions, forming a narrow beam, are separated according to their masses by an 
appropriate electromagnetic field, and then their quantit ies are measured separately. 

All this is well known even to non-specialists. Le tus consider some important 
features of the method. First of all, its universal character is to be mentioned. It is 
capable to determine qualitatively and q uantitat ively any element or compound, 
the atoms or molecules of which can be cletached and ionized. One of the most 
important units of a mass spectrometer is, therefore, the ion source in which the ioni­
zation takes place. Gases and vapours of flu ids or solids, that readily evaporate, 
are ionized mostly by the use of bombardement by electrons. F rorn solids that are 
insufficiently volatile, i. e. from inorganics, we get the ions in a spark mainta ined 
between two electrodes, one or both of which is manufactured from the solid to be 

*Dr, István Cornides, H ungarian Mining Research Institute, Budapest, Hungary 
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analyzed, or contains the powder of it. This is the spark ion source, giving the narne· 
„spark source mass spectrography„ to be rnass spectroscopic elemental analysis of 
solids. 

The used type of the ion source specifies the type of the analyzer and the methoď 
of detection as well. To separate the ions of homogeneous energy but different · 
rnass frorn a gas ion so urce it is sufficient to deviate thern by a single magnetic field 
th at also greatly reduces their spread in their direction ( direction focusing or single' 
focusing analyzer). On the other hand, the considerable energy spread of ions from 
a spark source requires an electric and a subsequent rnagnetic deflection to focus 
the ions of a given mass, but different direction and energy, to a common point (double: 
focusing analyzer) . Q uan titat ive detection of the ions is rnost conveniently accom­
plished by the use of a collector electrode and the measuring of the ion current reach­
ing it (mass spectrometry ). The highly unstable ion current of the spark source, howe­
ver, makes the use of photographic detection of integrating character necessary 
(mass spectrography), and it is only recently that successfu l attempts are being made 
to replace the photoplate of the spark so urce instruments by the conventional elec­
trical detecting system. 

Returning to the characteristic features of the rnass spectrocsopic meth od, the: 
following can be summarized : 

Universal character: overall elemental coverage. 
High and uniform sensitivity: detection limi t near to 1 ppb throughout the pe-· 

riodic system. 
Simple sample preparation and measuring process: the sarne measuring conditions · 

and pretreatment for al! elements (60 or more, if necessary). 
Good linearity in wide concentration range: easy calibration by usinp: standards. 
Simple sample handling: relatively high speed and not much danger of contami-· 

anation. 
Relatively simple spectrum: good possibility to computerize the complete evalu­

ation process. 
All these features make spark somce rnass spectrography a very attractive method 

for mineral sciences and technology. The present-day geological research, the de­
tection of local or general geochemical regulati ties, the determination of geochemical 
indicator elements or the microelemental composition of soils make necessary to carry 
out high sensitivity survey analyses of an extensive number of rock and mineral 
samples, covering really the whole periodic system. It is to be considered as well, 
that nowadays exploitation of minerals containing only a very low concentration 
level of the useful elements (e. g. rare earths) may also be profitable, often by the 
complex processing of several elements (I. CoRNIDES 1969). 

In comparison with the favoural:-le characteristics oť the spark source mass spectro­
graphic analysis mentioned above, the accuracy oť the method is no t yet satisfactory. 
The main l imit is imposed by some inherent properties of the photoemulsions, due 
to which the general reproducibili ty of the routine measuremen ts is not better than 
lO %, it may be worse than 20 %, and even in the case of very careful measurements 
and evalution, the limit is about 5 %- As an example, in Table 1. we present the eon" 
centration values of some impurities oť the same vanadium sample determined 
fro m four different sets of mass spectra obtained on two photoplates by subsequent 
series oť expositions. The instrument used was the Japanese JEOL .TMS-0lBM-2 
type mass spectrograph installed at our I nstitute. 
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T he introduction of a well elaborated electrical detection system is expected to bring 
about a substantial improvement in accuracy. T o get just an indication of the possi­
bilities of tbis development we determined the vanadium isotope ratio electrically 
by the simple scanning method, i. e. by a procedure of very moderate precision. 
In spite of this fact, the result obtained , where 

5 0 V/ 51 V = 0,00247 

the absolute error is only 0,000065, i. e. 2,6 %, when compared with the value 
0.002405 accepted by the IUPAC. Accuracies of l %, and even 0.5 % were reported 
as results of tests performed by the much more refined peak switching method. 
Reproducibility is, of course, influenced by the degree of the inhomogenity of the 
sample. This type of uncertainity can be, however, fairly reduced by consuming 
an appropriate amount of the sample during the sparking tíme of the analysis, but 
on the other hand, sometimes it is to be taken as an advantage that due to the high 
sensitivity of the mass spectrograph it is possible to detect the inhomogenities of 
the material analysed at least to some extent. 

The reliab ility o[ the results of mass spectrografic analysis may be decreased, 
especially at low concentration levels, by the superposition of two or more spectrum 
lines of the same nominal mass (i. e. the same mass number) . If sufficient resolution 
is available (a valne of 10 OOO is attainable) the solution of the problem is to identify 
correctly the indivídua! lines of the doublets, triplets, etc. This can be done rather 
simply in the case of the .impurity an alyses of high purity metals. Rock samples, 
on the other hand, containing nearly all elements of the periodic system- and many 
of them at high concentration levels- have mass spectra of much higher line den­
sity. To the spectral lines of the numerous singly and multiply ionized atoms (isoto­
pes), lines of molecules such as oxides, carbides etc. are added, and it really requires 
very great skill and careful consideretions to select the appropriate lines for analysis . 

Taylor was the first , who investigated in detail the app licability of spark source 
mass spectrography in geochemistry (S . R. TAYLOR 1965). To control the accuracy 
and reproducibility of the method he f irst compared the data obtained from the stan­
dard rock samples G-1 and W-1 by mass spectrography with data obtained by other 
methods, and, secondly, he compared two sets of mass spectroscopic data that were 
obtained from the same samples at different times with about 5 months difference . 
The agreement between the mass spectrographic and other data was satisfactory, 
and the two sets of mass spectrographic data have shown a ± 10 % general repro­
ducibility, and the agreement for two thirds of the data was better than 10 %, and 
for 95 % of them better than 20 %- In both cases data for 34 elements in the concen­
tration range of 0.1 to 1000 ppm were compared. 

Similar investigation of the W-1 standard was carried out by Nicho lls and cowork­
ers (G. D. N ICHOLLS 1967) D ue to a very careful electrode preparation technique 
and to the application of rhenium as interna] standard, the precision attained was 
± 5 % or somewhat better. A detailed comparison of their mass spectrographic 
data with the generaly accepted values and with values obtained by other methods 
has been presented in tables, a part of which is reproduced in our Table 2. 

Carver and Johnson also emphasized the excellent su itabili ty of spark source 
mass spectrography to geological sample analysis at any concentration level (R. D . 
CARVER, et. al 1968). We must add that favourable findings were made well before 
electrical detection in spark source mass spectrography was used. Now we have 
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Table l 

Plate 

1 

Element 1 
Si Ti Cr Mo 

1 - exposition percentage (weight) 

1 
1 

0,0115 0,0169 0,00292 0,0809 
2 -1 f 0,0117 0,0167 0,00336 0,0834 
2 - 2 O 0127 0,0182 0,00336 0,0723 
2-3 0,0114 0,0190 0,00292 0,0764 

1 

Average 0,0118 0,0177 0,00313 0,0783 
Standard deviation 

1 

0,000596 0,00109 0,000343 0,00491 

1 

Standard dev. ¼ 5,05 1/o 6,17 1/o 7,761/o 6,271/o 
-

Table 2 

1 

Concentration values (ppm) Other results (ppm) 
1 Element Nicholls et 

1 

(in parentheses the method 
al. , MS accepted used) 

As 2,38 
1 

1 ,8 ... 2,53 2,24 (neutron act ivation) 
2,38 (neutron activation) 

Ba 145 
1 127 •·· 225 134 ... 226 (optical spectrography) 

Ce 17,7 70 24,3 (neutron activation) 
15,1 (neutron activation) 

Co 42 35 ... 55 43 (colorimetry) 
53 (x-ray fluorescence) 
25 ... 50 (optical spectrography) 

Cr 98 92 . .. 165 113 (x-ray fluorescence) 
11 6,3 (neu tron activation) 
llO .. . 144 (optical spectrography) 

Cs 0,95 0,45 . .. 1,1 no data 
Cu 110 91 ... 153 109 (colorimetry) 

118 (atomic absorption) 
11 0 (x-ray fluorescence) 
110 (neutron activation) 

D y 3,89 no data 3,3 (neutron activation) 
4,38 (neutron activation) 

Eu J,20 no da ta 1,29 (neutron activation) 

1 

1,09 (neu tron activation) 
1,12 (neutron ac tivation) 

Ge 1,6 1,6 1,6 (chemical assay) 
1,45 (opt. spectrography) 

1 1 

l, 7 (neu tron activation) 
Hf 0,93 no data no data 

- - -
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one reason more to accept the statement of Nicholls and coworkers who found the 
belief that mass spectrography is one of the most valuable analytical techniques 
available to a geochemist, justified. 
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Hodnocení disperzity práškových minerálních látek na Coulterove 
počítači částic s vyhodnocením výsledku na samočinném počítači 

( 3 obr. v texte) 

JAN VÍTEK* 

Assessment of the dispersity of powdered minerals on the Coulter Counter 

The determination of the size distribution of powdered minerals is often very important 
for both scientific and technological research. 

The presented paper describes briefly the Coulter Particle Counter and its possible 
uses in the analysis of powdered minerals, both natural and artificial. 

Finally the use of the computer processing of the Counter output <lata is discussed 
together with specific examples. 

Hodnocení disperzity práškových minerálních látek má značný význam pro 
výzkumné účely i pro technickou praxi. Práškové minerály, pricházející k hodnocení, 
mohou být buďto puvodu pfírodního, nebo mohou být pripraveny umele. Tento 
d ruhý prípad je obzvlašte duležitý pro analytické hodnocení minerálních látek. 

Rada analytických metod, používaných bežne k hodnocení minerálních materiálu, 
vyžaduje totiž predchozí rozdrcení nebo rozemletí kusových vzorku na prach určité 
jemnosti, aby analytická stanovení byla dostatečne reprodukovatelná nebo v nekte­
rých prípadech dokonce vubec proveditelná. V rade prípadu závisí výsledky stanovení 
značne na dosaženém stupni jemnosti pripraveného prachu. Jako príklad je možno 
uvést metodu diferenční termické analýzy, kde výsledky stanovení obsahu jednotli­
vých minerálu v daném materiálu jsou významne závislé na velikosti zrna (E. Rr­
HÁKOVÁ et al. 1970). Stejná situace je i pri kvantitativním stanovení mineralogických 
složek práškových materiálu pri použití rtg.-difrakční metody (H. MACHÁČEK 
1967). 

V technické praxi je často nutno znát údaje o disperzite práškových materiálu, 
ať již prírodních, nebo upravených, pro jejich zpracování a využití v technologick ých 
procesech. Na velikosti zrn zpracovaných látek závisí rychlost rozpouštení, reakční 
rychlosti, katalytické účinky apod. Údaje o disperzite materiálu jsou v mnoha prí­
padech kontrolou účinnosti nekterých zarízení a technologických pochodu (jako 
napr. u mlýnu, ruzných druhu separátoru apod.). 

Dosavadní zpusoby, kterými jsou získávány údaje o distribuci velikosti částic 
práškových materiálu, mají radu nevýhod. 
Napr. u metod mikroskopických je hodnocen pouze obrys částic, což vede k chybám 
pri jejich rozdílném tvaru, nehlede na to, že je možno promerit pouze relativne 
malý počet částic s ohledem na velkou pracnost individuálního vyhodnocování. 

* Ing.Jan Vítek, CSc., Vedeckovýzkumný uhelný ústav, Ostrava-Radvanice 
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Coulteruv počítač částic 

Podstatným krokem vpred je za této situace Coulterova metoda pro hodnocení 
počtu a velikosti částic (W. CouLTER 1956). Ježto o princípu a možnostech použití 
této metody existuje již rada prací (O. A . ULRICH 1960, B. A. BBATCH 1964, J. BERSS­
FORD - W. CARR - G. A . L OMBARD 1966), včetne kritického posouzení této metody 
(T. ALLEN 1966, J. ŠIMEČEK 1967, K . R. SCHRAG 1970), Je v rámci této práce podán 
pouze velmi stručný popis. 

Princíp metody je následující. Pripraví se suspenze vzorku prach u o vhodne 
zvolené koncentraci v roztoku vhodného elektrolytu. Tato suspenze se nasává do spe­
ciáln í trysky s otvorem o rozmeru rádove 102 µm, na který je priváden elektrický 
proud pomocí dvou elektrod, umístených vne a uvnitr trysky. 

Intenzita procházejícího elektrického proudu je závislá na elektrickém odporu 
mezi obema elektrodami, ponorenými ve vodivé suspenzi. Elek trický odpor okruhu 
je závislý prakticky pouze na elektrickém odporu samotného otvoru trysky. Pokud 
je tento odpor zcela vyplnen čistým elektrolytem, má hodnota elektrického odporu, 
a tedy i procházejícího proudu, konstantní výši. V okamžiku, kdy se do otvoru trysky 
nasaje prachová částice, vytlačí se z otvoru ekvivalentní objem eiektrolytu, který je 
nahrazen hmotou částice. Vzhledem k tomu, že merný elektrický odpor prachové 
částice se obecne liší od merného elektrického odporu elektrolytu, zmení se 
v dobe pruchodu částice na okamžik hodnota elektrického odporu mezi elektrodami 
a ta vyvolá zmenu procházejícího elektrického proudu. Zmeny elektrických velič in, 
které jsou velmi malé, se v elektronické části Coulterova počítače zesilují a vyhodno­
cují. Pruchod každé částice zpuso bí zmen u elektrických veličin , která se projeví 
jako okamžitá výchylka. Výchylka je pfímo úmerná velikosti prošlé částice, pok ud 
jsou dodrženy optimální podmínky stanovení. Vztah mezi velikostí částice a velikostí 
elektrické výchylky se určuje kalibrací prístroje. Zafízení umožňuje registrovat 
ve zvoleném objemu suspenze počet částic vetších než nastavená a v prubehu merení 
v mezích rozsahu prístroje libovolne menitelná minimální (tzv. prahová) hodnota. 
Takto je umožneno hodnotit počet i velikost jednotlivých částic . 

Metoda je použitelná pro hodnocení částic velikosti cca od 1 ;1m do rádove 102 pm. 
Počet částic k promefení disperzity jedno ho vzorku je závislý na koncentraci suspenze, 
zpracovaném objemu a počtu opakování. U bežných mefení se pohybuje zpravidla 
okolo 106 . 

Základní matematické vztahy pro hodnocení výsledku 

Predpokládejme, že kulová částice-o prumeru d vstoupí do otvoru trysky počítače . 
Pro výpočet transformujme tvar částice z kulového na válcový se stejným objemem, 
kde 

ad = výška válce, shodná s délkou otvoru trysky, 
bd = prumer válce, 
D = plocha kruhového otvoru trysky, 
p = merný elektrický odpor částice, 
Po = merný elektrický odpor elektrolytu. 
Pak elektrický odpor částice v teoretickém válcovém tvaru bude 

pad 
R1 = (n/4) b2d2 

4 96 

(1) 



a odpor zbylé části otvoru trysky, vyplnené čistým elektrolytem 

Po ad 
R 2 = (n/4) (D2 - b2d2) • 

Celkový elektrický odpor otvoru trysky za prítomnosti částice bude tedy 

1 
R3 = - 1---1-

- +­
R1 R 2 

Celkový elektrický odpor otvoru trysky bez prítomnosti částice je 

Po ad 
R o = (n/4) D2 

(2) 

(3) 

(4) 

Zmena elektrického odporu, zpusobená vniknutím částice do otvoru trysky, bude 
tedy 

t j. po dosazení a zjednodušení 

Po a d3 (1 - Pof P) 
Ll R = ------

(n/4) D4 [b\ - ~ (1 - Pof P)] 

Výraz lze dále zjednodušit, prihlédneme-li k puvodnímu predpokladu, že 
kulového tvaru o prumeru d byla nahrazena válcem stejného objemu, kde 

z čehož vyplývá 

čili 

n d3 n b2 d 2 ad 
6 4 

l /b2 = l,5a 

4 d 3 

L1 R = ____JJ__rJ__ - --~----c-=----

n D4 1,5 d2 

1 - PIPo - aD 2 

Vzhledem k tomu, že merení se provádí tak, aby 

d O 4 . v • d2 v• 1 db v, v • k ' 1 D < , , Je mozno vyraz a Dz pn a > zane at, c1mz z1s ame vzta 1 

3 4 
LlR = d -----r,sn154P0Cl - Pofp) . 

(5) 

(6- 7) 

částice 

(8) 

(9) 

(10) 

(11) 

Je tedy zmena elektrického odporu otvoru trysky, a v dusledk u toho i výška pulsu, 
zpusobená pruchodem částice, prímo úmerná tretí mocnine prumeru částice, tj . 
objemu částice. 

Z rovnice (11) vyplývá, že výše pulsu je ješte funkcí hodnot elektrického odporu 
p , p 0 • Praktické zkušenosti však vedou k záveru, že výše pulsu je závislá pouze 
na merném elektrickém odporu elektrolytu (p0 ). Elektrický odpor samotné hmoty 
částice témer nehraje roli, protože je zanedbatelný oproti elektrickému odporu 
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povrchové vrstvy okludovaných plynú, resp. adsorbovaných smáčedel. Za techto 
okolností je elektrický odpor částice jaka celku v suspenzi témel' nezávislý na merném 
elektrickém odporu její hmoty a je možno položit 

p = konst. (12) 

pro rúzné druhy minerálních látek. 
Tato skutečnost je nanejvýš pl'íznivá, neboť umožňuje hodnocení rúzných d ruhú 

prachu a použitím téže kalibrační konstanty trysky podstatne zjednodušuje výpo­
četní práce a dovoluje zpracovat i materiály, jejichž merný elektrický odpor není 
znám nebo je obtížne stanovitelný. 

Vzhledem k širokému rozpetí výšky pulsú u jednotlivých typú prachu je nutno 
užívat rúzného stupne zesílení elektrických signálú. Toho se docituje jednak nasta­
vením jedné ze 6 volitelných hodnot zisku, kde koeficient zesílení tvorí u jednotlivých 
stupňu geometrickou radu s kvocientem 2°' 5 , a dále nastavením 10 poloh elektrického 
proudu pl'ivádeného na elektrody (kvocient zhruba 2). Prahovou hodnotu je možno 
nastavovat spojite na stupnici delené v relativních jednotkách O - 300. Platí zde 
vztah 

d = k 1ľF23 - G = k 17, 
kde d = prúmer ekvivalentní kulové částice 

k = konstanta trysky zjištená kalibrací 
ť = nastavená hodnota na stupnici prah. hodnot 
F = faktor závislý na intenzite el. proudu 
G = faktor zisku 

(13) 

Z principu funkce Coulterova počítače vyplývá, že je možno pri vhodném nastavení 
prvkú zjistit počet částic prítomných v daném objemu suspenze, vetších než je 
určitá zvolená spodní mez. Vztah mezi nastavenými prvky počítače a velikostí 
částic se zjišťuje kalibrací použité trysky za použití známého materiálu pokud možno 
monodisperzního a s približne kulovým tvarem částic (nejlépe vyhovují rastlinné 
pyly a latexy). Pro praxi je výhodné, aby odečty byly pravidelne provádeny vždy 
pro tutéž vhodne zvolenou posloupnost prahových velikostí částic (tvorících napr. 
aritmetickou nebo geometrickou radu), kdy nastavení prvku počítače se urč í dle 
vztahu (13). 
Odečet se provádí pro každou zvolenou prahovoLt hodnotu nekolikrát, v oboru 

počtu částic 103 a více stačí 2 odečty, pokud se od sebe výraznej i neliší, v oboru 
počtu částic 101 - 102 podle potreby cca 3 - 6 odečtú. Z namerených hodnot 
se po eventuálním vyloučení údajú zatížených hrubou chybou vypočte aritmetický 
prúmer, kterého se používá k dalším výpočtúm. 

U prúmerného počtu částic se zavádejí 2 korekce, a to 
a) odečftá se počet částic dané velikosti, prítomných v roztoku čistého elektrolytu, 
který se stanoví zvlášť provedeným odečtem, provedeným s čistým elektrolytem 

za stejných podmínek jaka u vlastního rnel'ení, a 
b) za vádí se korekce na současný prúchod 2 nebo více částic současne otvorem 

trysky (tzv . koincidence částic ). 
Zpracování korekce na koincidenci částic vychází z počtu pravdepodobnosti. 

V závislosti na koncentraci suspenze prachových částic v elektrolytu a na objemu 
válcovitého otvoru trysky, citlivého na prúchod částic, se stanoví pravdepodobnost 
současného výskytu 2 nebo více částic v tomto kritickérn objemu a z ní se vypočte 
príslušná korekce. 
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Současný pnlchod 2 částic se prístrojem zaregistruje jako jediná výchylka, odpo­
vídající zhruba součtu výchylek obou jednotlivých částic, což muže znamenat buďto 
prírustek, anebo naopak úbytek registrovaného počtu částic, a to podle velikosti 
koincidujících částic. Je-Ii napr. počítač nastaven na registraci částic o prumeru 
minimálne d0 , pak pri současném pruchodu 2 částic o prumerech d 1 , d2 , kde platí 

je zaregistrována pouze jedna fiktivní vetší částice místo dvou reálných částic. 
nastává tedy úbytek v počtu registrovaných částic. Tento jev je označován jako tzv. 
primární koincidence. Platí-Ii však 

a současne d; + dl > dl, (14) 
pak je zaregistrována 1 fiktivní, ve skutečnosti neexistující částice místo dvou reálných 
menších částic, které by pri oddeleném pruchodu tryskou nebyly vôbec zaregistro­
vány, takže docházi naopak ke zvýšení počtu registrovaných částic a mluvíme o tzv. 
sekundární koincidenci. 

Obdobné pomery platí i pro pruchod 3 nebo více částic současne otvorem trysky. 
K tomuto jevu dochází však pri dodržení optimálních koncentrací suspenze již jen 
velmi zrídka. Místo podmínky (14) platí pak obdobne 

d; + dJ + ...... + d~ > d6. (15) 

Korekce odvozená pro primární koincidenci se dá vyjádfit pomerne jednoduchým 
vztahem, sekundární koincidence se však obvykle zanedbává, a to jednak pro obtíž­
nost matematického zpracování, jednak pro její pomerne malý vliv na výsledky. 

Zavedením obou korekcí (tj . korekce na počet částic v čistém elektrolytu a ko­
rekce na primární koincidenci) se pak výsledný počet částic upraví dle vztahu 

(16) 

kde n kor = korigovaný počet částic 
nr, = pôvodní prumerný počet částic 
Q = konstanta, vystihující stupeň primární koincidence, závislá na pod­

mínkách merení 
nc 1 = počet částic v daném objemu čistého elektrolytu 

Pro zpracování distribuce velikosti části c daného vzork u práškového materiálu 
je nutno provést stanovení počtu částic ve zvoleném objemu pro radu vhodne 
volených velikostí částic. Počty částic , pfipadající na jednotlivé velikostní intervaly, 
se pak určí vzájemným odčítáním. 

Jestliže byly pro jednotlivé velikostní intervaly částic, jejichž strední velikosti po­
lomeru částic jsou ri, r2 , •..... ri (kde ri = d,c2), nalezeny počty částic, registrované 
počítačem a príslušne zkorigované, vždy ve stejném objemu suspenze 
ni, n2 , n3 ........ ni, 
lze za zjednodušujícího predpokladu, že všechny částice mají kulový tvar (tento 
predpoklad je ovšem možno pl'ijmout pouze u nekterých druhu prachu), vypočítat 
povrch jednotlivých velikostních frakcí 

(17) 
a jejich hmotnost 

(1 8) 
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(kde h = merná . hmotnost hodnoceného materiálu). 
Na základe techťo údaju je pak možno vypočíst vedle početní distribuce velik osti 

částic v %, kde jednotlivé procentické podíly počtu částic 

i distribuci velikosti částic dle povrchu, kde jednotlivé podíly v % 
4 2 

100 ni 3 n r; 

f j = -4-~j-=i 

~3 n.Inir; 
J= l 

- j = i 

I ni r;2 
i~l 

a dále distribuci velikosti částic dle váhy, kd jednotlivé procentické podíly 

100 ni+ n r/ h 

(19) 

(20) 

(21) 

U vedené údaje je možno prepočítat na podíl frakcí od nejmenších velikostí do k -té 
velikostní frakce nebo od k-té velikostní frakce do nejvetších velikostí, tj. napr. 
u početního zastoupení 

Pmin k == resp. Pmax , k = 

j = i 

.I Pi 
J=k 
j = i 

I Pi 
i= 1 

(22) 

V nekterých prípadech je účelné , aby distribuce velikosti částic hodnocenéh o ma­
teriálu byla charakterizována jediným údajem. V takových pfípadech lze mimo 
jiné použít následujících ukazatelu, které lze pomerne jednoduše vypočíst s použitím 
výše uvedených vztahu. 

Je to napr. počet částic, obsažený v daném váhovém množství hodnoceného 
materiálu · 

P a= 

j =i 

3 . 10 12 I nj 
i = l 

j = i 

4nh I 12/1 
i=l 

kde p a = počet částic v 1 g materiálu 
h = merná hmotnost materiálu v g. cm- 3 

ri = polomer částice }-té velikostní tfídy v ,um 
ni = počet částic v }-té velikostní tríde <nebo merný povrch materiálu> 

500 

(23) 



Fa= Pa 10-3. 4n (24) 

kde Faje merný povrch materiálu v m2g - 1 , ( dále pak strední hodnota prumeru 
částice dle váhy) 

[ 

j = i 3 ]1/3 I nj r ; 
2 _i= ___ 1 ___ _ 

J= l 

.L n i 
J= l 

(25) 

nebo strední hodnota prumeru částice dle povrchu 

[ 

i = i Jl/2 _L 11/ľ . 
d = 2 ___Jccc_l __ _ 

f J = l 

.L ni 
J=2 

(26). 

Nástin programování výpočtu pro samočinný počítač 

Jak je zi'ejmo z predchozí kapitoly, je početní vyhodnocení výsledku stanovení distribuce velikosti 
částic s pomocí Coulterova počítače pomerne pracné, i když využívá pomerne jednoduchých mate­
matických operací. Prato je zejména pri zpracování vetšího množstvi vzorku výhodné využít samo­
činného počítače. 

Pro programování výpočtu na počítači lze v maximálni mífe využít výše uvedených vztahu .V prí­
loze uvádíme jako vzor blokové schéma výpočtu, které pochopitelne nemuže zahrnout všechny 
možné varianty výpočtu, které je treba prizpusobit podmínkám, za kterých bylo provedeno vlastní 
stanovení, jakož i požadavkum na formu vyjádfení výsledku. Ve schématu je použito symboliky 
programovacího jazyka Fortran 1900. 

Program je staven pro postupné zpracování neomezené rady vzorku. U každého vzorku se stanoví 
počty částic ve 12 velikostních intervalech, které jsou konstantní. 
Vstupní údaje pro počítač jsou následující: 
1. N amei'ené počty částic (bez korekcí) P(N, K), kde index N určuje velikostní trídu, index K poradí 

odečtu v príslušné velikostní trídé. V blokovém schématu se počítá s 0-4 odečty v každé veli­
kostní tfídé. Počítá se aritm. prumer všech uvedených hodnot (bez vyrazení hrubých chyb). 

2. Namei'ené počty částic v čistém elektrolytu PP. Pi'edpokládá se, že tyto počty budou vždy pro 
nekolik vzorku totožné. Aby nebylo nutno u každého vzorku znovu tyto hodnoty vypisovat , 
zavádí se pramenná PP+C. Hodnoty PP(N) se ve vstupních datech uvedou pauze u prvého 
vzorku, u ďalších vzorku se automaticky opisují. Jsou-li kdekoliv u ďalš ích vzorku uvedeny j iné 
hodnoty PP(N), pracuje počítač s temito novými hodnotami, a to i u dále následujících vzorku , 
pokud zde hodnoty PP(N ) nejsou uvedeny. 

3. Údaje o použitých !ryskách a nasávaných objemech suspenze. Ve schématu je uvedeno zpracování 
vzorku se širokou distribucí, která vyžaduje práci na 2 !ryskách s ruznými rozsahy 
velikosti částic . Prvých 7 údaju se získá na trysce vh odné pro zpracování jemných částic , zbytek 
na jiné trysce. Aby byly údaje srovnatelné, je nutno prepočítat výsledky na stej ný objem zpraco ­
vané suspenze (konstanty Al, A2) a pi'ihlédnout k rozdílné koincidenci (konstanty BJ , B2) . 

4. Ú daje o redení suspenze, použité k stanovení. Jak již bylo uvedeno, je nutno k dosažení dobré 
funkce zafízení pracoval s optimálni koncentrací 'Částic v suspenzi , tj . často je nutno puvodní 
suspenzi i'edit i v prubehu stanovení. Pro výpočet je pak nutno veškeré údaje pfi fedení pi'evádet 
na výchozí koncentraci suspenze (hodnoty Z). Ježto nejvetší počet odečtu se zpravidla provede 
pri puv. koncentraci (kdy Z = 1), je program upraven tak, aby pfi puvodní koncentraci suspenze 
nebylo nutno ve vstupních datech údaj o koncentraci vôbec uvádet. 
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5. Dále je nutno ve vstupních datech uvést mernou hmotnost zpracovaného vzorku, označení 
zpracovávaného vzorku identifikačním textem, a u posledního vzorku zpracovávané série 
K· N = - 1, což je pokynem k ukončení výpočtu. 

Prubeh výpočtu je z blokového schéma tu zcela zrejmý, proto postačí uvést pouze nekolik stručných 
vysvetlení. Výpočet hodnot PR(N) se provádí v podstate dle rovnice (16). Pri malém počtu částic 
v suspenzi by mohla vzhledem k chybám stanovení P(N, K) a PP(N) nabývat promenná PR(N) 
v nekterých pfípadech záporných hodnot, což ovšem odporuje skutečnosti a zmarilo by celý výpočet 
distribuce, proto je program upraven tak, aby záporné hodnoty PR(N) byly vyloučeny. Ze stejných 
dúvodú je obdobná úprava provedena i u hodno! D(N). 

Hodnoty R(N) je možno buďto uvádét ve vstupních datech, anebo-pokud se pracuje s konstant­
ními velikostními intervaly částic, což je, jak již bylo uvedeno, pro praxi velmi výhodné- je možno 
je zabudoval pfímo do programu. Totéž platí i o hodnotách A l , A2, BI, B2, H, pracujeme-Ii stále 
s týmiž tryskami nebo týmž materiá!em. 

Na výstupu vytiskne počítač v pfehledné tabelární úprave následující údaje: 
a) Název výpočetní operace a identifikační text zpracovaného vzorku, prevzatý ze vstupních 

dat; 
b) početní, povrchovou a váhovou distribuci velikosti částic pro 12 velikostních tríd, vyjádrenou 

v procentech; 
c) tytéž údaje jako u b), vyjádrené v kumulativních procentech; 
d) počet částic ve váhové jednotce prachu, merný povrch, strední povrchový a strední váhový 

prumer částice daného materiálu. 
H odnoty DP, DFP a DGP jsou vypočteny dle rovníc (19), (20) a (2 1) , hodnoty DSP, DFSP, D GSP 

dle (22). Obdobne pak hodnoty P .:; C, P V, DSTRF a DSTRG odpovídají v podstate vztahúm 
(24), (23), (26) a (25). 

Je nutno uvést, že program lze velmi snadno adaplovat pro zpracování výsledkú hodnocení 
distribuce velikosti částic na elektronovém nebo optickém mikroskopu, pokud za hodnoty D(N ) 
dosadíme pfímo nalezené počty částic v jednotlivých velikostních intervalech pfi mikrnskopickém 
hodnocení. 

Predložená práce pojednává o možnostech využití Coulterova počítače částic 

k hodnocení disperzity práškových minerálních látek, ať již prírodních, nebo umele 
upravených (napr. pro analytické nebo jiné účely). Je uveden stručný popis a vysvet­
lení funkce počítače. Je pojednáno o možnostech zpracování výsledku hodnocení 
disperzity práškových materiálu na samočinném počítači a uvedeno blokové schéma 
jednoduché varianty výpočtu. 
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Príloha I 

Blokové schéma programu pro početní zpracování distribuce velikosti částic na Coufterove počítači 

Čtení vstupních údaju 

P (N,1) = O 
0 

S (N) = P (N,1) K = 2 

S ( N) = S (N ) + P (N,K) 

e 
e 

P (N,K) = O K = K + 1 K = 5 

0 

PP (N) = PP{6C (N) PP{6C ( N ) = PP ( N) 

N = 7 

A = A 1 
B = B 1 

_A = A 2 

B = B 2 

. PR(N) = A*(S(N)/(IC-l)+B1t(S(N ),ut 2)/( ( (:t.-l }f" lOOO)~~ 2)-PP( N)) 
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Príloha II - pokračování 

0 
PR ( N) <: O PR . (N ) = o· 

e 
z ( N) F o 

0 
pz· (N) = PR ( N) tt Z ( N) PZ (N) = PR (N) 

PZ (13) = O· N = N + 1 

D (N ) = PZ (N} - PZ (N+l ) 

0 
·D (N) < O - ---- -1 D (N) = O 

DF (N ) = D (N } ~ (R(N)/2 )"'*2) 

DG (N) = D ( N) * (R(N)/2 )H-*3 ) 

G) 

N = l 

DS (1 ) = D ( 1) 

DFS (1) = DF (1) 
DGS ( i) = DG (1) 

N =. 12 
e 

N = N + l 



·Príloha III - pokračování 

DS (N) = DS (N-1) + D (N) 
DFS (N) = DFS (N- 1) + DF .(N ) 

a...---+--o1 DGS {N) = DGS (N-1) + DG (N) 

0 ------- e 
N = 12 

N = N + 1 

DP (N) = 100 * D(N)/DS( 12) --N=N+l 

0 

DSP (N) = 100 *DS (N)/DS (12) 

DFP ( N) = 100 * DF ( N) /DFS ( 12) 

DFSP (N) = 1 00 M-DFS ( N )/DFS ( 12) 

DGP (N) = 10 0 *DG ( N)/DGS ( 12ľ 

DGSP (N) = 100 *DGS (N) /DGS ( 12) 
---- • N = 12 

P0C = (10~~9)*238.*DS ( 12)/( H~DGS ( 12)) 

WJV = PiJC-"'12.56*(10**(-J) )*DFS (12)/DS (12) _ 

DSTRF = 2 * ( SQRT(DFS (1 2) /DS(l2 ) )) 

DSTRG = 2 ~ ( DGS ( 12 )/DS( 12) )~Ht ( 1 ./Jo) 

Tisk výsledkd 

e. 

© 
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Assessment of the dispersity of powdered minerals on the Coulter Counter 

The assessment of the dispersity of mineral powders is of considerable importance both in research 
and industry. Mineral powders are either natural (soil samples, sand, etc.) or artifical. 

These latter are especially important for mineral analysis. Numerous currently used methods for 
mineral analysis requires preparatory treatment i. e. comminution, to obtain powders of definite 
size necessary to achieve sufficient reproducibility of subsequent analyses. It is therefore imperative 
in these cases to carry out a continuous control of the dispersity of the comminuted minerals. 

In industria! production, too it is necessary to establish the dispersity of a mineral population of 
process regulation or quality control. (e. g. mill efficiency control, etc.) 

Many methods presently used for sedimentation methods, sieve sizing etc. are not suffi­
ciently precise. The process invented by Coulter eliminates some of the drawbacks of the 
previously mentioned methods and was therefore chosen for our work. This method 
can be applied for sizing and counting of particles ranging between 1 µm and 102 µm. 
The number of sized particles can be as much as 106 • This amount of data is ussually used for 
establishing one size distribution curve, thus the results are sta tistically very accurate. This number 
can be sized without difficulty which is not the case in e. g. microscopical sizing. 

The paper gives the principal mathematical relations and the equation correlating the counter 
signal amplitude and the particle size. Further the corrections of the obtained results are explained 
and mathematically treated. Finally the principial relations necessary for the conversion of the ob­
tained results to the data needed for the determination of the size distribution curve and to several 
other important parameters characterising the dispersity of the sample ate comprised. 

Further the principles of the treatment of results obtained after the assessment of the size distri­
bution measured on the Coulter counter are presented. The block diagram of the necessary computer 
counter are presented. The block diagram of the necessary computer program (written in FORT­
RAN 1900) is presented in the Appendix. 

This program can be easily adapted for the treatment of size distribution results obtained by elec­
tron or optical microscope. The program incomporates an example of numerical treatmen t of a 
particle size distribution with broad disi:ersion (n;easured wi th 2 orifice tutes of different range). 
The results were expres,cd alm ni terms of numter, weight surface distribution. 
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Mineralia slovaca, 5, 4, 507- 513 (1973) 

Thermal conductivity of rocks, its measurement and role in beat 
flow investigation 

(S Figs.) 

VLADIMÍR ČERMÁK * 

Tepelná vodivosť hornín, možnosti jej merania a úloha pri sledovaní tepelného toku 

Na určenie tepelného toku určitej oblasti treba vykonať meranie tepelného gradientu 
(gradT) a tepelnej vodivosti hornín (k). Tepelný tok sa potom stanovuje z lineárnej 
rovnice Q = k gradT. Pri geotermickom výskume v Československu bola na laboratórne 
zisťovanie koeficientu tepelnej vodivost i použitá stacionárna metóda. 

Na prístroji (opis jeho automatickej verzie je v článku) typu „divided bar" (delená tyč) 
sa uskutočnilo niekoľko sto meraní horninových vzoriek. V článku sú diskutované 
výsledky namerané pre niektoré sedimenty, závislosť tepelnej vodivosti na hustote a obsahu 
vody v horninách. 

Od roku 1964 bolo v Československu nameraných vyše 60 hodnôt tepelného toku. 
Priemerný tepelný tok na celom území je 1, 70 µcal/cm 2 /sec. Porovnanie geotermickej 
aktivity jednotlivých tektonických jednotiek zreteľne ukazuje, že staršie jednotky cha­
rakterizuje nižší tepelný tok ako mladšie útvary. Tepelný tok bol skúmaný aj vo vzťahu 
k tvaru geoidu a tepelnej produkcii rádioaktívnych prvkov v zemskej kôre. 

Almost all theories concerned with the origin and development of the surface 
structure of the Earth rely on forces in which thermal energy plays an important 
role; that means that the amount of beat flowing from the Eartťs interior to its 
surface is a quantity of fundamental importance in geophysics. To determine this 
amount of heat per square centimeter per second, the so the called terrestrial heatflow, 
the temperature gradient (dT/dz) and the thermal conductivity of rock (k) must be 
measured. Since the measurements are usually made in a small area and over a depth 
of penetration (z) that is small compared with the radius of the Earth, the heat 
flow (Q) can be found from the linear steady-state equation 

Q = k dT/dz. 

For conductivity measurements the greatest practical problem is probably the deter­
mination of a good mean value of conductivity of rocks from a particular area or 
depth interval. It is usual to select what seems to be a representative number of 
specimens. But quite often, in a more or less uniform piece of rock, it could be found 
that the thermal resistance per centimeter of one <lise is markedly different from that 
of a contiguous one. If the heat flow is to be calculated in a borehole and the holes 
bas been cored, the best that can be done is to select representative short sections 

* Vladimí Čermák Geofysikální ústav ČSAV, Praha 41, Sporilov, Bočni II/la 
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of the core and prepare sam ples for laboratory measurements of their thermal con­
ductivity. It is generally of great help to plot the temperature gradient versus depth 
in addition to the usual temperature versus depth curve, to decide how many speci­
mens of rock core have to be selected from a given section of the borehole. For 
uncored holes, as well as for mines d/or tunnels, there are other possibilities 
for the determination of the thermal conductivity of rocks: (1) to remove hand speci­
mens of representati Ie rocks from as close to the measuring point as possibl ~ and 
to prepare thern for laboratory measurement; (2) to measure thermal conductivity in 
situ. Because all in situ measrurements yet performed are considerably less accurate 
and have been accompanied with a lot of trouble, the laboratory methods of measur­
ing thermal conductivity are nowadays almost specifically used. 

Both transient and steady-state rnethods have been used in the laboratory for 
determining thermal conductivity. The transient methods are inherently less reliable, 
but in some cases they have the adventage of requiring less experi rnental t ime. From 
all transient methods described in literature, only few have been succesfully used 
in geothermics (J. C. JAEGER - J. H. SASS, 1964; E. A. LUBIM0VA et al. , 1961; 
H. ZlERFUSS, 1963). With further development to improve the accuracy, it appears, 
that transient methods may eventually become more commonly used. However, 
the methods which by far are the most widely used at the present time, are steady­
-state methods, namely those which ernploý some form of the so-called divided-bar 
apparatus. The divided-bar apparatus normally consists of two rods or bars a few 
centimeters long, with a rock specimen sandwiched in between. Small therrnistors 
or thermocouples are p\aced at regular intervals along each bar. The top end of one 
bar is heated while the remote end of the other bar is cooled. When the whole system 
reaches its steady-state, the temperatures along the bars are taken and the thermal 
conductivity of the rock is determined in terms of the conductivity of the material 
of the bars; this one being calibrated by a well defined reference material such as 
quartz crystal, fused glass, etc. 

To be able to handle the increasing nurnber of rock specimens from various loca­
tions without a help of an extra technician, a fu\ly automated version of the divided­
-bar apparatus was designed and constn:cted in the Geophysical Institute, (Czech. 
Acad. Sci, V. ČERMÁK - M. KREŠL, 1967; M. K REŠL - V. NovÁK, 1970). 
The rock core from a hole has to be worked up in cylindrical discs, 21.5 mm in 
diameter and from 2 to 12 mm in thickness. Tbese discs are placed in circular eon.: 
tainers 20 pieces in each. 
After this procedure the apparatus works automatically; it carries out the measure­
ments of al! of the discs one after another and then tbe number of each disc, its 
thickness ( d) and to tal tbermal resistance (R) is printed on a paper tape. 

The total thermal resistance is a parameter expressing the thermal resistance oľ 
the disc plus the resistance of the contact film (B) between the bar and the disc. 
So it is necessary to control the machining of the surface of the discs, so that tbe 
unknown value of the contact resistance (assumed to be constant during the whole 
measurement) can be determined from the plot of the total resistance against thickness 
for a set of rock discs belonging to one specimen. 

In order to avoid the calibration process of the whole divided-bar apparatus, 
quartz <lise (as a reference material) is sandwiched between two steel rods together 
with the sample measured. The system is then clamped by a pressure adjustable 
within the range of 200 to 500 kp. The thermocouples are held in thin copper slabs, 
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the thermal resistance of which is very small and can be included in the value 
of the contact resistance (Fig. 1). 

The equation connecting the unknown conductivity of the rock (kr), temperature 
difference L1T = J T' + L1T" and the thickness of the <lise (d) is: 

L1 T 
R = dT/dx = B + (kq /k,) d, 

where kq is the conductivity of quartz crystal (kq = 0.0157 - 0.000039 T; T - tempera­
ture in °C) (E. H . RATCLIFFE, 1959), and dT/dx is the mean steady-state temperature 
gradient in the rods. 

The ratio of the thermal conductivity of the rock and reference material is reversely 
proportional to the ratio of the respective temperature differences and thus to the 
voltage between thermocouples : 

where A is the apparatus constant. 
The thickness of the <lise is measured by a precise toroidal potentiometer, that is 

joined to the damping rods by means of a gear drive. The motion of the rods is 
operated by a single-phase motor. The static pressure is induced by eight spiral 
springs and it is measured indirectly according to the spring deflection, so that after 
the deflection reaches the previously decided value, the motor stops. 

The voltage from the thermocouples (copper-constantan) is led to the input 
of a sensitive d-c amplifier. The amplifier voltages are al ternately joined to the ana­
logue dividing unit that computes tbeir ratio and multiplies the result by the thickness 
of the disc. The dividing unit is of a servomechanical type with mechanical memory. 
The comp uted result is led to the digital voltmeter with the paper-tape printer. 
The circuits are disigned for the over-all thermal conductivity range from 0.001 
to 0.05 cal /cm sec °C. The action of the automatic apparatus is controled by the con­
trol unit, that operates the measuring chain units according to tbe preselected time 
interval (adjustable in six steps from 5 to 60 minutes). The use of only one amplifier 
in the measuring chain ensures the same amplification of both voltages and thus 
a more precise valne of their ratio. 

The whole apparatus together with two water thermostats is built into a metal 
housing and it is equipped with a pushbutton control. To operate the fully automatic 
apparatus means to place the rock discs in the container and to switch the apparatus 
on. The tíme needed to reach the temperature equilibrium is usually not longer than 
10 or 15 min., the measuring oť one container takes then about 4 hours. 

In carrying out investigation oť beat flow in Czechoslovakia, several hundreds 
oť rock samples of varying age from all over the country were measured. As the rocks 
dried out partly or completely during storage, the thermal conductivity of each 
sample was measured twice, in a dry state, and at maximum water saturation of the 
sample. The dry-state measurements were carried out on samples which were kept 
for several days at room temperature in dry air, after they had last come into contact 
with water during working. The samples could be considered as well dried out, 
because a check showed that the contingent water content in the samples was less 
than 0.1 %. Before the „wet„ measurements, the samples were submerged in water 
and kept at a pressure of about l mmHg in vaccuum for at least 24 hours. 
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Fig. 2. Thermal conductivity coefficient (in 
mcal/cm sec 0 C) as a function of density (in 
g/cm 3) far some sediments. 

◄ Fig. 1. Scheme of the divided-bar apparatus 

The coefficient of thermal conductivity (k) increases with increasing density (e) 
Compact rocks are as a rule, thermally more conductive than unconsolidated rocks. 
The results summarizing thermal conductivities of some sediments : sandstones, 
claystones, siltstones, marlites and limestones are illustrated on Fíg. 2. A more detailed 
description and a table with all the results can be found in V. ČERMÁK (1967). 
Although the conclusions cannot be generalized, because of the limited number of the 
individual rock samples investigated and ofthe considerable scatter ofthe values mea­
sured, the increasing tendency of the thermal conductivity with density was clearly 
proved. Owing to a comparatively narrow interval of densities investigated, 2.0 -
2.8 g/cm3, the coefficient of thermal conductivity was assumed to be a linear fu nction 
of density: k = ae + b, and the results were statistically adjusted by the least square 
method. 

Fíg. 3 shows the dependence of the coefficient of thermal cond ucti vi ty, (ratio 
of the coefficient of thermal conductivity 
at maximum water saturation to the co­
efficient of thermal conductivity in dry­
-state, kw/ kd), on the water volume eon­
tent of the rocks. The increase in ther­
mal cond uctivity with increasing water 
content may clearly be seen, although 
at porosity over 10 % the character of 
the increase becomes less pronounced. 
The initial increase in thermal conduc­
tivity of water saturated samples may 
be explained by the substitution of water 
for air in the pores of the rock, water 
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being a better heat conductor. During a further increase of the water content (poro­
sity over 20- 25 %), however, the solid particles are gradually more and more extru­
ded by the water, and the thermal conductivity may eventually decrease. 

At the present time more than 60 indivídua! heat flow observations from the terri­
tory of Czechoslovakia are available (Fíg. 4). Most of these heat flow values are 
based on temperature measurements carried out in deep boreholes, which were 
drilled for different purposes. Specially the region of the intense geological survey 
in northern Bohemia has provided a large number ofholes up to 1000 m, deep and 
another number of suitable holes up to 4000 m deep were utilized in oil fields of 
south-western and eastern Slovakia. In a few cases, where no suitable boreholes 
exist, the temperature measurements were carried out in mines. 

The geological development of the terri tory of Czechoslovakia from the Prote­
rozoic up to recent times has been very complex tectonicg_lly, as well as, 
from the point of view of volcanism and metamorphism. Individual geological 
formations, differing in origin, composition and development, occur in rapid 
sequences and their mutual relations are often very complicated. The Czechoslovak 
territory belongs to two principally differing tectonic provinces in Europe, the western 
part ( the Bohemian Massif) belongs to the Variscan province, the eastern part, formed 
by the Western Carpathians, belongs to the Alpine province. Both these formations 
are divided by the comparatively narrow Carpathian Foredeep. Whereas the Bo­
hemian Massif is a formati on which has long since been consolidated, the Western 
Carpathians are part of a young zonal mountain range, where geosynclinal develo­
pment is still in progress. 

Th:: statistically determined average heat flow for the whole of the country (ex­
cluding the anomalous va lues of the heat flow from the geothermal area of Teplice, 

Fig. 4. The heat flow map of Czechoslovakia 
(1 - Pre-Variscian, 2 - Bohemian Permo-Carboniferous, 3 - Upper Silesian coa l basin , 4 -

Cretaceous sediments in northern Bohemia, 5 - Carpathian Foredeep, 6 - Pre-Neogene folded 
units of the Carpathians, 7 - Tertiary volcanites, 8 - Neogene basins 
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where the thermal field is clearly disturbed by underground waters), is 1.70 µcal /cm2 • 

. sec, which is higher than the world arithmetic mean of 1.58 (W. H. K. LEE - S. 
UYEDA, 1965), but which is in comparatively good agreement with average value 
of the heat flow in Centra! Europe, 1.67 µcal /cm 2 sec (V. ČERMÁK, 1968). 

An attempt was made to compare the geothermal activity of the individual tecto­
nic units. This comparison is preliminary, as the number of <lata in the various 
groups varies and <lata from some parts are totally lacking, the general trend how­
ever, is a good characteristic connection of the beat fl ow value of and the geological 
age. The average beat flow in the Bohemian Massif is 1.61 µcal /cm2 sec, whereas 
the average heat flow in the Western Carpathians on the Czechoslovakian territory 
is 2. J 3 µcal/ cm2 sec. Even when applying a detailed division into individual tectonic 
zones, the average heat flow in old blocks forming the basement structure of the B'o­
hemian Massif, is l .42 µc al/cm2 sec, which is lower is comparison to 1.49 in the 
Permo-Carboniferous of the Kladno-Rakovník and the Žaclér-Svatoňovice coal 
basins, and the average beat flow in the Cretaceous oť northern Bohemia, 1.71 µcal / 
/cm2sec. These figures clearly indicate that geologically older units are on the whole 
characterized by lower heat flow than formations of younger geological origin. 
The Carpatian Foredeep is characterized by a heat flow oť 1.4 ~Lcal/cm 2sec. The 
goethermal field in the Ostrava-Karviná coal basin was apparently influenced by 
the creation of the Carpathians; the average heat flow here is 1.8 1 µc al/cm2sec. 
On the territory of Slovakia, the average beat flow determined in Neogene basins 
s 2 .08, which is lower than the valne obtained in the region of Tertiary volcanites, 
2.6 µcal /cm2sec. 

The correlation between heat ťlow values and geoid shape on the territory of Cte­
choslovakia has shown positive tendency (V. ČERMÁK, 1972). This relation is very 
clear for <lata obtained in the Carpathian system (the correlation coefficient K = 
= 0.89) and for the Carpathian Foredeep together with the Upper Silesian coal basin 

(K = 0.91), whereas the results ťor the Bohemian Massif are scattered and no relation 
is apparent (Fig. 5). The form of the geoid surface reflects the mass distributi on 
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Fig. 5. Heat flow as a function of geoid height 
(open circles - Cretaceous sediments in nor­
thern Bohemia; open sq uares - Bohernian 
Massif; solid dots - Carpathian Foredeep; sol­
id triangles - Carpathians)J 

in the Earth's crust and upper mantle, the elevations of the geoid correspond to 
places where at depth greater mass exists. It is possible to conclude that these areas 
of geoid elevations are in fact due to the presence of material of greater density 
and probably of greater conductivity nearer to the surface than elsewhere. In these 
areas, some relative weakening of the Earth's crust is to be expected. The positive 
relation between heat flow values and geoid heights expresses the fact that the places 
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of weakening of the Earth's crust are displayed on the surface by enhanced geother­
mic activity. 

The heat flow, however, is not only a function of the thickness of the Earth's 
crust (and even less of the mere height of the geoid), but a complex function of many 
other geophysical and geological parameters. The observed positive correlation 
between the beat flow and the geoid height can be considerably deformed, or even 
obscured by local effects. This especially applies to the values obtained in the area 
of the Bohemian Massif, where the distribution of the heat flow values, determined 
in the lower formations, together with <lata from the Permo-Carboniferous basins, 
show rather an opposite tendency, i. e. a higher heat flow corresponds to a lower 
geoid, and, thereťore, to a th icker crust. Tbe whole massif is intruded by a number 
of surface and sub-surface bodies of granite pl utons ; d ue to the higher radi oactivity 
of granicit rocks, the thicker crust fo rmed by the higher column of rocks contributing 
to the heat producti on should display negatíve correlation between heat fl ow and 
geoid height. 

For the geological structure of the Upper Silesian coal basin, as well as for the 
Carpathian Foredeep, mighty sedimentary nappes lying on a crystalline basement are 
typica l. Considering that in the Carpa-thians the heat flow was determi ned only (with 
the exception of a single value from a mine in Banská Štiavn ica) in Neogene basins, 
characteristic also for layers of sedimentary rocks, the thickness of which reaches 
several thousa nds of meters, it is not possible to generalise the above conclusi on 
for the whole Carpathian area; quite a different relation may exist for the folded 
units of Pre-N eogene age. 

The relation between heat flo w, gravity fiel d and the thickness of the crust 
is thus very complicated and often controversiai. Extensive statistical <lata fro m 
various geo]ogical locali ties may bring satisfactory results, bu t perhaps not a unique 
solution. 
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Mineralia slovaca, 5, 4, 515- 523 (1973) 

Nové analytické prístroje 

( 6 obr. a 6 Jot. v texte) 

SPRÁVY-REPORTS 

Prehľad stručnej charakteristiky vybraných prístrojov na obrazovú a miestošpecifickú mikro ­
chemickú analýzu je spracovaný na základe prednášok N. F. B. NEVA, R. RYBKU - M. PUJMANOVEJ, 
M. J. REYNOLDSA, J. ŠKOPEKA a z. VOBORSKÉHO. Práce, ktoré pojednávajú o nižšie uvedených prí­
strojoch, sú v zozname literatúry. 

Iónová mikrosonda IMMA - ARL 
The IMMA ion microprobe mass analyser 

Iónová mikroanalýza sa zakladá na analýze (sekundárnych) iónov vyrazených z povrchu analy­
zovanej látky zaostreným zväzkom (primárnych) iónov hmotovým spektrometrom. Pri dopade 
primárnych iónov na vzorku sa v tejto oblasti vytvorí do hÍbky asi 100 A vysoko kondenzovaná 
plazma s teplotou 300 - 12 OOO °K. Prístrojom sa analyzujú ióny, ktoré z tejto plazmy uniknú. 
Schéma prístroja je na obr. 1. 

ION MICROPROBE MASS ANALYZE R 

ANODE 
1 

EXTRACTOR\,5'.l rw-... 
TAR"GET~ 

SEC 
ELECTRIC 

! 1.5 KV 

Obr. 1. Schéma iónovej mikrosondy IMMA 
SAM PLE 

• -20KV l 
DUOPLASMATRON 

BEAM SWHP PLATES 

/'1,/1.., 

Fíg. 1. Schematic diagram of the ion microprobe mass analyser, Applied Research Laboratories, 
California 
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Priemer dopadajúceho zväzku iónov sa môže na,tavovaľ v rozmedzí od I do 500 µm a moino ho 
používať na bodovú, priamkovú alebo riadkovaciu analýzu. Rýchlmť odleptávania povrchu vzorky 
iónmi je 0,01 - 1000 A/sek. Primárne ióny sú budené v duoplazmatróne, dutou katódou . Sekun­
dárne ióny zhromažďuje uzemnený detektor. cez ktorý ,a ióny dostávajú do E1nzelovej ~o~ovky a 
hmatového si::ektrornetra s dvojitým fokusovaním. Systém umožňuje analýzu tak poz11ívnych, 
ako aJ negatívnych iónov. 

Pri bodovej analý1e možno stanoviť okrem m1krochem1zm u aj 1101opové zloženie. Pn priamkovej 
analýze možno ,účasne ,kúmaľ ,pektrum prvkov, hmotnosťou odl1šuJucou sa o 10 °/~ od stredného 
hmatového čhla. Pn plošnej analýze možno skL1mať prie,toro,é rozloženie analyzovaných iónov 
vo vzorke. a 10 plošne (obr. 2) a hÍbk ovo. Prí,troJ umožn uje aj detekciu v70rko,efio prúdu. 

VISUAL OPTICS 

1 + 
H 

28 + 
Si 

Obr. 2a. Analyzy siltkónoveho polovodičového prvku. Ľavý horný ob rázo k je O;J'.ická mikro­
snímka 

Fig. 2a. S:annmg ion micrographs or a ;:ilicon semiconductor 
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Sketch of Grain 

Boundaries 

O6r. 26. Plošné rozložen ie Ca, Fe, Mg, Zr, Y, P a K 1onov vo vzorke lunárneho čadiča typu 
B (1 0085/ 17-20). V náčrte polohy minerálov je o - oli vín, cpx - klinopyroxén; pl -
plagioklas, ii - ilmenit, zr - kysličník Zr, p - apatit , k - sklo obohatené na K , 
v - diery v preparáte 

Fig. 26. Scanning ion micrographs showing the distri6ution of Ca, Fe, Mg,'Zr, Y, P and K in a Type B 
lunar basal t (10085/17- 26). A sketch of the mineral grain boundaries gives the relative positions 
of the minerals in the scanned area. o l = olivine, cpx ~ clinopyroxene, pl = plag ioclase, il = ii 
meníte, Zr = Zr oxide, p = apatite, K = K rich glass, V = vo id. 

1 NT EN SITY 

(C/S X 105 ) 

10 

SURFAC E 1500 A 3000 A 

DEPTH SPUTTEREO 

LE.GEN D 

tt ~ 16 0 -t ION:, 

11,.. 18 0 -t lONS 

4 SEC COUNľ 

!Nl f (; íl ATIOtJ TIM L 

Obr. 3. Graf hÍbkového rozloženia kyslíka v 
Ta,Os vrstve 

Fig. 3. Oxygen gradients through Ta 2Os film 

Mikrosondu IMMA možno výhodne použi ť ­

aj na izotopovú termometriu. Izotopový pomer 
180j160 sa stanovuje s presnosťou 0,1 1/o . Prístroj 
umožňuje detekciu stopových prvkov v ppb 
koncentráciách. Jeho hÍbková rozlišovacia 
schopnosť je 1 O - J 00 A. Analyzoval možno 
všetky prvky periodickej sústavy. Mikrosondu 
IMMA možno vhodne použiť aj na štúdium 
migrácie atómov, pretože umožňuje hÍbkovú 
analýzu (obr. 3). 

Použitím reaktívnych ( + alebo - ) iónov 
(napr. kyslík) ako primárnych iónov sa dosiah ­
lo stále obnovovanie pôvodného povrchového 
chemizmu potrebného na úspešnú kontinuál­
nu analýzu. 

Metodika interpretácie výsledkov je v štádiu 
štandardizácie a potrebné korekcie meraných 
výsledkov sa robia pomocou programu CARIS­
MA TM_ Tento program umožňuje aj analýzu 
bez použitia štandardov. 
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Elektrónová mikrosonda MS-CSIL 
The MS electron probe X-ray microanalyser 

Spomedzi dostupných mikrosônd na účely mineralógie, geológie a nerastnej technológie je 
prístroj M5 najvyhovujúcejší1, pretože bol primárne konštruovaný na)výskum hornín. Jeho funkčná 
schéma je na obr. 4. Elektrónooptický systém prístroja je umiestnený horizontálne spolu s dvoma 
plnefokusujúcimi spektrometrami Johannsonovho typu, aby sa zaistila maximálna stabilita mecha­
nického systému. Každý spektrometer je osadený troma kryštálmi. Priemer Rowlandovej kružnice 
(500 mm) zaisťuje vysokú presnosť nastavenia spektrometrov. R ozsah Braggových uhlov je 14"30' -
64°10', uhol odrazu elektrónov je 75°. Prístroj možno osadiť aj polovodičovým energetickým spektra-

1s1av kr. 1972 

fotonás . 

katoda 
wehn válec L- _J 

anoda r--, 

časová 

základna 

.-------, 
1 č (s!ic. 1 
1 ukazovatel 1 

galvanometr: 

Obr. 4. Principiálna schéma mikroanalyzátora Microscan 5 
Fig. 4. The functional diagram of the Microscan 5 

metrom. Zväzok primárnych elektrónov možno zaostriť na priemer menší ako LO00 A. Možné 
zväčšenie prístrojom sa pohybuje v rozmedzí od 40 do 10 000x. Pracovné vákuum je 5x 10-5 Torr, 
čo zaisťuje stabilnú prevádzku a dlhú životnosť anódového vlákna. M5 je vybavený dvoma optickými 
mikroskopmi, z ktorých jeden umožňuje štúdium katódovej luminiscencie (obr. 5). 

Do vzorkovej komory možno umiestniť jednu vzorku v rozmeroch 45 x 80 X 10 mm alebo 27 
štandardov a vzorky v celkovom rozmere 45 X 53 X 10 mm. Výmena kryštálov, pohyb spektrometrov, 
ako aj vzoriek je ovládaný servomechanizmom s pamäťovým systémom, čo značne urýchľuje 

priebeh mikroanalýzy. Spektrometre možno automaticky pohybovať v obidvoch smeroch rýchlosťou 

1 
t 
1 
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elektr svazek 

g 
Obr. 5. Spôsob pozorovania katódovej lumi­
niscencie pri transparentných vzorkách 
Fig. 5. Optical viewing of cathodoluminiscence 
in a translucent specimen' 



1/5°, 1/2° alebo 2° 0/min. Mechanický pohyb vzorky po priamke alebo S dráhe je možný rýchlosťou 
3, 10 alebo 30 µm/min. Prístroj sa dá napojiť aj na mini počítač. 

Miesto dopadu elektrónov na vzorku možno na zamedzenie kontaminácie alebo zlepšenie experi­
mentálnych podmienok ochladzovať na -200 °C pomocou chladiaceho prstenca. 

Pri zázname rtg obrazu pri malých zväčšeniach možno použiť metódu hybridného riadkovania, 
a tým odstrániť vplyv defokusácie spektrometra. 

Vysoký výstupný uhol elektrónov, umožňujúci presnú analýzu hrubšieho povrchu, ako aj možnosť 
analýzy veľkých vzoriek a automatické ovládanie pohybu vzorky (na ~eriovo-bodovú, priamkovo­
chemickú alebo lineálnu stereologickú analýzu) sú pri analýze hornín zvlášť výhodné. 

Riadkovací elektrónový mikroskop STEREOSCAN S4-10 
The STEREOSCAN S4-10 

Riadkovacie elektrónové mikroskopy sa používajú na výskum charakteru povrchu a priestorových 
tvarov mikroobjektov. Veľká hÍbková ostrosť prístroja (asi 500x väčšia ako pri optickom mikroskope) 
umožňuje detailný topografický a morfologický výskum v minera lógii, kryštalografii, rmetalografii , 
mikropaleontológii, palinológii , fraktografii a ďalších odboroch. Prístroj využíva hlavne odrazené 
elektróny vzniknuté po bombardovaní povrchu vzorky jemne zaostreným lúčom elektrónov, môže 
však spracovávať aj rad ďalších signálov, ako sú sekundárne elektróny, rtg lúče a· i. (obr. 9) (S. Kr­
MOTO ]974). 

Elektrónová optika sa skladá z troch kondenzátorov a riadkovacej cievky. Rozlišovacia schopnosť 
prístroja je 10 µm (JOO A),'rozsah VN: 1 kV - 30 kV. Rozsah zväčšenia závisí aj od .tzv. pracovnej 
vzdialenosti a pohybuje sa od x40 - x200 OOO do xJO - - x50 OOO. Ako zdroj elektrónov možno použiť 
aj elektrónové delo s LaB6. Prístroj má okrem štandardných vodičov vzorky aj rad špeciálnych 
vodičov na výskum in situ za osobitných experimentálnych podmienok (skúšky na ťah, ohyb, magne­
tické merania, ohrievanie, chladenie atď.). Maximálna veľkosť vzorky je J 2 - 100 mm, podľa typu 
vodiča vzorky. Čas potrebný na výmenu vzorky je kratší ako 2 min. Prístroj možno použiť aj 
ako konvenčný elektrónový mikroskop. 

Samočinný analyzátor obrazov QUANTIMET 720 
The._ QUANTIMET 720 image analysing computer , 

Schéma samočinného analyzátora obrazov QTM 720 je na obr. 6. Prístroj sa skladá z mikroskopu 
(prípadne čítača filmov, projektora' atď.), televízneho snímača, katódovej trubice na pozorovanie 
obrazu snímaného TV kamerou a· údajov spracovaných centrálnym procesorom, centrálneho 
procesora a voliteľných prídavných jednotiek. Hladina šedi na analýzu (t. j. na jednotlivé fázy prí­
tomné vo vzorke) sa volí manuálne alebo automaticky. Prístroj je schopný stanoviť počet zŕn prí­
tomných fáz, ich plochu, sumárny priemer a obvod a robiť zrnitostnú analýzu, pričom veľkosť 

zrna môže byť definovaná plochou alebo obvodom častíc, najdlhším priesečníkom v smere riadko­
vania, zvisle premietnutým priemerom, horizontálnym Feretovým priemerom, horizontálne pre­
mietnutým priemerom, vertikálnym Feretovým priemerom a „objemom" (pozri obr. 7), pričom možno 
merať zrná väčšie alebo menšie ako volené hodnoty. Počet zrnitostných tried možno voliť podfa 
potreby. Prístroj ďalej umožňuje aj rozlišovanie tvarov analyzovaných fáz a ich oddelenú analýzu 
za pomoci tvarových koefi~ientov a orientácie častíc. 

Quantimet 720 je modulárny a možno ho vybaviť na semiautomatickú prevádzku. Jeho prevádzku 
možno optimalizovať doplnkovými zariadeniami na vyrovnanie inherentnej chyby osvetlenia, na sní­
manie, nastavenie hladiny šedi, vyrovnanie negatívneho vplyvu trhlín v zrnách alebo na automati­
záciu voľby hladiny šedi, zaostrenie, na pohyb vzorky atď. Prístroj je schopný analyzovať aj viac 
fáz súčasne. Pri plne automatizovaných verziách je celá prevádzka prístroja programovateľná. 

Na detekciu ťažších fáz možno použiť elektronický značkovač (obr. 8). 
Prístroj sa dá úspešne použiť aj na analýzu rtg distribučných obrazov získaných elektrónovou 

mikrosondou alebo na analýzu obrazov získaných riadkovacím elektrónovým mikroskopom (obr. 9). 
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Obr. 6. Bloková schéma prístroja Q,,antimet 720 
Fig. 6. The Quantimet 720 block diagram 
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Obr. 7. Sedem funkcií na opis veľkos ti analyzo. 
vanýcb fáz merateľných pomocou modulu na 
spozná vanie tvarov 

F ig. 7. The seven descriptions available for mea­
surement with the Quantimet 720 pattern recog­
n itioo system 
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Obr. 8. Ručná selekcia analyzovaných fáz po. 
mocou elektronického rnaékov ača 

Fig. 8. Manual selection or features us ing a 
ligbt pen 



Obr. 9. Združ.e ný sys tém 
riad k ovaciebo elektróno­
, ého mikroskopu a 
Quantimeru 7 20 v pre ­
,ádzke 

Fig. 9. Scann ing elec­
tron microscope-Quanti­
met 720 sys tem 

Automatický analyzátor mikroskopických preparátov QUANTANAL AMP-20 
The QUANTANAL AMP-20 image analyser 

-Quantanal AMP-20 je analyzátor fotonásobičového typu. Prístroj sa dáva na mikroskop ZEISS 
NU-2 (4 na obr. 10) a skladá sa z týchto častí: (a) fotomer so zdrojom napätia na osvetlenie 
preparátu, VN pre fotonásobič (3 na obr. 10) a zosilňovač výstupných signálov fotonásobiča; (b) 
riadiaca automatika spracovania signálov (1 na obr. 10) a na riadenie pohybu vzorky a (c) jednotka 
zaisťuj úca X Y pohyb mikroskopického stolčeka (2 oa obr. 10). 

Obr. 10. Quantanal 
AM P-20. 
1 - zdroj prúdu (no a 
VN) so zos i lňovačom 
výstupných signálov fo ­
tonásobiča ; klas ifikačné 
obvody na modálnu (li­
neálnu) analýzu 6 fáz a 
riadiaca jednotka, 2 -
riadenie X Y pohybu stol­
čeka mikroskopu, 3 -
fo to oásob ič, 4 - mi kro­
skop ZE!SS N U-2. 

Fig. JO. The Quantanal 
A MP-20. 
1-Power supply, signal 
processor and program­
mer unit 2 - Specimen 
commaod unit, 3 - pho­
tomuJriplier tube, 4 -
Microscope (ZEISS 
/VU-2 ). 

Pristroj je vhodný oa modáln u (lineálnu) analýzu a oa ,emimanuálou zrnitos to ú analýzu . AMP-20 
rozlišuje do 50 odtieňov šedi. Rozlišovacia schopnosL prístroja je max. 3 µm. Analýzu možno usku­
točňoval' pri prechádzajúcom a odrazeoorn svetle. A !vl P-20 umožňuje súčasnú ana lýzu ~iestich 
ľáz . 
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The AMP-20 (manufactured by VVP-SZP, Praha 5, Czechoslovakia) is capable of automatic 
linea! analysis and of semimanual random intercept measurement. It consists (cf. Fíg. 11) of the 
power supply and electronic processor unit(!) , the specimen command unit (2), the photomultiplier 
(3) and the ZEISS NU-2 microscope (4). The resolving power of the photomultiplier is l - 2 % 
of the reflectivity scale and it is capable of discriminating up to 50 grey levels. The spatial resolution 
Óf the system is approx. 3 µm. The instrument allows six phases to be processed simultaneously. 

Poloautomatický analyzátor veľkosti častíc PA 3 
The PA 3 semiautomatic particle size analyser 

Analyzátor (obr. 11) umožňuje zrnitostnú, ako aj lineálnu analýzu, pričom sa zrnitosť môže de­
finovať ako najdlhší priesečník v smere Y, priesečník so sieťou paralelných priamok alebo ako plocha 
(priemer) ekvivalentného kruhu. 

Nastavenie veľkosti analyzovanej fázy (na fotografii alebo matnici premietača) sa deje man uálne 
pomocou posuvných čeľustí (1 na obr. 11) alebo nastavením ekvivalentného kruhu na kotúčovom 
člene (2 na· obr. 1 J ). Po stlačení nožného spínača"počítacia jednotka prístroja (3 na obr. 11) automa­
ticky zatriedi zrno do niektorej z 20 veľkostných tried. 

O br. 11. Analyzátor 
veľkosti častíc PA J 

Fíg. 11. Tbe PA J par­
ticle size analyser 
1 - čel"usťový snímač 
(measuring gauge fit ted 
with movable jaws). 
2 - snímač s kruhovou 
škálou (measuring gauge 
fitted with circular tem­
plate). 3 - triediaca a 
počítacia jednotka (~ig­
nal processor) . 

Analyzátor má viac modifikácií odlišujúcich sa v rozsahu merateľnej zrnitosti a v charaktere 
postupnosti tried. Maximálna merateľná veľkosť je 40 mm, minimálna 0,5 mm. Prístroj je vybaveny 

buď lineárnou stupnicou tried (v šírke 0,5 - 2 mm) alebo geometrickou (s kvocientom ✓2. začínajúc 
pri 1,25 mm), keď sa rad 20 tried rozdelí na 2 X 10 tried, čo umožňuje aj simultánnu analýzu 2 fáz. 
Maximálna veľkosť analyzovaného obrazu je 300 X 400 mm. Prístrojom možno zhodnotiť až 4000 
útvarov za hodinu. 

The PA 3 semiautomatic particle size analyser (manufactured by CHEPOS, Výs. ústav chem. 
zai'ízení, Praha, Czechoslovakia) facilitates and speeds up the determination of the distribution 
function and expresses the same numerically. 

The analyser contists of a counting unit and a measuring gauge fitted either with movable jaws 
or with a transparent disc with engraved circles graded in size. The measuring gauge sizes the particle 
and the counting unit sorts the particle automatically into the appropriate size class on pressing 
a foot-switch. Any, dimension interval between O and 40 mm can be divided into 20 classes. The range 
constant varies from 0,5 to 2 mm. 

An alternatíve model of the_instrument has exponentially growing class progression (✓2). In this 
case the particle sizes can be _registered in two groups each at 10 classes. 
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The PA J can be med for: (a) measurin'!; and c:rnntin5 0:1. ~ chua ~teristic dim~:nion of each for 
mation (phase); (b) measuring and counting the length of linea! segments cut by the analysed for­
mations on a superimposed parallel equidistant grid; (c) measuring and [counting each formation 
by its area (by matching the particle image with the equivalent ci rcle on íthe circular template) 
The sizer is capable of sizing up to 4000 particles per hour. 

Spracoval Ing. Gejza M. Timčák 
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The scanning electron microscope as a system 

SHIZUO KIM OTO* 

( 15. Figs, 5 Photos) 

Riadkovací elektrónový mikroskop ako systém pre obrazovú analýzu 

Práca podáva podrobný prehľad vlastností elektróno-optických prístrojových systémov 
a pozostáva z nasledujúcich častí : 
H istor;cký pohľad na vývoj uvedených prístrojov, rozbor druhov použitých signálov ; 
popis prístroja, systémová analýza elektrónovej mikrosondy; zdroje použitej energie 
(elektrónov), popis konvencionálnych (W) a nových (LaB6, "field emission") druhov 
elektronových diel, hÍbka ostrosti elektrónovej optiky; časovanie pohybu elektrónového 
zväzku a zväzku katódovej trubice; možnosti nahrievania, chladenia, deformácie, skúša­
nie elektrickým a magnetickým poľom, pozorovania chemických reakcií vzorky: popis 
chovania sa elektrónov pri podmienkach analýzy elektrónovou mikrosondou, elektrický 
potenciál dopadaj úcich elektrónov, ich energia ; štatistická fluktuácia budeného obrazu ; 
popis jednotiek spracúvajúcich signály získané počas analýzy: jednotky pre elektró­
novú spektroskopiu, pre pozorovanie hrubých vzoriek, vzoriek s nízkym kontrastom, 
či ľahko poškodi teľných vzoriek. Ďalej je popísaná r tg. spektrometria - konvenčná 
a energická; optická spektroskopia, difrakcia elektrónov, elektromotívna sila; jednotky 
k zobrazovan iu a záznamu pozorovaných údajov, vplyv osvetlenia. Rozoberá sa aj 
kontrast obrazu odrazených elektrónov, kontrast obrazu sekundárnych elektrónov 
(vplyv povrchovej topológie, atómového čísla, elektrického a magnetického poľa), 
možnosti zlepšenia obrazu elektronickou cestou; kontrast obrazu pohltených elektrónov, 
možnosť stereoskopického pozorovania, elektronická anal ýza budených obrazov, a návrh 
automatického analytického systému. 

History 

Electron optics is based on te following tbree basic discoveries: 1) Proof of tbe existence of elec­
trons by J. J. TH0MS0N (1897), 2) Hypothesis of the wave nature of material particles by L. de 
BRoGLJE (1923), 3) Lens action of electric and magnetic fields with axial symmetry upon charged 
particle by H. Busch (1926) (cf. D . R. BEAMAN - J. A. IsASI 1971). 

The fundamental principle of the SE M is the same as that of the XMA. Viewed from the user's 
standpoint, information obtained from both instruments is complementary, permittingtheirfunctions 
to be combined into one instrument, known as the Electron Prote Instrument (EPI). 

*Dr. Shizuo Ki m oto, ]ECL LTD, 1413 Nakagami Akishima Tokyo, Japan 
Present address: 3-23-5 Inokashira, Mitaka, Tokyo, 181 
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Signal types 

The most essential characteristic of the electron probe instrument is that there is only one „ point­
-to-point correspondence" between an object and an image ata tíme. In this meaning, both the object 
and image are divided into many picture elements. This point-to-point correspondence will cover 
the object and image in time series by means of a sweep of the electron probe on a specimen and 
a simultaneous sweep of the electron beam on the a cathode-ray tube. Having an energy source suclÍ 
as an electron gun, the EPI is an active measuring instrument which acts upon the specimen to be 
measured. Its fundamental function is to measure various signals produced from the specimen 
by the irradiation of an electron probe, and thereby obtain necessary information on the specimen. 

Quantum signals produced by interaction between incident electrons and the substance are 
electrornagnetic waves such as X-ray and cathodoluminescence, electrons including backscattered 
(reflected), transmitted, absorbed, secondary and Auger electrons, and also electromotive Jarce in 
case of a semiconductor specimen. 

The Electron Probe Instrument as a System 

Shown in Fig. 1 is a block diagram of the electron probe instrument considered as a system. A de­
scription of each unit is given in the following paragraphs. 

Energy 
source 

Tíme base 

Detection 
(obJect) 

Bias source 

Signal selection 
/processing 

Data 
processing 

Display 
/recording 

Expertmenter .., __ • 

Energy source 

Fig. 1. Block diagram of 
an electron probe instrument 
considered as a system. 

Obr. 1. Bloková schéma 
funkčného systému dektró­
novej mikrosondy 

The accelerating voltage, current intensity and probe diameter are the main factors which deter­
mine the characteristics of the EPI energy source. The Iong service life of the energy source and the 
high current stability are also important for practical use. 

Up to now, acceleration voltages from 300 V to 600 kV have been experimentally used, but those 
less than 40 kV are generally used for almost all observations using a scanning microscope. A voltage 
in excess of 40 kV is used for transmitted electron diffraction patterns images only. For observa­
tion of secondary electron images, accelerating voltages from l O to 40 kV are generally used. 
For specimens that easily charge up or are composed mainly of light elements, voltages of Iess 
than 10 kV are preferable. The current intensity is 10 - 12 ->- 10-10 A when the EPI is employed 
as a high resolution scanning microscope, and 10-10 -10-8 A when the EPI is employed asa wave­
Jength dispersive X-ray spectrometer. Current intensity is closely related to the probe diameter. 
Let the brightness of the electron beam source be represented by R, the probe diameter on a specimen 
by d and the coefficient of spherical aberration of the objective !ens by C, .The maximum pro be current 
intensity is then expressed by the following formula: 

9n2R ( d )s/3 
(/o) max = 16C,2 /3 2 ........ (l) 

Fig. 2 shows the relation between (/o) max and d, when R = 3 x 105 A. cm - 1 . steradian -·1 and 
C, = 4 cm. 
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Fig. 2. Relation between maximum probe current 
intensity and probe diameter. 

Obr. 2. Vzťah medzi maximálnou intenzitou 
elektrónového prúdu (([0 lmaJ a priemeru 
zväzku elektrónov v mieste dopadu na vzorku 
(d). 

The probe diameter would become infinitely smaller if the intensity of the incident current could be 
lowered without limitation. But reducing the current intensity to less than J O - 11 A is not appropriate 
i11_ view of the statistical fluctuation of the number of signals, which will be explained later. Thus, 
! □ order to improve the resolving power of the instrument . by rcducing the probe diameter, it is 
essential to increase the brightness of the electron source. With regard to the brightness, three types of 
electron guns are described below: 

1 Electron Gun with Hairp in Type Tung st en Cathode 

The most widely used electron gun is a triode gun that employs thermionic emission from the 
hairpin type tungsten-filament, which can be used at_ a vacuum of approximately 10 - 5 Torr. 

2 Electron Gun with Lanthanum Hexaboride (LaB 6) Cathode 

Lanthanum hexaboride, a cathode material was rnade practical by A. N. Broers in 1967 as a ther­
mal emission electron gun. According to Broers, a currently used electron gun with a LaB6 cathode 
provides a brightness oť 1.0 X 105 ---+ 1.6 x 106.A. ·cm-2• steradian- 1• Por stable operation of the 
electron gun, a vacuum of approximately 10 - 6 T orr is required. 

3 Field Ernission Electron Gun 

Field emission can provide over 10,000 times the brightness of therma I emission. In s pite of the 
long history of the fi~ld emission electron gun, it was not successfully used in the fi :ld of SEM u ntil 
1970 when A. V. Crewe obtained a transm itted electron image of a chain confi_;u ration of h ea v y 
atoms with 13 A spacing, using the field emission electron gun. 

With the field emission method, a vacuum of 10 - 10 Torr is required , and at the present time, it 1s 
sti ll necessary to establish a few techniques in order to obtain stable emission of electron s over 
a Jong period. 

Fig. 3 shows the construction of the three different types of electron guns described so far. 

D epth of Field 

Generally, magnetic lenses with axial symmetry are used in the electron optical unit to produce a 
fine probe. As it is well known, the spherical aberra tion of the rnagnetic !ens cannot be corrected 
by any !ens with axial symmetry ; thus, in order to obtain a fine probe, the opening angle (2cx) 
of the objective !ens must be reduced to allow the use of only paraxial beams. 

The depth of field on the specimen surface is expressed by the following formula: 
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Resolution (A: 

Scanning Elect ron 

Microscope 

Optical Microscope 
Groupe ( 1 ) 
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1 111 1 

Groupe (2) 

.1 QJ 

Magnif ication 

Obr. 4. Vzťah medzi hÍbkou ostrosti D a zväč­
šením M. 

Fig. 4. Relation between the depth of field D 
and magnfication M. 

(c) ◄ 

Fig. 3. Principles of various 
electron guns. a) Electron 
gun with hairpin type tung­
sten cathode. b) Electron 
gun with lanthanum hexa­
boride cathode. (LaB6 can 
be heated by various 
methods sucb as electron 
bombardmenl, indirect heat­
ing and direct beating .) 
Here ane xample of indirect 
beating method is shown. 
c) Field emission electron 
gun. (The polarity of volt­
age between the cathode and 
control electrode is reverse 
to that in a) and b) The 
cathode has a pointed tip 
with a radius of curvature 
of approx. 1,000 A. 
Obr. 3. Schematické zná­
zornenie princípov elektró­
nových diel (a) delo so " spon­
kovitou" wolfrámovou ka­
tódou (b) delo s LaB6 
katódou (LaB6 môže byť 
žhavený prúdom elektrónov, 
priamym či nepriamym žha­
vením atď.) Na schéme je 
il ustrované nepriame žha­
venie (c) delo s plošnou 
emisiou elektrónov (pola­
rita katódy a kontrolnej 
elektródy je tu opačná ako 
u (a) a (b)) Hrot katódy má 
polomer zakrivenia 1000 A. 

where M indicates image magnification, d probe diameter and r minimum spacing distinguishable 
by the naked eye. For a = 5,3 x 10 -3 radian, r = 0,2 mm and d = 100 A, the relation between 
D and M is as shown in Fig. 4. 

The large depth of field is one of the features of the scanning microscope, permitting stereo­
-observation of a specimen. R oughly speaking, lhe depth of field is half of one side of an area 
under observation, that is, a cuboid space car be clearly observed within the above deplh oľ field. 

Tíme Base 

As mentioned earlier, the basic funclion of EPI isto allow seq uential poiHo-point correspondence 
between the specimen surface and its image with respect to space and time. Thus it is seen that the 
time base plays a vital role in the EPI. 

1 Scanning 

One of the time bases is produced by scanning, which is classified into analog scanning by the se­
quential saw-tooth waveform and digital scanning by the stepped saw-tooth waveform. 

The digital scanning is particularly preferred when applying the SEM to the electronics field, 
in general centered around semiconductors. For simple imaging, however , analog scann ing is 
technically easier. 
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To obtain a high resolution photograph, a scanning speed of 10 - 40 seconds per frame in used. 
Moreover, for the special purpose of displaying an X-ray image by brightness modulation instead 
of density modulation, exceptionally slow scanning speeds, e. g. several hundred seconds per frame, 
are used . 

2 St roboscopy (Blanking) 

An other time base is produced by the beam-blanking technique whích allows incident electrons 
to be períodically interrupted. 

There are two methods of beam blanking: one is to interrupt electron emíssion from the electron 
gun by changing the bias voltage applied to the Wehnelt cylinder, and the other ís to interrupt 
electrons incident upon the specimen by deflecting the electron from their norma! straight trajectory 
between the gun and the specimen. Wíth these two methods, beam blanking of up to J MHz is 
obtained. 
The beam blanking technique permits stroboscopic observation of very rapidly and periodically 
changing phenomena, and ís therefore used mainly for studying semi-conductors and integrated 
circuits. In additi on, this technique can be utilized to reduce speci men damage caused by electron 
irradiation. 

Bias Source 

The bias source determines specimen conditions, and expands the fie lds of application, together 
wi th dynamic observation by TV scanning. 

1 H eating 

Specimen heating is required for studying various types of materials such as meta ls, minerals , 
semiconductors, and ceramics. 
There are two methods of heating: one is to heat the specimen in a crucible fu rnace using a heating 
wire, and the other is to apply electric current directly to the specimen. The latter method is the 
easiest and the fastest way of heating a specimen, but temperature is difficult to control. The 
crucible furnace method also allows a specimen measur ing 5 mm dia X 5 mm hgt to be heated to 
over 1,500 °C. 

2 Cooling 

Since the freezing method came into use for biological specimen preparation, devices capable of 
cooling a specimen under observation down to - 100 °C or lower with liquid nitrogen has been 
deve!oped. (Note that the vapor pressure of ice is 7 x 10 - 5 Torr at -90 °C.) These devices are 
in use also for observation of ice crystals. 

3 D eformation 

In studies of metals, high polymers, fibers, etc., observations are being made of deformation pro­
cesses of the specimen by applying ·tension, compression, or twist to the specimen. It is necevsary 
to select a suitable range of force, because the force required complete ly differs dependi ng on the 
type of material. Observation can be performed using a force of up to 200 kg which is measured 
by a load celi. 

4 A pplication of Electric and M agnetic F orces 

In the observation of a semiconductor, integrated circuit, etc., voltage is sometimes applied to, or 
current is permitted to flow through the specimen. When these electric and magnetic conditions are 
changing periodically, the change processes can be revealed using the beam blanking method. 

5 Chemical Reaction 

There are also attempts to observe the processes of oxydation, reduc tion, etc. by blowing gas upon 
the heated specimen surface from a nozzle as fine as a syringe needle . 

Detection Unit (Object) 

In the detection unit, various signals are produced by means of interaction between incident electrons 
and materials. 
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1 Signal Emission Volume 

The distribution of signal intensity yielded in a specimen is a function of the specimen composition 
(atomic number Z) and the incident electron energy (E0 ) . R oughly speaking, the norma[ depth 
from which electron signals are emitted is less than 500 A for secondary electrons, 1,000 A ~ l µ 
for backscattered electrons, and 5,000 A ->- .5 µ for X-rays. 

2 Electric Charge of I ncident Electrons 

A portion of the incident electrons (intensity: / 0 ) return to the vacuum space as backscattered 
electrons (in tensity: i6). lf the specimen is thin enough, another portion of the incident electrons 
passes through the specimen as transmitted electrons (intensity: i,). If the specimen is thick enough, 
it = O of course. The remaining electrons are caught in the specimen as absorbed electrons (inten­
sity: ia) (see Fig. 5). 

--

Specimen 
........ ____ _ 

a 

--

C 
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--

b 

Fig. 5. Electric charge of incident electrons : 
a) T he in cident electrons (/0 ) are divided into 
three groups: The backscattered electrons (i6) , 

transmitted electrons (i,) and absorbed elec­
trons (i3 ). 

b) Actually, secondary electrons (i,) are also 
yielded. A current of im = ia - i, (intensi ty) 
flows through the ampermeter. 
c) When the specimen is an insulator, no absor­
bed current Oa) flows. 

Obr. 5. Druhy premien dopadajúcich elektrónov. 
a) Dopadajúce elektróny (/0 ) sú rozdelené na tri 
skupiny: 
odrazené elektróny (i6) , prechádzajúce elektróny 
(iJ a pohltené elektróny Cial -
b) Okrem toho sa budia zo vzorky aj sekundárne 
elektróny (i,). Prúd pretekajúci ampérmetrom 
im -= ia~ is. 
c) Ak vzorka je izolátor, nevytvára sa prúd 
pohltených elektrónov Cial-



The currents of these three groups of electrons finally flow into the anode termina l of the high 
voltage generator which accelerates incident electrons. The sum total of these current intensities 
therefore should be equal to the intensity of all incident electrons as shown below: 

I0 = ib + it + ia • .. .... .• . (3) 

Actually, however, secondary electrons (intensity: i5) are generated inevitably. If K irchhoff's 
Law is applied to the irradiation point of incident e!ectrons, 

I0 = ib + it + im + Í5 

= ib + it + Cia - i5) + is , , , .... , (4) 

where im is a current intensity flowing through th e ammeter shown in Fig. Sb, and equals to ia - i,. 
The secondary electron flow through a closed circuit is not relevant to the high voltage circuit. 

The above description was made on the assumption that the specimen itself was conductive. Now 
let us consider an insulator (refer to Fíg. Sc). In this case, the circuit incorporating the ammeter is 
as good as open, and the absorbed electron current Ía dces not flow. The moment incident electron 
current starts flowing, backsca ttered, transmitted and secondary electrons are generated, and at 

the same time, an electric charge, corresponding to the absorbed electrons, will accumulate at the 
irradiation point. When this accumulation reaches a sufficient quantity, an intense negatíve electric 
field is produced in the vicinity of the irradiation point, causing incident electrons to be deviated 
from the norma! trajectory by th is negative field . This is the so-called electric charging · of the speéi~ 
men, which makes it impossible to observe or measure the specimen. If im = O in E q. (4), 

From Eqs. (3) and (5) , 

~ Í5 = ia ........ . (6) 

This means that even if the specimen is an insulator, specimen observation and measurement is 
possible, provided that the secondary e!ectron intensity i, is equal to the absorbed electron intensity 
ia. 

Assuming that secondary electron intensity i5 is largev than the absorbed electron in tensity ia, 
i. e. 

i, > ia ... . .... (7) 

a positive charge is stored on the irradiated point. The positive electric field thus caused prevents 
emission of secondary electrons with a low energy, resulting in i, = ia, 
H owever, if 

Í5 < ia . .. .. ... (8) 

the irradiated point becomes negatíve in potential due to an electric charge-up phenomenon, 
as mentioned earlier. 

F or a conductive specimen, the current flowing througb the ammeter (Fig. 5b) im = ia - i5• 

can·,be positive, zero or negatíve, depending on the accelerating voltage of the incident electrons, 
incidence angle with 'ŕespect to· the specimen,-and the properties of the specimen itself. 

Generally, tbe secondary electron emission rate, i. e. secondary electron intensity (incident electron 
in tensity = I,/I0 , is maximum (usually over l) when the incidenť electron energy is 200 to 1,000 eÝ 

The backscattered electron intensity (i6) increases monotonously wi th the average atomic numbe-r 
of the material to be irradiated . A half of the incident electrons (/0 ) is reflected at the maximum·. 

3 fnufy cf Incident Electrons 

Tbe average energy of backscattered electrons is almost half of that of the incident electrons. 
The· current intensity of the former is nearly half of the i latter at , maximum. Therefore, 

a quarter of the incident electron energy is carried away by: the··: backscattered electrons- at - most. 
With a thin film specimen, most of the incident electron energy is carried away by transmitted eleČ­
trons. About 99 ½ of the residual energy is converted into thermal energy in the specimen, and onlý 
íhe remaining one percent or so gives rise to a variety of signals. - · 
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The process of interaction between electrons and a material is generally referred to as electron 
scattering, which is classified into elastic scattering and inelastic scattering. In the former, the energy 
of incident electrons is not lost, but its momentum varies, resulting in a variation of the direction 
of motion. Diffraction phenomena are principally induced by this elastic scattering. The latter is 
further classified into processes as core, plasmon, phonon, and valence excitations. The core ex­
citation among them has the closest relation to the generation of signals. Plasmon exitation is when 
free electrons in the vicinity of an incident electron path are oscillated due to the energy given by the 
incident electrons passing through a metal. i. e. is an interaction between incident electrons and the 
crystal lattice, which gives rise to lattice oscillation (positional fluctuations of atoms arranged in 
order). 

M ost of the incident electron energy is finally converted into lattice oscillation energy, after re­
peating the aforementioned scatterings. This is the so-called h:at generatioa pro:e,s w;1ich CJ.mes the 
Jocal temperature rise. It is generally assumed that incident electrons induce core excitation or 
plasmon excilation for 10 - 12 second and that the process where the incident electron energy changes 
to lattice oscillation energy lasts for 10 - 11 ---,. 10 --10 seconds. 

When atoms in an excided state return to a stable state, they emit characteristic X-rays, Auger 
electrons (a sort of secondary electron) or cathodoluminescence. The energy converted into such forms 
s, however, very small if compared with the total energy of the incident electrons, i. e., le, s than one 
percen t. 

4 S t a t i s t ical F luctuati on 
The quality oj the image fundamentally depends on the number oj quanta generated as signals / rom 
a specimen and colected/detected by a detector. If a sufficient number of quanta is available for each 
picture element, the most basic condit ion ·to ·a ssure the quality of image will be satisfied simply 
by electnc p rocessings of the signal such as detection and amplification. The m ost important in 
these processings is to collect the quanta efficiently and to convert them in to electric_signals and also 
to minim1ze noise. H ere, it must be noted that noise is of two types: 1) ordinary electrical noise, and 
2) noise from statistical fluctuation, which occurs when the number of detected quanta is extrem-' 

ely small. ;As is well known, if the signal quantity is 11, the statistical variation is - ✓n. Thus 

the signal-to-noise ratio is given by ni✓-;;= ✓n. In the_ scanning microscope, a visual field on a speci­
men and its image are usually divided into 106 picture elements, with 1,000 scanning lines. Assume 
that the i ntensity of an incident electro~ probe is) x 10 - 11 A, and that the 'amount 'of emitted :se: 
condary electrons is ' equivalent to 50 percent of the incident electrons,"" 80.percent-of theemitteď 
secondary electrons being detected as signals. The intensity S of the detected :electrons ) s then 
4 x 10 - 12 A. If an image fie ld is scanned in 40 seconds, the time required to scan :one 'picture 
element is 10 - 6 of the above time, viz., 40 micro-seconds. As a result, the number of secondary elec­
trons constituting one picture element n, is only 1,000, as calculated below: 

1 1 
n~ 1 x t x-·- =4 X 10- 12 X 40 X 10-6 X 10 -19 ~ 1,000 .. . (9) 

e 1. 6 X 

Where e is the electric charge of a single electron. Therefore, the signal-to-noise ratio is ✓n ± 30. 
U nder such cond1tions, a sufficiently clear image can sti\1 be produced .) f, however, the s canning 
speed is faster, or 11 we amount of signa!s is less, the statistic fluctuation in the amount of signals 
afľects image quantily and contrast. 

Signal Selection /Processing Unit 

As already mentioned, the measuring conditions of a sample are determined by the energy source, 
time base and bias source. The field of application of an instrument is limited by the signal se lection 
& processing unit. 

1 Electron Spectroscopy 
Experimentally, electron spectroscopy is performed over an energy range of 1 eV __,. 10 6 eV, co­
vering secondary electrons of l eV to several tens of eV, Auger eiectrons of 100 eV to 1,000 eV, 
backscattered electrons of several kV to several tens of kV, and transmitted electrons of several 
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tens of kV to several hundred kV. Among them the Auger electrons and transmitted electrons are 
being enalyzed with high precision. 

When a positive potential is applied to the front of a detector, the low energy secondary electrons 
are collected by the detector, owing to an electric field produced between the specimen surface and 
the detector. Since backscattered electrons are scarcely affected by this electric field due to their 
high energy, they can readily be separated from the secondary electrons. 

In case when outer-shell electrons make the transition to a vacancy due to the ionization or exci­
tation of the inner-shell electrons, the differen tial energy between their energy levels is emitted as cha­
racteristic X-rays or Auger electrons. Far lighter elements it is more likely to produce Auger electron 
emission than characteristic X-ray emission. 

F ar example, if an electron from the Li-level makes a transition to the vacancy on the K-level 
with radiation, this radiation is called characteristic X-ray emission with the energy of the K -level 
minus the energy of Lr-level. But if the electron from the Lr-level makes the transition to the 
vacancy on the K-level without radiation and another electron on the L rr-level is ejected with the 
energy of K-level minus the tota l energy of L r and L u , the ejected elektron is called a K-L 1-L rr 
A uger electron. Therefore the Auger electron has a characteristic energy which depends upon the le­
vels related to the process of ejection. Accordingly, spectroscopy oj Auger electrons mak es it possible 
to obtain injormation about the atomic numbers and chemical bonds oj atoms which have emited the 
electrons. For energy analysis, the cylindrical mirror method or the semi-sphere method has been 
widely adopted, whereby Auger electrons are collected by an effective solid angle. Resolution of 
about 0.1 eV has been obtained utiiizing laboratory instrumentation. 

The characteristics of transmitted electron images using the scanning method are described in the fol­
lowings. A port ion of the transmitted electrons is selected and fed to a signal converter (detector). If 
electrons which have passed straightly through the specimen are used as a signal, a bťight field image 
will be obtained; deflection causes a dark field image to be produced by scattered electrons. The 
technique of using an annular aperture the center of which is closed is called the contrast stop 
method, as it yields a high contrast dark field image. Presently, The CEM is the best suited and most 
efficient instrument far the observation of transmitted electron images of very thin fi lm specimens 
(several hundred A or less in thickness). The relationship between the SEM and CEM is optically 
reciprocal. Although al! infarmati on obtainable with the CEM can also be obtained with the SEM, 
their respective technical difficulties differ. The highest resolution now obtainabie is ap ro ximately 
2 A far CEM, and IO A for SEM. T here are, however, several points in which the SEM is consi ­
dered superior to lhe CEM. 

a. Observation oj Thick Specimens 
The SEM al!ows observation of specimens thicker than thc CEM does under the same accelerating 
voltage. The principal reasons far this are : 
- With the CEM, electrons which have passed through a thick specimen ]ose their erergy at in the 

specimen at random, so that these transmitted electrons cannot produce a sharp and clear image 
on an image plane due to an inevitable chrornatic aberration of the objective !ens. T he SEM, 
on the other hand, permits image sharpness having no bearing at al! on the energy breadth caused 
by in teractions between the specimen and electrons. 

- In the SEM, each transrnitted electron can be effectively used as a signal because they are counted 
one by one by a high sensitivity detector like a scintillation counter. The detector of the CEM 
-a photo-filrn- does not have such a high detection sensitivity. 

- If a specimen is too thick for the CEM, the brightness of the image on the fluorescent screen 
of the CEM is not adequate to permit focusing due to the extreme reduction of transmittcd elec­
tron intensity. 

- The SEM offers enhanced contrast for specimen which havc low contrast originally. This ca-
pability will be described below. 

b. Observation oj Low-Contrast Specimens 
When a low-contrast specimen like a biological specimen isto be observed with the CEM, the speci­
men must be stained to enhance ils contrast, because there is no way to enhance image contrast 
after the electrons have passed through the specimen. In the SEM, a quantum signal emitted 
from a specimen by incident electrons bombardrnent is converted into an electric signal which is 
processed by electronic circuits. As a result, the changing profile of the electric signal intensity 
on which the contrast is based, can be readily controlled. 

Low contrast meas that the alternating current components of the signal are very srna!] in com­
parison to the direct current component. Therefare, when only the alternating current component 
is amplified and the direct current component supressed, the image contrast can be enhanced. 
Furthermore, the SEM allows the observation of a specimen under a \ower accelerating voltage than 
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the CEM, due to the reasons stated above. In this case, the interaction between the incident elec­
trons and the specimen is enhanced, resulting in increased image contrast. 

c The Observation of Specimens Prane to Damage by Electron Beam lllumination 

The electron probe of the SEM has a current density of 20 A/cnl at the specimen surface, which is 
considerably larger than the O 1 2 A/cm2 available with the CEM. However, since the electron 
beam diameter differs in both microscopes, the total current in tensity flowing into the specimen per 
unit time is quite different; viz , 10 - 12 -10 - 10 A with the SEM and 10 - 7 - 10 - 5 A with the CEM. 
Accordingly, a specimen which is greatly damaged by electron beam illumination in the +EM, 
undergoes less damage in the SEM, thus providing possibilities of effective observation. ---• 

2 X-Ray Spectrometr y 

As was already stated, X-Ray spectrometry by the EPI covers a wavelength range sufficient to ana­
lyze 4Be to 92 U by K and L series. The detection limit is about O 001 1/o (10 ppm) ---+ O 1 1/o in terms 
of weight concentration, or J0-15 - ,,:10- 11 gr in terms of absolute weight, depending upon the ele­
ment. Since the transmission power of X-rays into materials is generally larger than that of the elec­
trons, the size of an X-ray emission area is f ar larger than the diameter of the electron probe; the 
former is usually l ---+ 3 µm , and is seldom below 0.3 µm, 

There are two methods of X-ray spectrometry used in the EPI- the wavelength dispersive and the 
energy dispersive method. Although they are equally used for the same purpose, their individual 
characteristics are quite different. 

a. Wavelength Dispersive Method 

This method, which has been used for many years, measures the wavelength and intensity of the 
characteristic X-rays by carrying out wavelength dispersion, using a machanical X-ray spectrometer 
with analyzing crystals. 

The measurement is based on Bragg's equation: 

nl = 2d sin e ....... (11 ) 

where }. denotes the wa velength, d the spacing of the particular crystal planes of the analyzing crystal, 
e the angle made by !he crystal plane and incident X-rays, and n the order of reflection (integer). 
The wavelength dispersive method provides a much better spectrum resolution and signal-to-back­
ground ratio than the energy dispersive method does. 

If the peak intensity of characteristic X-rays is denoted by P, the background by B, the measuring 
time by t, and the weight concentration of elements to be measured by W, then the limit of detecta­
bility S is given by 

Suppose that calibration curves for several standard samples can be obtained. If concentration 
is plotted on the horizontal axis and X-ray intensity on the vertical axis, then the gradient of the 
calibration curve, A, is given by 

P-B 
A = ~ . . . . . . . . ( 13) 

F rom E qs. 12 and 13, detect ion sensitivity S is given by 

S =2 ✓2J3 ✓ . .... .. . (1 4) 
A t 

The limit of detectability S is dependent on a variety of parameters such as the combination of the 
matrix and the elements to be measured. Generally, however, S is 10 - 1 ---+ 10 - 2 1/o far the light 
elements tabulated in the second period group of the periodic table (Be to F), and is in the order 
of 10-3 1/o far the elernents in and after the third period (Na ---+). The wavelength dispersive method 
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gives high spectrum resolution. Now, if Equation 11 is differenciated, the resolution of the spec­
trum with an analyzing crystal is given by: 

d0 
d,l 

Therefore, the use of an analyzing crystal with the smallest possible d value is advantageous as it 
further enhances resolution. 
b. Energy Dispersive Method 
This method can be applied to a11 kinds of detectors whose output signal intensity is proportiona l 
to the energy of the incident quanta-such as the scintillation counter, gas flow proportional counter 
and li thium-drifted silicon detector. The output signal intensity of this detector is proportional 
to the energy of the incident X-ray quanta. Accordingly, if the output signal intensity is measured by 
a pulse height analyzer, the energy of the X-ray quanta can be estimated. Let the wavelength be de­
noted by },, the frequency by v, Planck's constant by h, and the velocity of light by c. Then X-ray 
quantum energy E, as it is well known, is given by 

C 
E = hv = h T . . . . . . . . (1 6) 

Thus, measuring the X-ray quantum energy E is equivalent to measuring the wavelength },. 

-E 
(J) 

C o 
:g 

o 

70„ 
H,ort 
:DO 
400 
30:) 
2-Y-•VV 

100 10·11 

--
------

S;-K;:. 1.76 k V 

' 
/ 

.,.v 

------
0-10 1d.e ampere 

prebe current 

Fig. 6. The stronger the incident current inten­
sity, the lower the energy reso!ution of the en­
ergy dispersive X-ray spectrometer, resulting in 
shifts of line peak positions in the spectrum.The 
horizon tal axis denotes the incident current 
intensity and the vertical axis the energy re­
solution and the peak position. 

Obr. 6. Čím je silnejší prúd dopadajúcich 
elektrónov, tým je nižšia rozlišovacia schopnosť 
energetických spektrometrov čo sa prejavuje 
v posune maxím v spektre. 
Vodorovná os predstavuje intenzitu vzorko­
vého prúdu, vertikálna os energetickú rezolúciu 
(,,resolution") a polohu maxím (,,shift" ). 

As compared with the wavelength dispersive method, the energy dispersive method can give us 
much higher X-ray intensity because there is no analyzing crystal which causes big !oss of Xray 
intensi ty due to its very low reflection efficiency. Therefore, it can be effectively employed when 
the total X-rays generated are weak in intensity. The energy dispersive method is thus sui ted to X­
-ray spectrometry using a weak incident probe current, as in the case of obtaining high resolution 
secondary electron images, and is also suited to the analysis of thin film specimens through which 
most incident electrons penetrate. 

The energy dispersive method using the Li-drift ed Si detector is particularly suited to qualitative 
survey ana!ysis and th in film microanalysis, because of the above-mentioned simultaneous analysis 
capabili ty over a wide energy range and the strong X-ray intensity due to the absence oť an ana­
lyzing crystal. It is not suitable, however ,for quantitative analys is of bulky specimens. The detec: 
tor must receive the full range of X-rays from the specimen; that is, the detector receives strong 
X-rays even in trace element analysis and therefore causes positional shifts of the spectral peaks due 
to the saturation of detector. In addition, this method gives a very low peak-to-background (P/B) 
ratio and a low spectral line resolution, which in a few cases results in an extremely Jow quanti ta-tive 
accuracy. 
Attempts are being made to eliminate these undersirable factors, using cornputers. F ig. 8 shows 
the relationship between the incident current intensity upon the specimen and the spectrum resolu­
tion, and also the positional shift of the spectral peaks in case of the .detection of SiKa radiation 
(E = 1.74 keV, }. = 7.125 A). - . 
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Electron gun 

Fig. 7. Schematic diagram illustrating how to 
measure electron diffraction pattern by scan­
nuig method in electron energy analysis . Scan 

generator Condenser lens 

Obr. 7. Schematické znázornenie spôsobu ► 
merania difrakčných obrazcov elektrónov riad­
kovacou metódou pri analýze energie elektró­
nov. X 

X 
Deftector 

3 Op tical Spectroscopy 

◄ 

Oísplay 

& 
recordíng 
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Fig. 8. Intensity profile ofthe Debye-Scherrer ring of an aluminium 
thin film obtained by the scanning melhod shown in Fig. 7 . 
a) No energy filter used. 
tb) Energy filter used (4 eV). Electrons which Iost more energy 
han 4 eV were omitted. 

Obr. 8. Debye-Scherrerovský kruhový intenzitný profil z tenkého 
hliníkového fi lmu, získaný riadkovacou metódou znázornenou na 
obr.. 7. 
a) Bez použitia energetického fi ltra 
b) Po použití energetického filtra (;s:;4eY) elektróny, kto ré stra­
tili viac energie ako 4 eV bo li odfiltrované. 

Specimens which give r ise to cathodoluminescence under electron beam :.I!umination, can be 
examined by the spectroscopy of its Iuminescence. Such specimens iG::!ude minerals , semicon­
ductors, and oxides, their wavelength ranging from ultraviolet to infrared. 

4 Electron Diffraction 

Incident electron beams undergo absorption and scattering within a specimen, and are furlher sub­
jected to diffraction due to interference, thus producing a diffraction pattern 1 on the fluorescent 
screen. A single crystal specimen produces a Laue pattern, a polycrystal specimen a Debye-Scherrer 
ring, (Fig. 8) and an amorphous specimen a diffuse halo pattern. Th ese types'. of diffraction pattem s 
have hitherto been recorded directly on photo-plates, and the intensity of each diffracted beam 'has 
been obtained by measuring the blackening of the diffraction pattems on lthe photo-plate by a 
microphotometer. 
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The equation for the diffraction pattern is the same as Bragg's equation used for X-ray spectro-

scopy, and is given by n1 = 2dhkl sin0 . . . . . . . . . (17) 

where wavelength í, varies depending on the acceJerating voltage of the electron beam and d hkl 

varies depending on the index (hkJ) of the crystaJ lattice plane. The EPI allows the diffraction pattern 
or its intensity profile to be displayed on a cathode-ray tube, using a scanning technique. Fig. 7 & 9 
illustrate this method. 

Incident electron probe 

~ 

/ Scanning co il 

'ITTf' 
/ De~ector 

rzz=lf-1--\~ D isplay device 

Specimen 

(a) Scanning method 

F ig. 9. Two methods for obtaining pseudo­
-Kikuchi pattern. a) Scanning method where 
the specimen surface is scanned in the same way 
as during the generation of ordinary images. 
b) Beam rocking method where the incident 
angle of electrons to the specimen surface 
varies, but the incidence position is fixed. 

Incident electron probe 

rw 'ITTf' 1 Soaoaóng oo ól 

'W 
Detector 

Display device 

Specimen 

(b) Beam rocking method 

Obr. 9. Dve metódy užívané k získavaniu 
pseudo-Kikuch iho obrazcov: a) r iadkovacia 
metóda pri ktorej je plocha vzorky rastrova­
ná lúčom elektrónov b) ,,skoková" metóda 
pri ktorej sa uhol dopadu elektrónov mení, 
miesto dopadu elektrónového lúča je však 
stále. 

To expose a diffraction pattern directly on a photo-plate is the easiest and most accura te method 
to record the shape of diffraction pattern. But the scanning method is more advantageous fo r diffrac­
ted beam intensity measurement and energy analysis. As energy spectroscopy was briefly discussed 
in the section "Electron spectroscopy", its discussion is omitted here. Fig. 8 shows a measurement 
example of the intensity profile of a Debye-Scherrer ring with and without energy analysis. 

Backscattered electrons or secondary electrons provide another pattern based on an interfe rence 
phenomenon, called the pseuiJ-Kikuchi pattem or channelin5 pattern, first obtained by Coates. 

T he emission of backscattered electrons and of secondary electrons due to the backsca ttered elec­
trons is related to crystallographic parameters and characters of a specimen at the incident point 
and is also changed with the incident angle. 

There are two kinds of pseudo-K ichuti pattern, one of which is obtained with the beam rocking 
method and the other by the area scanning method. The beam rocking method shown in F ig. 9 
is to aim ata fixed spot of specimen surface with the paraJlel electron beam which is systematically 
changing the incident angle to the specimen. The electron beam position on the d isplay cathode ray 
tube corresponds to the incident angle, drawing a raster as usual in the scanning microscope, and 
the brightness of the tube is moduiated by the intensity of the backscattered electrons or o f the se­
condary electrons. 

The area scanning method is to scan the specimen surface in the same way as in obtaining a micro­
scope image, but the contrast of the image is related to the crystallographic properties instead of sur­
face topographic effects of the specimen, which is a good crysta] with a fiat and smooth surface. 
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Secondary electron image Backscattered electron image 
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4 Electromotive Force 

Fíg. 1 O. II] umination effect 
in secondary electron image 
and backscattered electron 
image. a) Detection of se­
condary electrons. a ') Se­
condary electron image un­
der shadowless illumination 
b) Detection of backscatte­
red electrons. b') Backscat­
tered electron image under 
spotlight illumination. 

Obr. 10. Vplyv „osvet lenia"' 
pri získavaní obrazu vytvo­
reného sekundárnymi a od­
razenými elektrónmi. a) Spô­
sob detekcie sekundárnych 
elektrónov a ') Obraz získaný 
sekundárnymi elektrónmi je 
podobný obrazu vytvore­
nému pri beztieňovom osvet­
lení b) Spôsob detekcie 
odrazených elektrónov b') 
Tento obraz je podobný 
obrazu získaného pri šik­
mom osvetlení. 

When the p-n junction of a semiconductor is illuminated with the electron probe, an electromotive 
force is generated which can be measured or recorded in the form of an electromotive-force-image. 

Display/ Recording Unit, 
The image display device most videly employed in the display/recording unit is a monochromatic 

cathode-ray tube, in which signal intensity corresponds to brightness on the tube surface. Using 
a calor cathode-ray tube, it is attempted to bring signal intensities into correspondence ·with diffe­
rent colors, or display various kinds of signals in different colors so that various kinds of info r­
mation are superinposed on the display tube. Informations on points and lines are displayed 
as analog dala by a chart recorder, or digitally displayed by a printer, or recorded on a lape for 
computer processing. 

In this paragraph, the contrast and intcrpretation of the image will be discussed as problems of 
the display/recording unit. 

J Illumination Effect 
The scanning image is in most cases interpreted as if it were a photograph or optical micrograph. 

Generally, backscattered electron images and secondary electron images can be easily interpreted; 
it is however, necessary to know correctly to what the position of the observer's eye and the light 
source correspond in the SEM . From ťhe description that "the incident probe irradiates the speci­
men and the resultant backscattered and seco:1dary electrons are detected by the detector," the in-

a 
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Eig. 11 . Difference in illu­
mination effect between the 
secondary electron image (a) 
and backscattered electron 
image (b). 

Obr 11. Rozdiel v charak­
tere „osvetlenie" obrazu se­
kundárnymi (a) a odraze­
nými elektrónmi (b) . 



Fig. 12. Norma] secondary electron image 
formed by five groups of electrons, S1, S2, 
S3, B1 and B2. 

Obr. 12. Normálny obraz sekundárnych elektró­
nov je vytvorený piatimi skupinami elektró­
nov - S1, S2, S3, B, a B2, každé z ktorých 
obsahuje do určitej miery odlišné informácie. 
Vhodným spracovaním signálov je mazne 
z tejto kumulovanej informácie vyfiltrovať 
žiadanú informáciu (obyčajne zvýšený kontrast 
spôsobený rozdielnosťou atómových čísel prv­
k ov tvoriacich prítomné fázy). 

A 11 

Inc ident electron probe 

Pole piece of ObjecÍive !ens 

Specimen 

(v) 10 -8 -6 -4 -2 · O 2 4 6 8 10 -10 -8 -6 -í.i -2 O 2 4 6 8 10 (v) 

F ig. 13. Experiment designed to explain why an 
applied potential on the specimen surface can 
reveal voltage contrast. 
These figures show the results for various 
arrangements of copper blocks with a de­
tector for secondary electrons at the right side. 
The hatched areas correspond to the block biased 
by the applied voltage and the others to the 
grounded block. The curves of solid line show 
the values for the biased blocks and the curves 
of dotted line for the grounded blocks. 
Form these results, it can be said that the re­
lation between the secondary electron intensity 
and the surface potential is similar and inde­
pendent of the arrangement of the specimen 
when the surface is positively biased. This 
means that the positively biased blocks sup­
press the production of secondary electron 
emission due to the positive bias potentional. 
On the other hand, the relations between 
the intensities and the surface potential depend 
upon the arrangement of specimen when the 
block is negatively biased or grounded. This 
means that the effect of changes in the trajecto­
ries of the secondary electrons should be im­
portan t in these cases. 

Obr. 13. Vysvetlenie možnosti merania napäfo­
vého kontrastu po pripojení skúmanej vzorky 
k zdroju napätia. 
Grafy ukazujú výsledky merania intenzity 
sekundárnych elektrónov pri rôznom usporia­
daní dvojice Cu blokov (detektor sekundárnych 
elektrónov bol situovaný od nich napravo). 
Šrafované štvorce znázorňujú bloky pripojené 
ku zdroju predpätia, nešrafované uzemnené 
bloky. Plné krivky prináležia prvým blokom, 
prerušované druhým. Z charakteru kriviek je 
možné usúdiť, že vzťah medzi intenzitou sek. 
elektrónov a plošným potenciálom je podobný, 
bez ohľadu na spôsob usporiadania blokov 
v prípade, že plocha má kladné predpätie (bloky 
s + predpätím potláčajú emisiu sek. elektrónov). 
Ak má však blok negatívne predpätie, intenzita 
sek. elektrónov zavisí na orientácii blokov. 
Uvedené závery ukazujú na dôležitosť zmien 
dráhy elektrónov. 

cident probe seems to correspond to the illumination light path, and the detector to the observer's 
eye. But reverse is the case. 

As shown in Fig. 10 the secondary electrons emitted from the specimen are captured and detected 
by the detector, after being deflected along curved trajectories (regardless of the :initial direction of 
their emission) by an electric field existing between the specimen and the detector. Therefore, the 
specimen appears as if it were illuminated ťrom all directions. 
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On the contrary, backscattered electrons advance straight into the detector, so the specimen 
appears as if illuminated only from the position of the detector. In other words, a backscattered 
electron image appears as if the specimen were under spot illumination. As described above, the 
detector corresponds to the illumination source and the observer's line of vision corresponds to the 
dirrection of the incident beam. 

Fig. 11 shows the difference in illumination effect between the secondary electron image and the 
backscattered electron image. 

2 Contrast of Backscattered Electron Image 

The image contrast is essentially determined by the intensity of signals emitted from a specimen, 
and the contrast can be controlled in the processes of detection and the processing of these signals. 
The intensity of backscattered electrons depends upon the average atomic number of a specimen 
(refer to Electric Charge of Incident Electrons) and the beam incident angle to the specimen sur­
face which depedns on the topography of the specimen surface. Consequently, the image contrast 
corresponds to the specimen composition and surface topography. 

Let us place two detectors A and B symmetrically with respect to the incident beam and detect 
signal intensities of backscattered electrons. It is seen that the sum of the signal intensities detected by 
the two detectors corresponds to the specimen composition, less the influence of the surface topo­
graphy. The difference between the signal intensities detected by the two detectors does not inclu­
de the influence of the specimen composition, either but corresponds to the difľerential waveform of 
the surface topography. 

3 Contrast of Secondary Electron I mage 

Among many factors that govern the contrast of secondary electron images, the following are 
the principal ones: 
a. Contrast Due to Surface Topography 

The incident angle of the electron probe largely governs the amount of secondary electron emis­
sion; the larger the incident angle, that is, the doser to the specimen surface 1s the electron probe, 

the more secondary electrons are emitted. Thus, most spherical specimens, when observed with 
high energy incident electrons show a ring-shaped image with a bright circumference. 

Note also that the contrast of the secondary electron image is first of all determined by the spe­
cimen surface topography. 

b. Contrast Due to Atomic Number 
It is known that the yield of secondary electrons emitted from the specimen varies depending 

on the elements contained. However, since this d ifference is not large and is screened by molecules 
.idsorl:ed on the sr:ecimm surface, most secondary electron images do not show sucha high contrast 
as backscattered electron images do. Difľerences in the specimen composition, however, can produce 
a contrast, due to the secondary electrons which are emitted by the medium of the ,backscattered 
electrons as descriced in the next section. 

c. Atomíc Number Contrast Utilizing Backscattered Electrons 
The secondary electrons emitted from the specimen surface can be classified into two groups 

by the process of their generation: those excited directly by an incident electron, and those exited 
by blackscattered electrons. 

The extent of contribution of backscattered electrons to the generation of secondary electrons 
depends upon the kind of specimen. It is reported that their contribution is four to six times that 
of the incident electrons. Therefore, it seems reasonable that a secondary electron image includes 
a considerable amount of information available from a backscattered electron image. 

Signals which contribute to the formation of a secondary electron image can be class ified into 
five groups as shown in Fig. 12. Among these groups, Ss, B1 and B 2 can be separated from S1 and 
S2, but S1 and S 2 cannot be separated from each other. As shown in Fig. 12, only S1 and S 2 con­
sists of secondary electrons emitted from the specimen. The other groups all give information from 
only backscattered electrons. The group S 2 also contains information from backscattered electrons. 
An ordinary secondary electron image is produced by all the five signal groups, S1, S 2, Ss, B1 and 
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B2, and even if S3, B1 and B2 are removed, the secondary electron image still contains information 
from backscattered electrons due to group S2 • This results in a contrast due to atomic numbers 
appearing in a secondary electron image. 

d . Contrast Due to E!ectric and Magnetic Field 
With regard to a specimen which, like a transistor, has a potential distribution over its surface, 

portions having a positive potential are prevented fron1 emitting secondary electrons and therefore 
appear bright. T his results in voltage contrast of a secondary electron image due to the potential 
distribution on the specimen surface. 

Fig. 13 shows the measured intensity of secondary electrons when different voltages are applied 
to pieces of copper block in an experiment on a simplified voltage contrast phenomenon. It is known 
that thc potential distribution on the specimen surface not only governs the yield of secondary elec­
trons, but also the detector efficiency of capturing the secondary electrons. Namely, a change of 
the potential distribution on the specimen surface causes a change in the electric field distribution 
between the specimen and detector , and th is affects the trajectories of the secondary electrons, thus 
changing the detector efficiency of capturing secondary electrons. 

Magnet ic field dis tribution on the specimen surface can also be observed on the secondary electron 
image. 

e. lncreased Brightness o/ Projecting Swfaces Due to Electric Field Concentration 
As was descri bed before, since a positive potential is given to the front of the detector for secondary 

electrons, (the resultant electric field extends over the specimen surface. This electric field is natu­
rally concentrated on the edges and needle point-like portions, thus accelerating the em ission of 
secondary electrons. Consequently, the needle po int-like portions on the specimen surface appear 
remarkably bright and some of the edges a ppear to be rimmed with bright fringes. 

f. Contrasf Control by Electronic Circuits 
The contrast can be contro lled also by electronic ci rcuits , e. g. by "garnma control" , DC level 

con trol or band- wid th co ntrol . 

4 Co ntrast o ľ Absorb e d Elect r o n I mages 

The intensity oť absorbed electrons, ia, as descr ibed before is expressed by 

ia = l o - (ib + Í3 + il) 

lf the specimen is sufficiently thick iL = O; thus 

i~ = [0 - (ib + i) 

Since 10 is a constant, the adsorbed electron image to be obtained is a mixtu re of a backscattered 
electron image and a secondary electron image having their white and black portions reversed. 

Although the double amount of inforrnation is contained in the absorbed electron image due 
to the above reasons, its analysis is ofcen considerably difficult. 

Data Processing Unit 

Based on a data processing device like a stored program computer, this unit is used for easier 
utili zation of ttc obtained informations. I t is' applieď to topographic analysis, quanti tative correction 
f or X-ray spectromecry, etc. One example of three-di~,e~sional topographic analysis is the stereoscopic 
observation and mearnrement of a specirnen which make most of che large depth of field of the SEM. 

In case of the electron image, an incident electron probe with a n extremeJy small opening angle 
can ce used for image formation due to high counting efficiency of signal e!ectrons which permits 
the intensity of the incident electrons to be minimized. As a result, the depth of ficld .becomes 
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so large as to provide a clear image of a cubic space with the above depth of field. Therefore, if two 
scanning micrographs are taken with the electron probe with different incident anglcs, it is possible 
o carry out stereoscopic observation through a stereoscope, quantitative measurement of t h e spe­
cimen surface depth , and the preparation of three-dimensional maps of the specimen surface 
depth (contour maps) . 

Generally, scanning micrographs /or stereoscopic observation measurement are taken by changing 
the specimen tilting angle under an incident probe with fixed direction. The same result can be ob 
tained also when the incident probe direction is changed whi!st the specimen tilting angle is kept con­
stan t. A raster by the electron probe on the specimen is divided into two groups one · of which is 
composed of the odd number scanning lines and the other group of the even number lines. The inci­
dent electron probe must have a different incident direction in the two groups which correspond to 
trasters on two cathode-ray tubes. 

The other examples of topographic analysis include the measurement of grain size distr ibution 
measurement of the area of different phases and measurement of blood corpuscles, etc. (Fig. 14) 

How complicated topography the SEM can analyze when connected with a computer, may depend 
entirely upon the future development of software for the analysis. 

In the field of X-ray spectrometry, measuring operation is now being au tomated as well as the 
correct ion and analysis of the measurement results. The following Table shows an example of the 
accuracy of the X-ray microanalysis of stainless steel which was corrected for absorption, atomic 
number and fluoresc,nce excitation effects. In Table 1 both the uncorrected and corrected values are 
compared with the result obtained by precise chemical analysis. Tab, I. shows also the corrections 
of the above X-ray microanalysis results. 
If an X-ray microanalysis is made very carefully, 75 to 85 1/o of the corrected values of the measured 

results wi ll be within a of ± 5 1/o error. 

1 

Weight percentage by XMA 

1 

Element 
Corrected U ncorrected 

24Cr 16.260 13.306 
25Fe 81.900 83.534 
2sNi 0.199 0.271 

Tab. 1. Correctrion of X-ray microanalysis re­
uslts by a stored program computer. Specimen: 
Stainless steel, N. B. S. standard N o. 4 
Absorption correction, atomic number correc­
tion and fluorescence excitation correction 
were carried out. 

Energy 
source 

Detection 
(object) 

Weight percent- Relative error 
betwen XMA age by chemical and chemical analysis analysis 

1 13.31 -0.02401/o 

j 
83.52 +0.0133 ~,,;; 
0.28 - 2.98001/o 

1 

Tab. 1. Korekcia výsledkov rtg. mikroanalýzy 
prevedená malým samočinným počítačom 
(s vnútorným programovaním) pre nehrdzavejú­
cu oceľ - štandardu N. B. S. č . 45. Korekcia 
bola prevedená na absorpciu, atómové číslo a 
flu orescenciu . 

Fig. 15. Block diagram of 
a computer contro lled elec­
tron probe instrument. 

Experimenter 

Obr. 15. Bloková schéma 
prístroja typu elektrónovej 
míkrosondy riadeného samo­
činným počítačom. 
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a 

C 

Fig. 14. Image processi ng by compu ter. a) 
Composition image produced by backscattered 
electrons, showing three image phases (white, 
gray and dark). Specimen: Al-Cu alloy. b) 
When processing image, (a), the gray phase 
is changed into white, and the white and dark 
phase into black. This processing is one of 
the steps for measuring the area of a certain 
phase. c) Measurement of particle size dis­
tribu tion of grains with moderately complica­
ted shape. The white line under the grains shows 
that the grains were counted by the computer. 
This is image was measured by a program 
where only those grains larger than a certain 
size were counted. 

b 

Obr. 14. Spracovanie obrazových informáci 
pomocou samočinného počítača. a) Obraz 
skladby analyzovaného materiálu vytvorený 
odrazenými elektrónmi (3 fázy). b) Počas 
spracovania obrazových údajov predošlého 
snímku sivá fáza sa elektronicky premení na 
bielu a tmavá a biela v čiernu. Tým sa splnili 
prvotné podmienky k plošnej analýze prvej 
fázy. Zostáva ešte odfiltrovať zbytky po bielej 
fáze viditeľné ako biele obrysy. c) Meranie veľ­
kostnej distribúcie zŕn o zložitejších tvaroch. 
Biele vodorovné čiarky pod útvarmi označujú, 
že: 1. častice sú správne počítané 2. ktoré 
častice sú väčšie ako zvolená, predom nastave­
ná hranica. 
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Automated E!ectron Probe System 

As mentioned so far, the function s of the SEM and XMA have already been combined in to one 
instrument, i. e., the EPI and the <lata processing based on the computer is now coming into a wide 
use, along with the operational au tomation of the EPl. (Fig. 15) In addition, there is an increasing 
demand that the EPI possess the function of a machining equipment, as well as of a measuring 
instrument. 

LITERATURE 
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Mineralia slovaca, 5, 4-, 54-5~550 (l 973) 

Size distribution measurement and the Humphries' micrometer eyepiece 

DE R EK WILL!AM H UMPHRIES * 

( I Fig, 1 Photo) 

Meranie zrnitostnej distribúcie a aplikácie Hl1mphriesovho mikrometrickéh o okuláru 

Úvodom práca charakterizuje problematiku zrnitostnej analýzy a niektoré možné 
defin ície pojmu „veľkosť zrna" spolu s opisom niektorých semimanuálnycl1 optických 
prístrojov na zrnitostnú analýzu . 

O pis a charakteristika Humphriesov ho mikrometrického okulára tvorí hlavnú časť 
článku. Je to prístroj na semiautomatickú mikroskopickú zrni tostnú analýzu na výbrusoch, 
nábrusoch alebo voľných zŕn. Skladá sa (obr. l) z vlastného mikrometrického oku lára 
(1 ), kde sú uložené 2 pohyblivé vcr tikíln ~ rysky na meranie priemeru zrna (najčastejš ie 
Feretovho) a jedna horizontálna referenčná ryska; nastavovacieho kotúča (2), ktorý je 
spriahnutý s ryskami a kto rý kóduje veľkosť zfo po nastavení veľkosti zrna (jeho točením); 
spínacieho tlačid l a (3), po stlačení ktorého registra::ná jednotka (6) zaradí veľkosť zrna 
do jedného zo 16zrnitostných tried usporiadaných do radu s koefi:ientom '!) 2. Skutočná 
veľkosť čas tíc je závislá od zväčšen ia objekt ívu a dľžky tubusu mikroskopu. Nastavením 
pohyblivej časti tubusu možno koincidovať opísanú veľkostnú škálu s Krumbeinovou 
"fí' škálou, ktorej vlastnosti sú v článk u opísané . Prístroj možno kalibrovať pre každý 
objektív pomocou mikrometrického stolčeka. Za 1 hodinu možno analyzovať až 1000 zŕn . 
Veľkou výhodo u prístroja je jednoduch osť a cenová pr ís tupnosť. 

Prístroj je pripoj iteľný na všetky druhy mikroskopov (rnonokulárne alebo binokulárne) 
a meranie možno robi ť za každého druh u osvetlenia. Záverom sú podané príklady apli ­
kačných možnos tí zariadenia. 

lntroduction 

The measurement of the distribution of particle sizes is a familiar and impor tant aspect of the ana­
lysis of a wide variety of natural and rnanufactured products. 

Sieving, sed imentation and elutriation are well k nown m~thods fo r par ticle size analysis of dis­
ággregated or 'loose' material, but clearly they a re no t app!icable to continuous 'networks' of 
grains or cells as in a rock, a metal, or plant and anima! tissue, with or with out gas or fluid inclusions, 
pore spaces or matrix. For such materials it is necessary to measure each grain ind ividually. The 
acquisition of data with a microscope fitted with a graticule is extremely slow and it is not surprising 
that such measurernents are avoided whenever possible. Severní atternpts have been made to in­
créase the rate of microscope data collec:,ion by partia! au tom,tiorr arrd a review of some of 
these instruments has been given elsewherc (O. W. HUv!PHRrEs, 1969). 
-IĎrecent years , fully automatic image analysis devices have bcen developcd which wiII carry out 
particle sizing operations at high speed. Unfortunately, the very high cost of these instruments has 
tended to restrict their wide application. 

* Dr. Der ek William Hu m p hr i e s, T he University of Sheffield, Mappin Street Sheffield_ 1,'.England 
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lnitial Design Considerations 

In determining particle size distribution, it is common practice to group the indivídua] size mea­
surements into classes to permit the subsequent use ot statistical measures. Therefore there appears 
to be Jittle point in measuring each grain to a high degree of accuracy provided it can be placed 
into its correct size class. -

In modem studies of sediments it is usual to define these classes in terrns of a geometrie scale 
rather than a Iinear one and to use the 'phi (rp) scale' ofW. C. KRUMBEIN (1934, 1938). In this scale 

the Iimits of each class increase or decrease by a factor of,)2. For greater precision each class can be 
sub-divided into 1/4 rp units with a factor of ':)z. The (p-scale itself is a simple logarithmic eon: 
version of the standard scale of sizes used for sieves. Thus rp ~ - log 2 (, where ( is the size in milli­

meters. Part of the rp-scale, together with the 1/4 (p-scale for sieves of the ASA and BSS range 
as follows: 

Sieve size (mesh) 8 10 12 14 16 18 22 

Size in mm 2.00 1.68 1.41 1.19 1.00 ,j 0.840 0.707 

rp-scale -1.00 0.00 

l 
4 rp-scale -1.00 - 0.75 -0.50 -0.25 0.00 0.25 O.SO 

An advantage of this scale is that class size Iimits are a simple cycle of numbers , each differing frorn 
the next by a value of0.25 units. The negatíve sign in the definition makes the rp values of the smaller 
·particles (that is;-the- ones most commonly measured by sieves or microscope) posi tive. 
;- This scale was adopted in cksigning the micrometer eyepiece and is preferred, but it will be shown 

Iater that althoug the size classes will be related by a factor of ':)2011 the millimeter scale (or 1/4 1/J 

units of the Krumbein scale), their absolute values need not be those of the standard sieve sizes. 
It will also be shown that the factors controlling the absolute sizes of the classes depend on the exact 
magnification of the microscope objective and on the tube Iength of the microscope. 

The second basic design factor concerns the particular parameter of a grain that it is desired to 
measure. It is common practice to ex press the size of a particle in terns of a single linear measurement. 
If the particle is sectioned as in ' a thin section or a polished surface, the dimensions of the section 
measured will not necessarily have any direct relationship to the dimensions of the grain from 
which the· section was cut. For this reason, a number of 'statistical parameters' of grain size have 
been introduced, but_ their precise relationship to the 'true' size is still not fully defined. 

The micrometer eyepiece has been designed to permit the measurement of several (linear) parame­
ters. The various measures are summarised below. 

Grain size parameters 
(a) Direct linear measures for use with ' loose' grains 

l. Long axis: the maximum overall length of a grain independent of its orientation. 
2. lntermediate axis; the maximum dimension of a grain in a direction perpendicular to the 

long axis. 
3. Short axis; the maximum dimension of the grain in a direction perpendicular to the plane 

containing the long and intermediate axes. 
It is usually not possible to measure all three axial dimensions simultaneously. Suitable techniques 

for handling small particles have been described by C. W. H . HuLBE (1955) and D. W. H UMPHRIES 

(1966) 
(b) Statistical linear measures for use with sectioned grains (Fig. 1) 

1. Martin's statistical diameter (G. MARTIN, et al. 1928). 
2. Fereťs statistical diameter ( I. R. F ERET 1931). 
3. The maximum horizontal intercept (W. C. KRUMBEIN, 1935). 
4. The horizontal intercept 
5 The apparent long axis (e. g. M . A. RosENFELD 1953). 
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1 1 ,--d------, 

Martin's statisticol Fereťs statisticol Maximum horizontol n ~ 0;" .. := 
O~-b \::) 

r-d::j . 
Horiz:ontol intercept Apparent_ long 

OXIS 

Nominal diameter 

Fig. 1. Statistical measures for grain size de­
scription. d - grain diameter, ab is the re­
ference line on which the horizontal intercept 
is measured. 

Obr. 1. Štatistické deskriptory zrnitosti. d -
priemer zrna, ab je referenčná priamka pozdÍž 
ktorej sa robí meranie horizontálneho prie­
sečníka. 

Of these measures, Feret's statistical diameter is probably the easiest to determine and is very 
comrnonly used. It is said by H. HEYWOOD (1946) to deviate fro rn the nominal section diameter 
(see below) by about 12 1/o. 
(c) Measure based or the projected area of the grain. 

1. The nominal sectional diameter is the diameter of a circle of the same area as the grain 
projection. It has been used in the Zeiss- Endler particle size analyser (F. ENDTER and H. 
GEBAUER„ 1956) and by A . HéiRSTEN (1960). 

I t has been noted a!ready that the relationship between a size distribution of sectioned grains 
and the ' true' size distribution of the grains is not yel a completely sol ved problem. Some progress 
has, however, been made with the size distribution of sections of spheres and ellipsoids (see E. E. 
U NDERwooD, 1970, for discussion). 

The Semi-Automatic Micrometer Eyepiece 

The instrument is housed in a small light-weight aluminium box which can be attached to lhe 
eyepice tube of the microscope by means of a short tube and clamp (Fig. 2). The box, which is 
fitted with ils own x 10 Kellner eyepiece, can be placed to the left or the right of the microscope 
according to which eye the observer chooses to use. It can also be attached to a binocular microscope 
when a short length of tube to carry the second eyepiece can be placed in the eyepiece tube not occu­
pied by the micrometer. 

Two pa1 allel vertical reference lines in the eyepiece micrometer are used to measure the grain 
image. A horizontal line is also present. The spacing of the vertical lines can be varied by rotation 
of the handwheel on the top of the instrument case. The linkage between the reference lines and the 
handwheel consists of light-weight frames to which are attached follovers running on the edges of 
two specially designed cams. 

The cam is so designed that 20° of rotation of the handwheel brings about a shift in the reference 
lines equivalent to J/4 <p units in the image plane of the microscope. The total movement is limitede 
to 320° by sto ps. The range of 320° is divided into 16 classes . A rod with a push-button passes through 
the centre of the handwheel and carries at its lower end an arm to which is attached a knife edge 
and an electrical contact. Pressure on the spring-loaded push-button guides the contact on the arm 
onto one of sixteen contacts arranged outside the crown wheel. Each of these contacts is connected 
with an electromechanical counter in the counter bank. A seventeenth counter sums the total counts 
over the whole bank. 

Should the size of a grain being measured coincide exactly with a 1/4 <p unit, the knife edge on 
'!he contact arm throws the arm at random to one side or the other of the knife-edged teeth of the 
crown wheel. 
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Setting up and Range fo Size Measurement 

Fig. 2. The H umphries' 
Micrometer Eyep iece. 
1 The eyepiece and 
the hairlines (not visib le). 
2 - T he sizing hand whee l. 
3 - The contact (stan) 
button . 
4 - lnstrumen t housing . 
5 - T he sizing ca m (ho used). 
6 The counter ba nk. 

Obr. 2. Hu mphriesov mik­
rometric ký okulár 
1 - Ok ulár s pohyblivými 
ryskami 
2 - Kotúč na nastavovanie 
rys iek, tj. veľkosti zrn a 
3 - Registračné t lač ítko 
4- Teleso mi krometrického 
okuláru . 
5 - Triediaca jednot ka 
6 - Počí tacia jednotka 

T he micrometer eyepiece is insened int o the eyepiece tube of the microscope and light ly clamped 
into position . The microscope is then focussed on a stage micrometer with the reference lines at 
their maximum spacing. With many objectives it is found that the refe rence line spacing is close 
to an exact ¼ rp unit and can be made precisely so by slackening the clamping screw and ra ising 
or lowering the eyepiece micrometer in the eyetube of the microscope. It will be necessary to refocus 
the microscope throughout this operation. When coicidence is obtained the micrometer is reclamped 
and this adjustment is not disturbed while the particular objective is in use. I t will be no ted that 
the adjustment is thus made by varying the tubelength of the microscope. With microscopes fi tted 
with a rack and pinion to adjust the tube lcngth great care must ge taken that this adjustent is not 
disturbed once the micrometer is set up. In use, the side of grains or the sect ion is traversed ac ross 
the field of view using the mechanical stage and as each grain comes to the centre of the field the re­
ference lines are adjusted until they just touch the image of the grain at te position for the part icular 
parameter being measured (Fereťs diameter is the easiest to use). The contact button is pressed 
and the grain is automatically counted in the appropriate size class. lt has been found that objectives 
of nominally the same magnification by the same maker vary considerably in true magnifica tion. 
Thus it may be possible to set the scale to exact 1/4 rp units in cases of d iffi:ulty by changing the 
objective. However, in the event of this not being possible, a new scale can be calculated by setting 
up as before, noting the stage micrometer dimension at the maximum opening of the reference iines 
and taking this value as the initial value of the scale. The complete scale is calculated by dividing 
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.this va]ue by Vie = 1.189) to give tbe lower limit of the first (coarsest) class and repeating this over 
sixteen classes. Alternatively, the phi value can be calculated from the identity given earlier and the 
class limits determined simply by adding the value of 0.25 1fJ units successi vely. 

The eyepiece can thus be se t up for any objective of any magnifi~ation either on the exact scale 
ot 1/4 lfJ units or on a calculated scale. With a x 95 objective the lower limit .:of the scale of sizes 
is approximately 0.004 mm . The overall range of size that can be measured with any single objective 
is in the ratio of 16: l. If the range of particles present in any prepara tion exceeds this limit , then the 
part icles larger and smaller than the limits of the micrometer can be counted manually if few in 
number (i. e. counted as 'greater than ' or 'smaller than') or included in the li rni ting classes which then 
must be regarded as open ended. At present is it not possible to change objective during an analys is 
and if it is desired to count larger or smaller particl es by changing the objective, this objective must 
be calibrated by movement of the micrometer and a new analysis commenced . I t has been found, 
however, that in many routine analy,es on particular materials , once a sui table objective has 
been chosen, it is rareiy necessary to change it. 

Accuracy of Measurement 

The accuracy of the instrument depends essentially on the profile of the ca m and the position 
of the crown wheel teeth. The maximum error for any d ivision between classes a t the coarser end 
of the scale is Iess than 1 '.½ of the true size at that position and Jess than 2 '.½ at the fine end. 

The Counter Bank 

The seventeen connters are set up in a 4 x 4 bank wi th the to talising counter above them (Fig. 2). 
Al! counters can be reset to zero after each analys is. Each of the counters has its own push-button 
by which it can be operated independently of the eyepiece for simple counting of phases or attri­
butes such as color or shape. The 4 x 4 arrangemen t allows simultaneous counting of two attri­
butes such as roundness and sphericity over a li mited number of classes . 

Counting Rate and Grain Count 

The measurement of the long axis involves the rotation of the microscope stage and it should be 
noted here that the eyepiece micrometer should not be rotated in the eyepiece tube si nce th is wi ll 
upset the sett ing of instrument as well as cause wear to the tube . About 400 grains per hour can be 
measured without undue fa tigue. Tt is howcver, much quicker and simpler to count grains using 
the statistical measures and about 1000 grains per hour can be coun ted using Fereťs diameter. The 
counting rate is measurably reduced if large areas of empty slide have to be traversed. Not su r­
prisingly, counting grains in conti nuous networks is quicker than counting Ioose grains. The coun­
tingTrate using an ordinary eyepiece scalc, pen and paper and allowing ti me fo r class ification is 
rarely more than 100 grains per hour, and often fal!s to 30 grains or less per bom after a prolong­
ed speli of measuri ng. 

The nurn ber of particles to be classified is determined by the purpose of the analysis and the accu­
racy required. M . A . RosENFELD (1 953) quoting W. J. D I XON and F. J. MASSEY (1951) suggested 
tha t the minim um number of grains would be that which satisfies specificd confidence lim its of the 
mean and this topics is discussed by_E. E. U N DERwooo (]970) However, it appears that most authors 
rcgard a count of 400-500 grains per ana!ysis to be adequate. 

Concluding Remarks 

The microrneter eyepiece greatly increases the rate of counting particles for grain-size distribution 
determinations compared to fixed graticule methods. It enables the operator to retain full control 
over the analysis, a feature of considerable importance where it is necessary to size a single component 
in a multi-component system where differentiation of components may require the full resources 
of the polarising microscope. It also enables a check to be made on the performance of fully auto­
matic image devices and to select materials suited to their high-speed capabilities. Furthermore, 
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the comparatively low cost of the instrument puts an efficient means of particle siw analysis within 
reach of many laboratories which hitherto have rejected microscopic methods as too slow and too 
tedious yet were prevented by financial considerations from entering the field of fully automatic 
image analysis or considered_that these instruments were incapable of solving their particular prob­
lem. 
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Rozbor niektorých prevádzkových vlastností prístrojov typu mikrosondy s osobitným 
zreteJom na kvantitatívnu analýzu nerastov 

(8 obr., 8 fot. a 7 tab. v texte) 

GEJZA M. TIMČÁK * - ZDENEK KOTRBA** 

The applicability of microprobe type instruments to quantitative-mineral analysis 

A comparison of perforr,~ance characteristiques of various microprobe type instruments 
is given and their suitability for mineral analysis discussed . The paper deals with those 
technical parameters of the 'microprobes' which are considered to be of greatest importan­
ce for routine and in-plant work. Further the applicability of energy-dispersive X-ray 
spectrometer systems and ion microprobes to mineral research are described. 

Mikroanalytika geologických vzoriek je už natol'ko rozvinutá, že možno vyčleniť mikro­
analyzátory vzlášt vhodné na tieto účely. Pri voľbe riintgenového m ikroana lyzátora treba vychádzať 
z charakteru analyzovaných vzoriek. Volený mikroanalyzátor musí umožňovať čo najkvali tnejšiu , 
najkomplexnejšiu a pritom čo najrýchlejšiu analýzu. 

Základy riintgenovej analýzy tohto druhu položil H. MOSELEY (1913) zis tením možnosti chemickej 
analýzy rozborom rtg spektra budeného bombardovaním elektrónov. Základy rozvoja mikroana­
lyzátorov možno hľadať v zdokonalení fluorescenčnej riintgenovej analýzy a v rozvoji elektrónovej 
mikroskopie v štyridsiatych rokoch tohto storočia. Fluorescenčná riin tgenová analýza bola rozšírená 
použitím väčších analyzačných kryštálov, presných spektrografov, vývojom detektorov a zhodnoco-
vacích jednotiek. , 

Rozvoj elektrónovej mikroskopie tiež značne urýchlil vývoj konštrukcie riintgenového mikro 
analyzátora. Zásluhou vývoja elektrostatických šošoviek, ich zaostrovacich a zobrazovacích vlastnos­
tí bolo nakoniec možné zaostriť elektrónový zväzok v priemere as i jedného mikrónu, a tak , vzni kla 
elektrónová sonda. V tom čase Smith a Oatley zostrojili rastrovací mikroskop použi tí~ de tek­
cie odrazených elektrónov. 

Myšlienka spoj iť elektrónový mikroskop s riintgenovým spektrálnym analyzátorom ~ vznikla 
v roku 1947. J. HILLJER vo svojom patente navrhuje meranie vlnovej dÍžky a intenzity riin tge­
nového žiarenia vzbudeného v určitom objeme vzorky, kam dopadá zaostrený elektrónový 
zväzok. Obr. 1 vysvetľuje podstatu tohto riintgenového mikroanalyzátora. 

Túto myšlienku konštrukčne realizovali R. CASTAING a GUINER (1951). Na svoje prvé pokusy 
použili upravený elektrónový mikroskop s elektrostatickými šošovkami, čím vytvorili statický 
riintgenový mikroanalyzátor. 
Zároveň s R. CASTATNGOM na tomto probléme pracoval aj r. B. BOROVSKIJ (I 956), ktorý vyvinul 

obdobný prístroj. Elektrónový lúč sa zaostroval dvoma šošovkami. Vybrané miesto na vzorke 
sa pozorovalo metalografickým mikroskopom s objektívom s dlhou ohniskovou vzdialenosťou 
a'pomocou zrkadla umiestneného pred vzorkou. R ontgenové žiarenie bolo analyzované nepohybli: 
vým:, kryštálom zakriveným na priemer 300 mm. Elektrónooptický systém a detektor pu lzov bol 
umiestnený na. pohyblivých ramenách. Týmto prístrojom vybaveným elektrickým posuvom vzoriek 
bolo možno robiť lineálnu analýzu. Prístroj je znázornený na obr. 2. 

* Ing. Gejza M. T i mčák, Laboratórium pre výskum nerastných surovín, Banícka fakulta VŠT, 
Švermova Sc, Košice. 
** Ing. Zdenek Kotrba, Ústrední ústav geologický, Hradební 9, Praha 1. 
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Obr. 2. Pohl"ad na Borovského mikroana lyzátor 

Fig. 2. Borovski's X-ray microprobe 
1 - elektrónové delo (electron columm i. 2 -
kryštál (crystal), 3 - detektor (detector) . 

Obr. J. Schéma Hillierovho räntgenového 
mikroanalyzátora 

Fig. J. Pri ncipal scheme of the Hillier rnicro­
analyser J - zdroj elektrónov (electron gun), 
2 - 4 - e lektrónové šošovky (electron !enses), 
3 - zväzo k elektrónov (electron beam), 5 -
5 - vzorka (specimen), 6 - rtg žiaren ie (X­
rays), 7 - rtg spektrometer (X-ray spectro­
rneter), 8 - kryštá l (crystal), 9 - fotog rafická 
doska alebo detektor (photographic plate or 
ion chamber). 

Po období pr ielrnpníckycb prác sa prístroje to hto druhu začali konštruovať v laboratórnom me­
radle. Vyvinuté prístroje sa vyznačovali odl i šnosťou koncepcií (pozri L. s. BIRKS 1963). L s. BmKs 

a J. F . BROOKS (1 957) zostroji li pristroj s jcdnotľ šošovkou a s rozlišovacou schopnosťou 5 µrn, a ko 
aj prístroj s dvo ma šošovkami, k torý mal rozliovaciu schopnosť l µm. 

Od rok u 1956 sa räntgenové mi kroanalyzátory vyrábajú továrensky. Naj novšie elektrónové 
mikrosondy sú osadené a vybavené ce lým radom nových funkčných jednotiek , umožňujú nové 
analytické prís tupy a majú s p ôvodnými mikroanalyzátorrni spol očný iba základný princíp. V elek­
tronickej čas ti sa v súčasnosti používajú väčšinou integrované obvody umožňujúce širokú aplikáciu 
číslicovej logiky. Aj mechanické časti sú overa dokonalejšie; reprodukovatel"nosť polohy vzorky 
sa pohybuje v rozmedzí ± 0, 5 1-1rn; reprodukovatel"nosf polohy spektrometrov ± 0,005°. 

R. M. DOLBY C 959) opísal nový aspekt räntgenovej analýzy ; namiesto disperzie vlnovej c!Ížky uplat-
1.if clisperziu energie.vzbudeného räntgenového žiarenia, ktorá charakterizuje jednotlivé prvky podob­
ne ako ich vlnová c!Íika. Táto metodika je už pomerne dôkladne prepracovaná (J. c. RUSS 197 1) . Na 
detekciu sa namíesto konvenčných scintilačných a proporcionálnych detektorov používajú polovodi­
čové snímače (Si / Li alebo Ge/Li). Funkčný princíp detektora je znázornený na obr. 3. Rozdiel medzi 
ci tlivosťou konvenčných a polovodičm ých detektorov je zrejmý z obr. 4a a 4b. Priemyselne vyrábané 
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Obr. 3. Elektronická funkčná schéma polovo­
dičových detektorov (podľa ORTEC) 

Fig. 3. T he funct ional scheme of the semicon­
ductor radiation detector. (An X-ray, entering 
the detector produces free charge carriers, 
linearly proportional in number to the energy 
of the X-ray, which are then collected on the 
electrodes . The resulting charge is coJJecled 
by the preamplifier which converts it by inte­
gration to a voltage pulse.) 

600 

.v 

Cr Mn Fe Fe Ni Cu Zn Zn 
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Obr. 4b . Vplyv rozlišovacej schopnosti detekčné­
ho systému na senzitívnosť energetickej analýzy 
(základ ňa kriviek je posunutá l 
C - počet pulzov. E - energia 

F ig. 4b. A comparison of ,ystem re,olution 
on adjace□ t e leme□ ts (afier KEVEX) 
C - coums. E - e □ ergy 

/j\ Ag 16 

Scintillation Nal (Tl) /, \ 

~ i\ 
Gas Proporti on al Xe ~ / .1

/ 

Sem iconductor 
Si (Li-drifted ) 

1 1 

1 \ 

~Jjl •~~~~ 
100 200 300 400 

Obr. 4a. Porovnanie rozlišovacej scho pnosti 
jednotlivých typov detekto rov (podľa Nuclear 
Diodes) . 

Obr. 4L . P rík lad inš talácie .. nedisperznej" jed­
notky tKEVEX) na kla,1ckej m ikroso □de 
tAR L: EMX-SM) 
1 - detektor energie ng 1iarenia. 2 - kon-
ventný spektrometer 

Fig. 4c. The installatioo of a ' nondispersi ve' 
un11 on a micro prob1e 1 - 1he ·no □ dis pers i ve ' 
etector housmg. 2 - the ·ctrsper,ive· spectro­
meter 

553 



jednotky na energetickú räntgenovú analýzu sa zhotovujú v dvoch variantoch: ako jednotky, ktoré 
slúžia ako prídavné zar iadenia k räntgenovým mikroanalyzátorom (obr. 4c), rastrovacím elektró­
novým mikroskopom alebo konvenčným elek trónovým m ikroskopom; alebo ako samostatné 
jednotky s vlastným zdrojom räntgenového a lebo rádioaktívneho žiarenia. S~hém1 typického pr­
stroja je na obr. 5. Porovnanie technických a niektorých prevádzkových parametrov energetických 
rtg analyzátorov (používa sa aj termín „nedi.sperzné")je v tabuľke I, II. Uvedené prístroje sú na rýchlu 
semikvantitatívnu analýzu ideálne. 

f. LECTRON 
EXCITAT ION LIOUID 

OETECTOR 
S 1 (L1) 

CRT DISPLA':' 
OF SPEC TRUM 

MULTICHANNEL 

ANALYZ[R 

OtGITAL PR!N TOUT 
OR OTHER OA.TA 

OUTPUT 

Obr. 5. Funkčná schéma typ ického rtg ana ly­
zátora (EDAX fy Nuclear Diodes) 

Fig. 5. The block diagram of a typical energy 
dispersive x-ray analyser 

Obr. 6a. Iónová mikrosonda 
IMS 300 fy CAMEEA 

Fig. 6a. The CAMECA 
Ion microprobe IMS 300 

R. CASTAING - G. SLODZIAN (1962) opísali ďalší prístroi mikrosondového typu , pri ktorom použili 
namiesto elektrónovej sondy zväzok iónov. Primárny lú~ iónov vyráh pri dopade na vzorku prúd 
sekundárnych iónov, ktoré sa potom oddeľujú a analyzujú v upravenom hmotovom spektrometri. 
Dnes poznáme už viac konštrukcií iónových mikrosond (H. LIEBEL 1967, c . A. ANDERSEN - J. H. 
HINTHORNE 1971), ktoré pracujú najčastejšie s argónovým alebo kyslíkovým ( + alebo - ) zväzkom 
iónov. 

Hlavnou výhodou iónového mikroanalyzá tora je schopnosť analyzovať všetky prvky periodickej 
sústavy, hlavne všetky ich izotopy. Ďalšou jeho výhodou je presnosť a citlivosť, ktorá sa v niektorých 
prípadoch pohybuje až do nízkych ppb oblastí. Sériovo vyrábané iónové mikrosondy umožňujú 
skoro všetky druhy meraní, ktoré sa dajú robiť na räntgenových mikrosondách. Výhodou räntgeno­
vého mikroanalyzátora však zostáva, že napríklad intenzita budeného rtg žiarenia je úmerná kon­
centrácii príslušného prvku vo vzorke, a ďalej to, že analytické metódy sú preň už prijateľne štan­
dardizované. Úbytok materiálu pri jednej analýze iónovým mikroanalyzátorom predstavuje asi 
10-11 g. Odleptávanie iónov na povrchu vzorky umožňuje študovať aj migráciu atómov. Rozloženie 
jednotlivých prvkov do hÍbky možno sledovať zo závislosti koncentrácie prvkov od hÍbky erózie 
primárnym iónovým zväzkom. Funkčná schéma iónového analyzátora (obr. 6a) je na obr. 6b. 

V prítomnosti treba počítať aj s možnosťou aplikácie Augerovej elektrónovej spektroskopie, 
pri ktorej sa využíva jav, že energia Augerových elektrónov (P. AUGER 1925) vzbudených pri dopade 
elektrónového lúča na povrch vzorky sa môže použiť na identifikáciu atómov, z ktorých holi elektróny 
uvoľnené (SIEGBALM et al. 1967, D. R. BEAMAN - J. A. !SAS! 19.71). Túto metód u možno výhodne 
použiť na analýzu tzv. ľahkých prvkov (v tomto prípade s atómovým číslom menším ako 32). Hranica 
dokázateľnosti sa zvyčajne pohybuje od 10 do 1000 ppm. Niektorí výrobcovia rastrovacL:h elektró­
nových mikroskopov (napr. Ultrascan) dodávajú Augerov spektrometer ako doplnkovú jed-
notku. " 
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ION MICROPROBE MASS ANAL YZER 

Ion Source 

Obr. 6b. Funkčná schéma 
iónového mikroanalyzátora 
(TMMA fy Applied Rese­
arch Laboratories) 

Fig. 6b. The block diagram 
of an ion microprobe 

Typy riintgenových mikroanalyzátorov 

Rontgenové mikroanalyzá1ory možno pod ľa typu konštrukcie rozdeliť takto : 
Prvú skupinu tvoria mikrosondy, kto rých elektrónooptický systém je umiestnený v spoločnom 

priestore so spektrometram i. Tieto typy mikrosond majú veľkú vzorkovú komoru, v ktorej možno 
umiestniť väčší počet vzoriek (najmenej 4). Majú dos tatok priestoru na umiestnenie príslušenstva 
v elektrónooptickom systéme, avšak si vyžadujú pomerne dlhý čas na vytvorenie vákua. Tento 
typ elektrónových mikrosond reprezentujú pr ís troje: :EMX-SM fi rmy Ap p I ied Research 0 Labora 
tories (obr. 7a) a XMA-S firmy H itach i a i . 

Obr. 7a. Mikrosonda EMX-SM 
1 - spektrometer, 2 - vzorková komora, 3 zdroj VN, 4 - nukleonika, 5 - ria-
<liaci mini počítač, 6 - ďalekop i s. 

Fig. 7a. The EMX-SM (ARL) 
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.A 
Obr. 7b. Mikrosonda JXASOA (opis pozr i na 
ob r. 7a) 

F ig. 7b. The JXASOA (JEOL) (Fo r explation 
see F ig. 7a) 

Fig. 7c. The MS-46 (CAMECA) 

Obr. 7c . Mikrosonda MS-46 
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Obr. 8. Sovietsky ng mikroanalyzátor MAR-1 (opis pozri rra obr. 7a) 

Fig. 8. The MAR-1 (SASU-RJ) (For explanation see Fig. 7a) 

Druhú pomerne početnú skupiou tvoria mjkrosorrdy so zvislým elek t róoooptickým systémom 
a s oddelenými spektrometrami. Celý elektrónooptický systém je pomerne ľahko prístupný a rýchlo 
demontovateľný. Vzorková komora však býva menšia, a preto do nej možno umiestniť menší počet 
vzoriek. Priestor spektrometrov možno zavzdušniť bez prerušenia činnosti elektrónooptického 
systému. Prístroje môžu byť vybavené viacerými, niekedy až štyrmi spektrometrami . Do tejto skupiny 
možno zaradiť prístroje, ktoré vyrábajú firmy: JEOL Ltd. (obr. 7b), CAMECA (obr. 7c), MAC, 
SASU-RI, ,,Burevesnik" (obr. 8) a i. 

Do skupiny prístrojov s automatickým nastavovaním spektrometrov patrja dva typy mikrosond: 
M icroscan 5 (obr. 9), výrobok firmy CSIL Cambridge, ktorý má posuv spektrometrov, ako aj vzo­
riek zaistený pomocou servozariadení. Elektrónooptický systém je uložený vodorovne. Zaujímavú 
konštrukciu má mikrosonda SEM-2 firmy Asociated Electrical Industries. Prístroj má iba jeden spek­
trometer riadený servojednotkou. Prvky, ktoré sa majú analyzovať, sa volia vopred a spektrometer 
sa posúva do príslušných polôh automaticky. Nevýhodou tohto systému je, že nemožno súčasne 
analyzovať viac prvkov; výhodou je zvýšená spoľahlivosť a jednoduchosť. 

Do poslednej skupiny patria prístroje, ktoré vznikli adaptáciou rastrovacích a konvenčných elek­
trónových mikroskopov. Výhodou je ich univerzálnosť, nevýhodou komplexnosť procesu hodnotenia 
získaných údajov. Ako príklad možno uviesť elektrónovú mikrosondu firmy Siemens - Elmisonde 
a prístroj EMMA-4 firmy AEI; JSM U-3 firmy JEOL alebo ob:nenu prístroja Stereoscan firmy 
CSIL Cambrjdge. 
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Najdôležitejšie technické parametre riintgenových mikroanalyzátorov 

Vybavenie räntgenových mikroanalyzátorov je už pomerne ustálené, takže každý typ poskytuje 
približne rovnaké analyzačné možnosti, t. j . napr. bodovú kvan titatívnu analýzu so zápisom hodnôt 
pulzov, intenzity räntgenového žiarenia, lineálnu a plošnú analýzu, detekciu sekundárnych a odra­
zených elektrónov, registráciu vzorkového prúdu atď. Vybavenie mikrosond ďalšími zhodnocovacími 
jednotkami (napr. energetickým spektrometrom, Augerovým spektrometrom, jednotkou na vyhľa­
dávanie vzácnych minerálov, na modálnu analýzu alebo malým samočinným počítačom) je síce 
možné, ale je do · určitej . miery obmedzené cenou 'prístroja (okolo 100 OOO až 120 OOO US) . 
Na porovnanie možno uvi~sť, že cena prístroja na energetickú rtg analýzu sa pohybuje okolo 20 OOO 
dolárov, cena iónovej mikrosondy okolo 250 OOO dolárov. Pritom jednotlivé typy mikrosond majú 
odlišné konštrukčné usporiadanie, ktoré ich predurčuje na určitý typ práce. Konštrukčné :usporia­
danie má vplyv aj na pracovný postup pri analýze. 

Obr. 9. Räntgenový m ikroana lyzátor M icro­
scan 5 
Fig. 9. The Microscan 5 (Cambridge Scientific 
lnstrumems Ltd .) 

Všimnime si niekoľko dóležitých parametrov z hľadiska analýzy minerálov a hornín. Pr i tej to 
práci sa najčas tejšie stanovuje kvamitativne zloženi e pomoco u ibodovej analýzy, ďa lej · modálna 
analýza. štruktúrne vlastnosti minerálov a hornín , zrnitostné zloženie minerálov a plošné rozložen ie 
prvkov v mineráloch. 
Výstupný uhol elektrónov. Veľkosť výstupného uhla ovplyvňuje podmienky kvantitatívnej 
analýzy. ako aj korekciu absorpcie. Pri väč~om výstupnom uhle dosahuje hodnota absorpčnej 
korekcie nigje hodnoty (obr. 1 O). Podobne rozdiel medzi nominálnou a skutočnou bodnotou urýcb­
ľovacieho napätia ovplyvňuje správnosť výsledku. Jeho hodnota je tiež závislá od veľkosti výstup­
ného uhla. Nerovnosť povrchu ovplyvňuje intenzitu vystupujúceho räntgenovébo žiarenia tým viac, 
čím menší je výstupný uhol. Je potrebné dbať na to, aby sa skutočný uhol pri meraní ,,inten­
zity rtg žiarenia na vzorke a na štandarde nemenil a aby mal nominálnu hodnotu. Vplyv naklonenia 
roviny povrchu vzorky na chybu vypočítaného obsahu MgO v olivíne (48,1 ¾ ) pri rozličnom výstup­
nom uhle je uvedený na obr. 11. Z obrázku je zrejmý závažný vplyv výstupného uhla na správnosť 
výsledku (I. R. SWEATMAN - l. V. P. LoNG 1969). 
Priemer fokusačnej kružnice. Intenzita räntgenového žiarenia dopadajúca na detektor 
závisí aj od priemeru fokusačnej kružnice. Čím má kružnica menší priemer, tým je intenzita rlg 
žiarenia dopadajúca na detektor väčšia. Spektrometre s malým priemerom kružnice poskytujú 
vyšší počet pulzov a umožňujú prácu s pomerne nízkym urýchľovacím napätím a nízkymi hodnotami 
vzorkového prúdu. Tieto podmienky sú výhodné pri analýze minerálov, pretože vývinom tepla 
v mieste dopadu elektrónového lúča sa niekedy rozkladajú. Spektrometre s malým priemerom však 
majú nižšiu rozlišovaciu schopnosť. 
Presnosť a opakovateľnosť posunu vzorky. Pri'stanovení väčšieho počtu prvkov (len tak 
ako pri lineálnej analýze) sa na vzorke cyklicky vyhľadávajú rovnaké 'miesta. V takých prípadoch je 
nevyhnutné, aby sa dali zvolené miesta pomocou zaznamenaných s~radníc znovu presne nastaviť 
pod lúč elektrónov. V tabuľkách III a IV sú niektoré údaje o mikrosondách, ktoré sú bežne na európ-

558 



5 

Er 
·% 

4 

3 

2 

.s 1. 1.5 1. 

H 
(kV) 

Obr. l O. Závislosť korekcie od absorpcie 
(pri 20 kV) A V a výstupného uh la vypoč ítané­
ho pre Si v olivíne 
Er - chyba, 
AV - rozdiel v nominálnom a skutočnom 
urýchfovacom napätí. 

Fig. 10. Tbe absorption correction vs. AVo 
and take-off angle function for Si in olivine 
for Si in olivine 
Er - error, AV - accelerating voltage 
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Obr. 11. Vplyv naklonenia roviny vzorky na 
chybu výsledku (pri 20 k V) p ri rozl ičnom 
výstupnom uhle 
Er - chyba, Ae - uhol naklonenia 

F ig. 11. The effect of lhe sample tilt on the 
measurement error at di!Terent take-off angles 
Er - error, Ae - tilt angle 

skom trhu (pozri literatúru - prospekty). Údaje sme prevzali väčšinou z firemnej literatúry s výnim­
kov hodnôt P/B, ktoré boli namerané (H. U. HELFMEISTER 1971). 

Porovnávať vlastnosti elektrónových a iónových mikrosond možno na základe údajov v tabuľke V. 
S tabilita mikros o ndy. Pod týmto termínom rozumieme schopnosť udržať konštantné hodnoty 
elektrónooptického systému a elektronických zhodnocovacích jednotiek. Je to pri kvantitatívnej bo­
dovej analýze jedno z naj dôležitejších kritérií. Osobitne je potrebné, aby mikrosonda dávala konštant­
ňé hodnoty počas celého merania, prípadne celej série meraní. Pre kvantitatívnu analýzu je stabilita 
prístroja prijateľná, ak sa konštantná hodnota udrží počas l až 2 hodín . Dlhodobá stabilita sa určuje 
zo zmien pulzov nameraných v určitom čase. V literatúre sa udáva stabilita prístrojov JEOL--JXA 5 
a AEI-SEM 2 (S. RA UMGARTL et al. 1970). Údaje sme porovnali s naším meraním stability mikro­
sondy ARL EMX-SM (tab. VD. Meranie srne vykonali za rovnakých podmienok, ako boli uvedené 
v spomenutej publikácii. Na konci každého intervalu sme uskutočni li sériu desiatich meraní, z ktorých 
sa zhodnocovali štatistické veličiny. Stabilita sondy S, ktorej hodnota sa zväčšuje nestabilnosťou 
sondy, je daná výrazom 
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kde N 0 je počet pulzov nameraných za sekundu v čase t0 , Ne je počet pulzov nameraných za sekundu 
v čase te . Obdobne stúpa nestabilitou mikrosondy aj koeficient K, definovaný ako pomer nameranej 
a teoretickej smerodajnej odchýlky 

K= S nameraná 

S teoret ická 

/f d2 

kde Snameraná = \ / -1- -1 yn-

Steoretická = .JN 
·· ,,Variačný koeficient" je definovaný dvojako. Vlastný koeficien t vyjadruje pomer smerodajnej 
odchýlky s (1/o) k priemernému počtu pulzov nameraných za sto sekCmd: 

v = S . 100 [O/] x / o, 

n 

L X; 
kde x = - 1 -

n 

x ; = počet nameraných pulzov za JOO sekúnd 
n = počet meraní 

Smerodajnú odchýlku možno spravidla· vypočítať z dvoch šta tis tických súborov: zo súboru 
vytvoreného meraním na konci každého časového úseku, alebo zo súboru vytvoreného z nameranýČÍ1 
hodnôt od začiatku sledovania stability. 

Teda V1 je definované ako 

Vi = S nameraná I 00 [1/ol 
X 

a V2 ako 

1 n 2 
1 

] ✓ 2 
[ X;1- Xi2 

Jl X;1 + Xj2 

100 

V2 = 
n 

[1/o ), 
X 

pričom sme túto hodnotu definovali tak, aby sa vylúčila monotónna zmena hodnôt. Podľa tohto 
vzorca sme dostali niekoľkonásobne nižšie výsledky. Smerodaj ná ochýlka sa preto počítala zo sú-
1::oru hcdnót zí;:kaných na kor ci jednotlivých časových intervalov, t. j. po 0,25 hod., 0,50 hod. atď. 
Citlivosť a presnosť mi kroa nalýzy. Citlivosť mikroanalýzy možno definovať spravidla dvo­
jako. V oblasti hmatovej koncentrácie sa citlivosť pohybuje v oblas ti 10-14 g. Hranica dokázate [­
nos ti sa pohybuje v závislost i od vlastností analyzovaného prvku - medzi 50 a 1000 ppm. Presnosť 
mikroanaJýzy sa pohybuje v rozmedzí 0,5 až 5 1/o, tiež v závislost i od analyzovaného prvku , ako aj 
pracovných podmienok a použi tého prístroja. 
P roduktivita elektrónovej mikroso n dy. Produktivita ri.intgenového mikroanalyzátora 
sa veľmi zreteľne prejavuje pri bodovej kvantitatívnej' analýze minerálov a nerastov, pretože v takom 
prípade ide o analýzu veľkého množstva zŕn a bodov rovnakým postupom. Uplatnia sa tu preto 
konštrukčné vlastnosti prístroja, t. j. počet srektrcmetrov,'prácnosť a opakovateľnosť nas tavenia 
maxima, rýchlosť zápisu meraných hodnôt, spôsob posuvu a výmeny vzoriek, sťaženosť orientácie 
na vzorke optickým mikroskopom a pod. 
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Produktivitu pri bodovej kvantitatívnej analýze možno najl'ahšie vyjadriť ako priemerny cas 
potrebný na zistenie hodnoty pulzov jedného prvku v jednom bode. V tabulke VII sú priemerné 
časy potrebné na stanovenie jedného prvku (včítane pozadia) v jednom bode namerané za rovnakých 
podmienok (20 sek. integr.) . Všetky skúmané rnikrosondy mali dva spektrometre. Produktivita 
mikrosondy určuje cenu analýz, pretože sa účtuje hlavne čas, v ktorom prístroj pracuje. 

Rýchlosť analýzy(aj produktivitu) možno zvýšiť až desaťkrát použitím energetických spektrometrov, 
pretože tie analyzujú celé spektrum simultánne. Analýza je pritom komplexnejšia , pretože pravde­
podobnosť, že sa prehliadne prítomnosť niektorého prvku, je malá. Tento fakt je veľmi dôležitý 
hlavne pri analýze minerálov s neznámym zložením. 

Záver 

Na základe porovnania vlastností v súčasnosti dostupných mikrosond možno konštatovať, že pre­
vádzkové vlastnosti väčšiny räntgenových mikroanalyzátorov sú si pomerne b lízke. Z hľadiska 
analýzy nerastných surovín , a to tak na vedecké, ako aj technologické účely (napr. sledovanie kvality 
surovín alebo produktu pri upravovacích procesoch, zhromažďovanie údajov na riadenie techno­
logických procesov, analýza zrnitostného zloženia, modálna analýza atď.) je okrem bežných kri- 1 
tériC dôležité, aby sa analýzy mohli uskutočňovať čo najrýchlejšie a na veľkých vzorkách. Analýzu 
každého typu možno urýchliť pridaním „nedisperznej" analytickej jednotky. Ďalej je dôležité, a by 
prístroj nebol veľmi citlivý na nerovnomernosť povrchu vzoriek, t. j . aby výstupný uhol rtg žiarenia 
bol čo najväčší (nad 35°). 

Na práce, pri ktorých treba analyzovať veľmi malé množstvá (v oblasti ppb) alebo kde treba 
stanoviť aj zastúpenie a vzájomné pomery izotopov jednotlivých prvkov, príp. presne analyzovať 
aj najľahšie prvky, je najvýhodnejší prístroj typu iónovej mikrosondy. Zlepšenú analýzu ľahkých 

prvkov umožňuje aj Augerova spektrometria. 
Na automatické práce, ako je napr. automatická modálna, zrnitostná, bodová alebo plošná 

chemická analýza, sú vhodné iba tie prístroje, ktoré majú spektrometre ovládané servoriadiacim i 
fédnotkami, majú presný, podľa možnosti digitálny posuv vzoriek a možnosť napojiť sa na samočinný 
počítač. 

Často možno výhodne použiť aj prístroje vytvorené kombináciou rastrovacieho (SEM) alebo kla­
sického elektrónového mikroskopu (TEM) s konvenčnými alebo nedisperznými spektrometrami. 
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PROSPEKTY 

AEI: SEM 2, EMMA 4 
ARL: EMX-SM, CMMA 
CAMECA: MS-46, IMS 300 
CSIL: Microscan 5, Stereoscan 
HITACHI: XMA-S 
JEOL: JSM SA, JSM 50A 
KEVEX: Kevex-ray 

MAC: 400-S 
Nuclear Diodes: EDAX 
ORTEC: ORTEC EDS 
Princeton Gamma Tech: PGT 
SIEMENS: Elmisonde 
SASU-RI: MAR I ; MAR II (instruction 
manual) 

RAUMGARTL, s. - BUHLER, H. E. - DITTMANN, J. 1970: Vorschläge fi.ir Leigstungkenngrässen von 
Elektronenstrahl-Mikrosonden. Thyssen Forsch., Vol. 2, pp. 104--11 1. 

RUSS, J. c. 1971: Progress in the desing and application of energy dispersive X-ray analysers for the 
SEM. EDAX Information Bull. 

SWEATMAN, r. R. - Long, J. V. P. 1969: Quantitative electron probe microanalysis of rock fo rming 
m inerals. Jour. Petrology, Vo!. 10, pp. 332- 379. 

Tabuľka I. Porovnanie niektorých technických údajov priemyselne vyrábaných energetických räntge­
nových spektrometrov 
A comparasison of the commercially available energy-dispersive x-ray analysers 

Princeton KEVEX Nuclear 1 
Gamma ORTEC 

Tech Corp. Diodes 

1 

Typ PGT 

1 

Kevex-ray ORTEC 

1 

EDAX 
Type 
Analyzovateľné prvky Z > 9 Z >9 Z > 9 Z > 9 
Elements detactable 
Typ detektora Si(Li) Si(Li) Si(Li) Si(Li) 
Detector type 
Typ okienka Be; 7 µm Be; 25 µm Be; 13-51 Be; 8 µm 
Window type µm 
Rozmery 0 4 x 3mm 0 4 ¾-+ d = 3 mm 
Dimensions 16 x 3 mm 
Užitočná plocha 10 -1250 12 mm2 
Active area mm2 

Rozlišovacia schopnosť 180-220 ev 170- 265 ev 170-350 eV 170- 220 ev 
Resolution (5,9 keV; 1000 cps) 
Hranica dokázateľnosti 10-ug 
Limit of detection 
Hranica dokázateľnosti pre Na; 
160 ev 
Minimum detectable limit for Na ; 
160 ev 0,015 1/o 
Elektronický zisk 
Electronic gain range 

1 

15-2000x 
Skreslenie 
Electronic nonlinearity 0,1 1/o 
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Hodnoty integrovaných p ulzov ( [!l! ) , re.1p . maxím ( [!l!) per sek. a per nA ; hodnoty P/ B 
Jntegrated ( S) or peak ( S) counts per second per nanoampere and peak / background ( P/ B) ratio 

:::J 'ii 
~ <l 

ro > E 
.9 b_ť 
-~ > '"O )~ 2 q 
~ •crj ro 
<i:: C: N 

13 Al 
22 Ti 
26 Fe 
29 Cu 
40 Zr 
42 Mo 
74 W 
82 Pb 

ro <> 

1 

'-< C: ro-- 1 2 3 4 ---,u "O 
• Cl) 

N v, 

1 _P/ B 1 P/B 
_ J_ i_P/B 1 

1 P/B 

>, >, 

cil cil s I s C: C: 
<< 

KIX 130 100 287 31 97 85 7600 160 
KIX 200 70 279 28 171 155 16600 135 
KIX 188 '27 114 42 
Ko: 142 22 80 38 11600 104 
Ko: 
Lo: 120 40 200 16 154 34 1220 47 
LIX 165 5 43 15 
Mo: 317 7 185 20 

Poznámka: 
Note: EMS - elektrónová mikrosonda 

e!ectron microprobe 
SEM - rastrovací elektr. mikroskop 
EDS - energet. spektrometer 
WDS - konvenčný spektrometer 

* - 30kV 

5 6 7 

ľ 1 P/B I 1 P/B s 

4270 81 326 266 1300 
12000 77 439 50 10000 
10400 77 268 46 

169 38 14000 
6200 

2600 21 337 29 
116 10 9600 
339 23 

1 P/B 

11 
22 

16 
12 

9 

8 
1 

9 

Tabuľka II. pokračovanie 
continued 

10 11 

--- - --;FI [!l! 1 P/B [!J! 1 P/B 1 P/B g, 

400 3000 700 1200 2400 1500 500 49 
500 2000 1100 1500 1800 700 465 55 
440"' 800 800 500 
540* 550 250 400 1000 300 

22 100 
40 30 40 500 37 

135* 150 
1,3 80 1 

1 

1 

• 



Porovnanie p revádzkových hodnôt niektorých energetických a konvenčných rtg spektrometrov 
Perf ormance data of some energy and wavelength dispersive X-ray analysers 

1 2 3 4 5 6 

Typ základného 
EMS EMS EMS ESM SEM EMS prístroja 

Type of instrument 
CAME- CAME- ARL Jl::'OL JFOL Cam-

Výrobca CA CA brídge 
Manufacturer 

EDS alebo WDS 

1 

EDS EDS EDS EDS EDS EDS 
EDS orWDS 
Výrobca EDS analy-
zátora Ortec PG-Tech Ortec EDAX EDAX Ortec 
EDS manufacturer 
Úžitková plocha de-

1 

lektora 12,5 12,5 3, 1 12,5 12,5 12,5 
Crystal area (1111112) 

Vzdialenosť detektora 
od zdroja rtg žiarenia 258 250 270 56 56 130 
Source to crys tal 
distance (mm) 
Priestorový uho 1 
( X 10 - • sterad) 1,85 2,0 
Solid angle 

0,4 44 44 7,4 

(lo-• sterad) 

J rozpätie FWHM FWHM complete l ,2 x FWHM 
f range FWHM 
S rozsah v eV 240 315 550 270 240 
S range in eV 
Zväzkový prúd (nA) 10 5 

1 

2 
Beam curen t (nA) 
Výstupný uhol (0 ) 18 18 52,5 43 43 20 
Take-off angle (0 ) 

E. (kV) 25 20 20 20 50§ 20 
Spotreba času 10 100 100 
Acquire tíme (sec) 
Rozmer Be okienka 
( X 0,001 ") l ] 2 1 1 1 
Be window (0 001 ") 

§ - s výmmkou 40 kV preAl/except 40 kV fo r A l 

Tabuľka II 

7 

1 

8 9 10 11 

SEM EMS SEM SEM EMS 
1 

JEOL 1 

CAME- JEOL 

1 

JEOL ARL 
CA 

1 

EDS WDS WDS WDS EDS 

PG-Tech 

50 10 12,5 

100 100- 400 270 

50 0,6- l,0 0,4 

N.A. 

1 

N . A . 180 

0,006 10 1 

43 18 30 52,5 

25 20 20 25 20 ----
1000 10 

1 N. A. 0,3 



Hlavné technické parametre niektorých typov räntgenových mikroanalyzátorov 
Specifications of selected x -ray microanalysers Taburka III 

----- -~l _ 1_~l _ 2_ ~1_3_ ·~1_ 4 _ _ ~ 1 _ _ 5 _ 1 _ _ 6_j~_7_ ~1 _ s_-=I ~ -9 _ 1 __ 10 __ 1 _ 1_1 _ 
Výrobca AEI AEI AR L CAME- CSIL I HITA- JEOL JEOL SASU-RI MAC I SIE-

CA CHI MENS 
Manufacturer GB GB USA F GB J J J SU USA D 

Typ 
Type 

Výstupný uhol 
Take-off angle 
Priemer fokusačnej 
kružnice spektrometra 
(mm) 
Rowland circle 

SEM-2 

30° 

500 

+ 
EMMA-
4 

++ 
EMX-
SM 

* 
45° 52,50° 

305 101 ,6 
(279) 

MS-46 

18° 

500 

2 3 4 

MICRO- XMA­
/ SCAN 5 SB 
1 ** 

75° 

500 

38° 

250/ 
400 

2 (3) 3 

JXA-5A 

40° 

280 

2 

+ + 
JXA-
50A 

MAR-2 400-S 

35° n o 38,5° 

280 500 142 

2 2 3 

ELMT­
SONDE 

30° 

230 

2 
Počet spektrometrov 
(štandardné vybavenie) 
Number of spectro-
meters J 

(----- ------ - - ---:-----f-------:-----1----1---- ----1- - - --:-- --1----1- ---
Počet vymeniteľných 1 

kryštálov 3 4 2 2 3 2 2 2 3 2 6 
No. of crystals per r 
spectrometer 
Maximálna veľkosť 
vzorky (mm) 
Maxima] sample size 
Počet vzoriek v ko­
more ; max. veľkosť 
Max . number of 
samples per holder 

0 12,4 

Posuv spektrometra servo-
Spectrometer command system _ _ ______ _ __ , 
Reprodukovateľnosť 
polohy spektrometrov 
Spectrometer position 
accuracy 

20 X 3 

servo­
system 

0 25,4 10 25,4 
Oj 70,0 

4 (1) 2 

manual manual 

80 X 45 0 31 ,7 0 26 

4 (l) 9 

servo- manual manual 
system 

± 6" are 

(50 x 50) 0 15 

(4) 1 9 

servo- manual 
sys tem 

14 . 10- 5A 
(Li F) 

0 25,4 0 25 

4 3 

manual manual 

± 0,005° 



Max. zväčšenie el. 
obrazu 
Maxima! electronic 
rnagnification 
Minimá!. (1) elektrón. 
zväzku (µm) 
Electr. bearn 
diameter (minima]) 
Reprod . polohy vzorky 
Specimen position 
accuracy 
Zariadenie na zmi-
tostnú analýzu 
Sizing module 
Zariadenie na 
modálnu analýzu 
Module for modal 
analysis 

Pozn./ Note: 
++ EMS/SEM 

+ TEM/EMS 

1 1 1 2 

3.000 ~ 

0,25 0,2 

no no 

110 no 

* Nahradené typom SEMQ 
** N ahradené typom HSM-2A 

1 3 1 4 1 

30.000 3.000 

0,03 0,2 

± 1 µm 4µm 

option. option. 

option. option 

5 1 6 1 7 1 8 

9.000 30.000 10.000 140.000 

0,3 0,05 0,12 0,01 

-

± 2µm lµ m 1 µm 

option. no option. 

option. no option. 

1 9 

3.000 

Tabuľka III. pokračovanie 
continned 

1 10 1 11 

10.000 6.400 

1,0 0,15 0,2 

lµ m 

110 no no 

no no no 



Porovnávacia tabuľka niektorých parametrov iónových mikrosond 
A comparison ofíon microprobe performance data 

Typ 
Type 
Výrobca 
Manufacturer 

- - - -
Rozlišovacia schopnosť 
Resolving power 
M/~M 

-- --
Citlivosť 
Sensitivity 

- ---

H matový rozsah 
Mass range 
Hustota iónového zväzku 
Io n beam density 

P tiestorová rozlišovacia schopnosť 
pri plošnej analýze 
Spatial resolution of the ion image 
H íbková rozlišovacia 
schopnosť 

Depth resolution 
Erodačná rýchlosť 
Sputtering rate 
Rozmery iónového zväzku 
v mieste dopadu 
Ion spot dimensions 
Zväčšenie iónového obrazu 
Ion image magnification 

- - - --
Pomer medzi signálom 
Line to background ratio 
Urýchľovacie napätie 
Acceleration potential 
Vákuum 
Vacuum 
Reprodukovateľnosť polohy 
vzorky 
Specimen positioning 
reproducibility 
Optické zväčšenie 
Optical magnification 
Rozmery vzorky 
Specimen dimension 
Pohyb vzorky 
YX mot ion 
Počet vzoriek 
N o. of samples per sample 
holder 

Tabuika V 

IMS 300 IMMA 

CAMECA ARL 

300- 1000 100-650 

1 ppb-lppm lO0ppb- l ppm 

1-300 amu 1- 300 amu 

5 µA/cm2 1 µA/cm2-

100 mA/cm 2 

l - 2µm 2µm 

10 atomic 1 atomic layer 
layers 

? 

1 

0,01 A/s-
1000 A/s 

25--400 µm 
1 

1-500 µm 

l 00x 

? l X 105 : l 
up to 12kV 5- 22,5 kV 

2 x 10 - 7 Torr 5 x 10-1 Torr 

? 1-µm 

X 70 X 300 

0 25 mm 0 25 

10 X 10 mm 23 x 23 mm 

1 4 

1 
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Typické hodnoty namerané jednotlivými prístrojmi 
Typical preformance data 
Kryštál LiF, urýchľovacie napätie 25 k V, vzorkový prúd 10 nA. 

Výrobca AEI ARL CAMECA CSIL 
Manufacturer 
Typ EM MA- EMX- MS-46 MICR O-
Type -4 -SM SCAN5 

Peak na Cu 11.00 =..100 4.250 
[pulsy/sec] 

P/B 500 240 350 

1 

310 
pulsy/µA , sec 1,100.000 210.000 425.000 

-

HITACHI JEOL 

XMA-S JXA-5 

5.900 

330 350 
590.000 

Stabilita nameraných hodnôt p ulzo v niektorých typov rtg mikroanalyzátorov 
The stability oj the measured cps. values 

U-
rých- Impulzy 

Doba Iova- za 100 Vzorkový Sta-
V1 Y2 Prí-merania cic sek.; prúd bilita 
(½ ) ½) 

K stroj (h) na- priemer; (A) (S 1/o) 
pätie FeKa 
(kV) 

---

0,25 20 1 742 640 2,0 X 10-s 0,19 0,300 0,29 ARL-
1 0,50 20 1 741 740 2,0 X 10-s 0,24 0,305 0,28 EMX-

1,0 20 1 752 210 2,0 X 10 - s 0,35 0,206 0,25 SM 
2,0 20 1 749 560 2,0 X 10-s 0,25 0,298 0,26 1,033 

--- --- - - - ---
ro 

0,25 20 64 960 2,0 X 10 - s 0,15 1,495 1,69 ARL-·u 
•ro 2 0,50 20 64 690 2,0 X 10- s 0,52 1,330 1,25 EMX-~ ·e 1,0 20 65 630 2,0 X 10- s 0,92 1,380 1,30 SM 
·;::: 2,0 20 65 740 :;_,0 X 10 - s 1,09 1,290 0,85 0,760 
"" .:!l - - -- -----------
"Cl 

0,5 20 483 959 18 X 10-s 0,99 0,760 0,59 AEI 
•c,i 
."t: 3 1,0 20 481 935 18 X 10-s 

1 1,61 1,1 1=. 0,54 SEM-
>N 

1,5 20 481 011 ] 8 X 10-s 1,58 1,140 0,50 2 ;::i 
o 3,0 20 480 125 18 X 10- 8 1,71 1,220 0,58 4,20 A 
ro ----- - - - - -- - --o 0,5 20 379 841 2,07 X 10-s 0,74 0,480 0,43 .n 
<.) 4 1,0 20 381 056 2,09 X 10-s 1,17 0,620 0,38 JEOL z 

1,5 20 382 148 2,10 X 10-s 1,68 0,810 0,36 JXA-
2,0 20 383 040 2,12 X 10 - s 2,06 0,950 0,36 2,90 5 

Tabuľka IV 

SIEMENS 

ELMI-
SONDE 

9.200 

230 
92.000 

Tabuľka VI 

Autor i 

1 

vlastné 
meranie 

vlastné 
meranie 

Helf-
meister 

Helf-
meister 

Tabuľka VII 

Porovnanie priemerného času potrebného na stanovenie jedného prvku pri bodovej kvantitatívnej 
analýze 
The firne required Jor one quantitative point analysis /or one element 

/ Typ prístroja : JXA-5A EMX-SM Microscan 5 Geoscan II 

1 doba (min.): 0,82 0,97 0,54 0,51 
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Minerali'a slovaca, 5, 4, 569-576 (1973) 

The energy dispersive X-ray spectrometer - characterization of a state-of-the-art 
system 

(9 Figs, 3 Photos) 

DIETER SCHĎNEMANN * 

Možnosti použitia najnovších energetických rtg spektrometrov 

V úvode sa podáva vysvetlenie princípu energetickej analýzy a vlastného energetického 
analyzátora (obr . 1, 2). Článok analyzuje vplyv najdóležitejších prevádzkových para­
metrov ako napr. rozlišovacej schopnosti (obr. 4), počtu meraných pulzov za sekundu 
(obr. 7) , účinnost i (obr. 7a), P/B a. i. na praktické vlastnosti prístrojov, a definuje naj­
dóležitejšíe parametre multikanálových analyzátorov. Pri porovnávaní účinnosti 
konvenčných a energetických spektrometrov sú na praktických príkladoch ukázané 
možnosti ich použitia pri výskume nerastov (obr. 8, 9, 10, 11 , 12). 

Výhody „nedisperznej" rtg. analýzy sú : 1. Simultánna detekcia všetkých prvkov od Na 
po U ; 2. vysoká účinnosť detekcie, 3. jednoduchá obsluha; 4. vizuálna kontrola spektra 
počas analýzy a po nej ; 5. menšia citlivosť voči polohe a jemnosti povrchu vzorky; 6. 
vysoká stabilita; 7. možnosť číslicovej registrácie spekt ra; 8. relatívna j ednoduchosť 
energetického spektra. 

lntroduction 

The energy dispersive X-Ray apectrometer had been introduced in 1968 as a tool for use on mkro­
probes (R. FITZGERALD, et al. 1968). Since this time, dramatic improvcments were made and now 
the achievable results are not far away from theoretical limits. The Si(Li)-spectrometer has become 
a standard attachment on scanning elcctron microscopes anďmicroprobes and it is used in X-Ray 
fluorescence analysis, (G. R. DYER, ct al. 1971) diffractomctry (C. J . SPARKS - D . A. GrncKE 
1971) or heavy particle induced X-Ray studies (J. L. DuGG AN 1971). Thepopularity of the Si(Li)­
•spectrometer can be explained by several characteristic fcatures: 
1. Simultaneous detection of all elements from Na to U. 
2. H igh detection efficiency and speed of operation. 
3. Simplicity of operation. 
4. Visual display of the growing spectrum even·during analysis. 
5. Less sensitive than wavelength dispersive spectrometers to samplc position and sample 

surface roughness. 
6. Excellent stability. Once the system is calibrated no further adjustmcnts are necessary. 
7. Spectra digitally available for rapid data processing. 
8. No high order lines complicate the spectrum unlike for wavelength dispersive spectrometcrs. 
This napcr will describe a state-of.-the-art spectrometer by means of several characteristic perfor m­
a nce parameters and some examples will illustrate its capabilities. 
F or more detailed information refer to D. R. BEAMAN - J. A. lsASI (1 971 ) and ASTM STP 485 
(1971). 

* Dr. Dieter Schiinemann ORTEC GmbH , D-8000 Miinchcn 40, F rankfurter R ing 81 
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The Spectrometer 

Figure 1 schematically shows the components of a Si(Li)-spectrometer (Fig. 2). The detector itself 
is a cylinclrical silicon wafer, tbe impurities of wbicb are compensated by lithium drifting. A thin, eva­
porated gold ]ayer acts as a Scbottky barrier contact and produces a pin-type diode. A reverse bias of 
about-1500 V maintains a bigh electric field within the intrinsic region. The X-R ays ]ose their energy 
in the Si(Li) diode by an initial photoelectric effect and subsequent secondary ionization . The number 
of free electron-hole pairs generated is directly proportional to the energy of the X-Ray photon. 
Under the influence of the high electric field the free cbarge carriers are moved to the electrodes 
and integrated by the charge sensitive preamplifier which converts the charge into a voltage pu lse 
with a height proportional to the energy. To minimize the electronic noice contribution and lithium 
mobility, the detector and the FET input stage are held under liquid nitrogen temperature in a vacuum 
cryostat . 
The main amplifier fur ther amplifies the pulses and filters h igh and low frequency noise. T he shaping 
ti me constan t r determines the bandpass of the filter. 
Each shaped pusle is measured and converted into a d igital add ress by the Analog-to-Digital Con­
verter (ADC) . This address corresponds to a location or channel of a ferr ite core memory and the 
content of this channel is increased by one count. The intensity versus energy (number of counts 
versus channel number) can be displayed as an energy spectrum on a CRT or an XYplotter. The data 
can be pr inted or punched out or transferred directly into a computer. 

e-BEAM 

CRYOGENI C 
Si (Li) & 
FET MO UNT 

1 

\ + 

SAMP::r­

Be-WINOOW 

OEWAR 

PREAMPL I FI ER 

COMPUTER 

MAG NET IC 
TAPE 

TELETYF'E 

XY 
F'LGTT[R 

H.V. BIAS 

-1500 V 

_/\_ 
y _ _____, ) r---------r-----'~il ~----1 

AMPLIF I ER 
ADC IMEMORY I DISPLAY 

MUL Tl CHANNEL ANA L YZER. 

Fíg. 1. Schematic representation of an energy dispersive detection system. 

Schéma energetického analyzátora. 
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F ig. 2. The Si(Li) - spectrometcr with a detec10r fitted to a scanning electro □ 111icroscope 
-d~tector, 2 - coolant. 3 - nucleonics) 
Kompletná jednotka energetického analyzátora. V tomto prevedení sa inštaluje na rastrovacie elek­
trónové mikroskopy. (1 - detektor, 2 - nádrž na tekutý dusík zabezpečujúci chladenie 
detektora, 3 - elektronické časti) 

Energy Resolution 

An important system parameter is energy resolution since it determines the ability to separate peaks 
from different elements in the spectrum. It is me'.l,ured by the fu ll width of a peak at half of its 
peak height (eV FWHM, full width at half maximum). The 5.9 keV Ka - rays from an Fe-55 source 
serve as an energy standard to specify the spectrometer-resolution. Figure 3 shows such a spectrum 
with an excellent energy ·resolution of _148 eV F WHM. CommerciaUy _available spectrometers 
have about 160 eV resolution. 
The energy resolution is determined by 

LJE = ,.J(a-,rnise)2 -t (2.35 JsFE) 2 

The first term represents the electronic noise mainly from the pream;:,lifier. This noise is energy in­
dependent but depends on the detector capacity and the shaping time constant -r. To minimize 
the noise, small detector areas (12,5 mm2) and long time constants (-r = 10 µsec) are )referred: 
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·' ' S, 1.74 keV 
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FWTM : - 203ev-··.._,-'_ 210eV 

310 390 470 550 

CHANNELS 

630 

Fig. 3. State-of-the-art performance oť energy rernlution. 
Príklad rozlišovacej schopnosti moderných energetických analyzáto rov. 

The second term depends on the energy E and describes the statistical nature of the ionizing process. 
lt is caused mainly by the generation of phonons in the Si(Li) crystal. This process competes with 
the electron-hole pair production. That is the reason why a mean energy of c = 3.8 eV at 77° K is 
required to generate one electron-hole pair, whereas the band gap energy of silicou is on ly 1. 1 eV. 
The Fanofactor F, a material constant, is about 0.125. Neglecting the noise, this results in a lower 
limit for energy reso!ution of about 125 eV compared to 148 eV actually achieved including noise. 
The right spectrum in figure 3 was taken with a tube excited fluorescence analyzer. The much better 
energy resolution at low energies is evident. Below 3 keV the noise contribution to reso!ution do­
minates and future improvements for light element analysis by minimizing the noise can be expected 
(E. ELAD - D. A. GEDCKE 1971). Figure 4 illustrates the importance of eoergy reso!ution to the 

;.E=2FWHM 

Fig. 4. The influence of energy resolution to se­
paration of elements. 

Vplyv energetickej rezolúcie na možnosť rozlíše­
nia prvkov s blízkymi maximami. 

Z. ATOMIC NL'MBER 

1 '~~~~~---~"-~-~"~~"~~~'~' --~'5 

LINE SEPARAT IO N 

Koc.12•11 - Kc<.( Z) 

\. 
FW1t1o~ 

\ 5,IL, I 

' 

FWHM 

\ 

K<\. ENERGY l< eV ' 

150 el/ FWHM 
for 5 9 ke\l 

8 10 20 

Fig. 5. Energy resolution versus energy determines 
the ability to separate neighbouring elements. 

Schopnosť oddelenia blízkych energetických 
maxím je funkciou energetickej rezolúcie a 
velkosti analyzovanej energie. 

separation of elements. Overlapping of two peaks are shown for the case of equal intensity (solid 
lines) and for an intensity ratio of 1 : 10 (dashed lines). The three drawings diffcr from each other 
by the ratio of energy resolution to peak distance LlE. One can see that not only the FWHM resoľution 
is important; of great influence to the detection of neighboured elements with very different con­
centration is the wi.dth of the peak at the basis, expressed by the full width at one tenth of the peak 
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beight (FWTM). In tbeory, the FWTM is 1.83 X FWHM but due to bad silicon material or uncom­
plete litbium compensation one can obtain peaks which are very broad at the basis (low energy tai l­
ing). Accordingly, the buyer oj a Si(Li)-spectrometer 'shold demand a guarantee the that FWTM is not 
greater than 2 X FWHM. If this is fulfilled, one can deduce from figure 4 that peaks with an intensi ty 
ratio of 1 : 10 are well separable if the peak distance is greater than two limes the energy resolution. 
Figure 5 illustrates this for a state-of-the-art spectrometer. · The straight line indicates the Ka - peak 
separation of neighbouriog elements as a function of the atornic number. The other curves represent 
the energy resolution FWHM and FWTM of the spectrometer. lt is obvious that separation be­
comes critical at light elernents but even the Mg and Na Ka - peaks are well separable if the in­
tensity ratio is oot rnuch greater than 1 O : J. 

Energy Resolution at High Counting Rates 

Another irnportant parameter of a Si(Li)-spectrometer is the product of energy X counting ra te 
which can be tolerated without loss of resolution. Figure 6 shows the results when the recently de­
veloped Dynamic Charge Restoration preamplifier is used. This prearnplifier has overcome the disad­
vantages of the older resistive feedback - or pulsed optical feedback techniques and offers excellent 
energy resolution even at high counting rates. No pulse pile-up rejector is required which can sirnulate 
a good rate behaviour by sirnply rejecting many of the pulses (F. J . WALTER 1971). The three 
tirne constants are switch selectable in the rnain amplifier (ORTEC Model 716A). It can be noted 
that in most cases the analysis will be made well below the JO OOO cps level. 

, 

Dtn•m,o o,,.,Q• A.• lt<><~tinn 

5.'J ~•V ~•n K4 !rom '' f t s,,""" 

~ 200 

160 r•IOµwc 

1401'-c,,-~~~~~-'-----~-'--..L-LU."L_"_j__j____L.LLJ..LLJ 

Plp,.,ICOunti"!IA.•11foo11<1u/,..Gl 

F íg. 6. Reso 1 ution versus counting rate for Fig. 6a. Detection efficiency versus energy . 
differen t time constants. 

Závislosť účinnosti detekcie na veľkosti analy-
Závislosť rozlišovacej schopnosti napočte re­
gistrovaných pulzov pre rôzne časové kon­

štanty. 

zovanej energie. 

Detection Efficiency 

The high detection efficiency of the Si(Li)-spectrometer probably generated most of its popularity. 
It is the only spectrometer that works reasonably even under the low bearn current conditions of 
scanning electron rnicroscopes. The solid angle of the detector can be made as large as 0.01 steradian 
(telescope detector) and a multichannel analyzer with fast 50 MHz ADC is able to convert very 
rapidly al! pulses. 
Figure 6a shows that the efficiency decreases only at high and low energies due to transparency of the 
detector and window absorption. The new thin, unsupported Beryllium-windows allows detection 
of light elernents down to Na. 
Generally, the Si(Li)-spectrometer works so fast that the user is hardly able to evaluate all the infor­
mation he gets about his sarnples. 
To maintain the high speed of operation, special X-Ray rnultichannel analyzers allow convenient 
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spectra examination on the display. Some characteristic features of a modem multichannel analyzer 
for X-Ray analysis are: 

Rapid energy identification of all the peaks of the spectrum. 
Overlapping of up to 4 stored spectra for comparison on the display. 
Integration over as many regions oť interest as peaks are detected. 
Logarithmic display to recognize simultaneously major peaks and peaks from trace elements. 
High ADC conversion gain of 2048 channels to analyze with great accuracy a Jarge energy range. 

LARV!lliT ILAVITEI 

ORTEC StlL, ) SFECTROMETER 
i8 0 ~V F WH~ AT 5 9 kfV 
CAMBRIDG[ STEREOSCAN JOkV 

TIM[ 200 SEC 
, N1EGRAL COJNT ING RAT E 2500 c p~ 

Fig. 7. Energy spectrum oť 
a mineral sample. 

Priemerné energetické spek­
trum horninovej vzorky 
obsahujúcej larvikit 

Fig. 8. Electron image and correspoding distribution map; (area seans) 

Elektrónový obraz a obraz plošného rozloženia Fe, K. Ti, Ca a Si vo vzorke s obsahom 
larvikitu. 
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Expandability by a small computer with bi-directional data transfer for convenient quantitative 
analysis. 

Applications 

Finally some examples shall demonstrate the capability and different modes of operation of the 
Si(Li)-spectrometer. 
The spectrum inFigure 7was obtained on a SEM. A mineral sample (Larvikit) was scanned by the 
electron beam and the collected energy spectrum represents the average composition of the scanned 
area. Of course, a point analysis is possible as well. The topography (backscattered electron image) 
of the scanned area is shown in Figure 8 at the upper left corner. Figure 8 further shows distribution 
maps for some of the detected elements. To obtain such distribution maps, a region-of-interest 

Fig. 9. Rozloženie Fe a Ti 
v prúžkoch rutilu viditeľných 
v! hornej polovici centrálneho 
zrna (magnetit). 
Electron image and superim­
posed line seans. 
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window is set across the peak from the interesting element and the SEM CRT is intensified with 
the window output pulses. The scanned area may be quite large since no focus condition exists 
In the middle of the sample one can see an interesting metal-oxide granule. The upper part of this 
granule consists of magnetite and rutile lamellae. 
Figure 9 shows these lamellae under higher magnification. Concentration profiles or line seans from 
Fe and Ti are superimposed on the electron image. This can be obtained by driving a ratemeter with 
the region-of-interest output pulses. The analog output voltage of the ratemeter is displayed on the 
SEM CRT as Y-deflection while the electron beam seans across a line. 
For more quantitative information line seans can be stored digitally in the memory of modem X-Ray 
multichannel analyzers. 
Figure 10 shows the energy spectrum of a Brazilian Monazite taken with a tube excited fluorescence 
analyzer. The accelerating voltage for the X-Ray tube was 50 kV. The spectrum in figure 11 was 
generated from the sarne sample but ! the accelerating voltage was decreased to 20 keV thus en­
hancing the light elements. The analysis tíme for both spectra was 100 seconds. 

Summary 

The performance of a state-of-the-art energy dispersive X-Ray spectrometer is illustrated by means 
of several characteristic system parameters and the significance of these parameters to practical 
application is explained. The capabilities of the Si(Li)-spectrometer compared to the older wave­
Jength-dispersive technique make its popularity understanda ble. Sorne examples illustrate different 
modes of operation. 
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A review of instruments for stereological measurements in mineral research 

(1 Fig, 6 Photos, I Tab.) 

GEJZA M. TIMČÁK* 

The comrnercially available semimanual, and semiautomatic instruments suitable 
for stereological measurements are compared.Except for the case of field work, semi ­
automatic instruments employing optical, X-ray, electron and ion imaging systems are 
considered to be the most suitable at present. Among these the electron beam - based 
instrurnents were found to be the most flexible. Suboptimal solutions for selected in-plan t 
works are suggested. 

In rnineral research four stereological parameters are most frequently required at present: size, 
shape (and fo rm), the volumetric proportion of phases present in the examined rock and the textural 
properties of the rock. With the increasing dernand fo r plani efficiency and the progress of minera l 
sciences these parameters became more and more important, and the purely manual methods based 
on persona! skill are no t capable to satisfy the need for a large amount of rapid and accurate rneasure­
ments and stereoJogical calculations. 

The number of instruments suitable for stereological rneasurements in general, and those usable 
in rnineral research, is rapidly increasing. They can be classified according to 3 types of criteria: 
l. the degree ofautomation, 2. the used imaging medium, 3. the employed method forfeature definition . 

So they can be classified as manua/, sernimanual, semiautomatic and automatic. The imaging medium 
is either a light bearn, a coherent !ight beam, an electron beam, an X-ray beam or ion beam of various 
dirnensions. According to the bearn cross-section diameter the beams can be either of macro- or 
rn icro-probe type. A macroprobe is e. g. a light beam passing through the objective lense of a micro­
scope, or a coherent light bearn used for holographic irnaging. A microprobe is e. g. a finely focused 
beam used in electron rnicroprobes. By feature definition is rneant the way th~ observed objects 
are deti.ned, e. g. a direct or coded optical , X-ray or electron image, etc. 

At present the semiautomatic instruments represent the optima! solution for problems of this 
character, and in fact no cornmercial fully-automatic instrument is at present available. The most 
frequently used semiautomatic instrurnents are the optical image analysers and the electron micro­
probes. 

Instruments analysing simple optical images are sometimes difficult to use for mineral sample 
analysis because of the inhomogenity and the optical properties of minerals. This ho!ds tme especially 
in case of some rock-forming minerals; the analysis can be usually performed without difficulty 
in case of opaque minerals (cf. P. R. SrMPS0N, -Bowrn S, 1970). 

Instruments analysing X-ray or electron images i. e. the electron microprobe and partially the 
scanning electron microscope, are essentially much better suited for mineral analysis than the purely 
optical ones, mainly because they process the chemical dala which are more specific than the optical 
data. The optical analyzers, however, may analyse the X-ray elemental distribution image and thus 
overcome th.e rnentioned difficulty. A disadvantage of the instruments processing X-ray signals 

*Ing. Gejza M. Timčák, Mineral Research Laboratory, Košice Technical University, 04384 
Košice , Czechoslovakia 
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is that under quick scanning conditions particles below a certain size are neglected because of the 
relatively poor efficiency of X-ray excitation by the electron beam. 

A very interesting type of image analysers - not yet commercially available - will be the holo­
graphic instruments (Optical, X-ray, acoustic, etc.) and the large di,r;ital computer s for image process­
ing (STROKE, el al. , 1969, H. C. ANDREWS, 1972, J. C. DAv1s, 1971, etc.). The possibilities of using 
these techniques go far beyond those of the ordinary image analysis because they are capable of 
extracting much more substantial information about the imaged objects. 

In Tab. I. the performance characteristiques of the various - mainly commercially available -
semimanual and semiautomatic instruments (except the microprobe-type ones which are enumerated 
in the paper of G. TIMČÁK - Z . K OTRBA, 1972) are compared with a stress on the properties 
important from the mínera! point of view. 

The manual instruments, as nearly all the important data processing and decisionmaking is per­
formed by the observer, are simple in principle and simple to operate. The perhaps most frequently 
used manual "instruments" are the graticules. At present, graticules are available for aiding volume 
fraction measurement (e. g. MINISTR, 1971), textural analysis (GAHM, 1971, MINISTR 1971) 
.and sizing (DE H oFF, 1968). The camera lucida and image splitting devices are less frequently used. 
F or volumetric analysis the stage integrator and micrometer stage are frequently employed and there 
are a number of design types available (FISCHMEISTER 1967). They can be used fo r linea[ and poin t 
analysis, respectively. All the optical instrument manufacturers market these instruments and their 
performance characteristiques are usually very similar. They are helpful in field work and in coping 
with special tasks, but the accuracy of the result is to a great extent operator-dependent (NATHAN, 
et al., 1972). 

The semimanual instruments differ from the previous type by providing means for mechanic Jogg­
ing and sorting of observation data and often by reducing the number of the necersary physical 
-operations. The most typical of these instruments are the semimanual sizers and modal analyzers. 
The sizers consist of a sensor, which is· manually adjusted to reflect the size of the measured particle 
(microscopic or macroscopic). The size is usually defined here as the diameter of an "equivalent 
circle". This size is then mechanically or electromechanically sorted. The number of available size 
classes is usuallY: larger than· 10.: As examples of this type of instruments the H umphr ies Micrometer 
Eyepiece of Malies· Instrum~nts Ltd., the TGZ 3 of OPTON GMBH and the " PA" Particle size 
analyzers of CHEPOS can be cited (HUMPHRIES, 1972, G AHM, 1971, VoBORSKÝ, 1972). 

Semimanual modal analysers are of 2 types -- linea! and point counters (CHAYES 1954). The 
accuracy of both is approximately the same, provided that the necessary statistical considerations 
are complied with, but the point counting is considered to be less tedious and it is a qu icker method. 
A typical instrument for linea] analysis is the H urlbut analyzer (HuBLBUT 1939). 

Fig. 1. The ELTINOR 4 of C. Zeiss Jena 
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From the presently available point counters the Point Co unter of SWIFT and the Eltinor 4 of c· 
Zeiss Jena (Fig. l .) are perhaps the simplest. The number of phases which can be discriminated during 
a single series of measurements usually vary from 5 to 10. 

The semiautomatic instruments differ from the previous ones in 2 respects: The picture processing 
is automatic and the human decisionmaking is limited to certain stages of the analysis. The ins tru­
ments differ within these bounds in the degree of automation and some of the !atest ones require 
only a very limited amount of supervision. Every instument is made up from an image generator 

(a microscope, an epidiascope, a slide projector or an electron microprobe, etc.), an image convertor 
(a TV camera tube, a photomultiplier, etc.), an"'image pro:essor (a small analogue or digital calculato­
orcompute-r)-;ä"°display (TV if the image convertor is an electronic scanner and indirect - numerical 
in case of mechanical scanners), an output unit (digital or analogue, with or without printer or Tele­
tyi:e) and the ou ter control unit , which enables the initial setting and the performance control and 
supervision (see Fig. 2). 

Fig. 2. A generalised block-diagrarn of image analyzers. lA-lC: Image generators; 2: Image 
convertor; 3: Image processor; 4: outer controls; 5:0utput unit ; 6: Display 
Zovšeobecnená schéma obrazových analyzátorov lA-lC: Generátor obrazu; 2: Menič obrazu; 
3: Jednotka na spracovanie obrazových údajov; 4 : Vonkajšie riadiace prvky; 5: Výstup ; 6 : D isplay 

F ig. 3. The AMEDA of Femco lne., 
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A t present two types of semiautomatic optical instruments are commercially available: the electro­
nic scanners and the mechanical scanners, i. e. the ones with T V camera tubes or photomultiplier 
as image convertors. In the first case the sample is analysed point by point (at every point a unit 
image area is analysed), in the second the sample is analysed in' a linea] fashion. lf the image generator 
is an electron microprobe, both modes can be employed. The electronic image scanners are very quick 
and enable the simulataneous visual supervision of the image analysis process, which is an essential 
requirement in case of the analysis of mineral sam ples. The mechanic scanr.ers are claimed to be more 
Jinear in terms of image distortion and are more sensitive to light, colour and brightness. It the gene­
rated image is not optical, but X-ray, the only advantage of the electronic scanning is that it enables 
a more complex image analysis (as the mechanical scanning is slow, the scanning line density is much 
lower than in case of electronic scanning and thus the amount of information about the analysed 
image~ sample - · is lower, too). 

An optical image analyzer with mechanical scanner is the AMEDA of Femco Inc., (Fig. 3) -
a classica! photomultiplier based analyzer, witli analogous logic. further the Microscope Plioto­
meter 05 of OPTON (Fig. 4), whicli is a new type of photomu ltiplier based image analyzers with 
great grey-level sensitivity and a PDP J 2 computer for image processor, the Microscope Photomete r 
01 and the Cytoscan'(all OPTON GmbH); the Digiscan of: KONTRON ,GmbH which ',(in con­
junction with tlie PHASE INTEGRATOR) has a semiconductor light detector and a digital logic 
and can be coupled with electron microprobes; finaly the QUANTANAL of VVÚ SZP with ana­
logue logic and a conventional photomultiplier for image conversion (cf. ŠKOPEK, 1972) . 

Fig. 4. The Microscope Photometer of OPTON GmbH., 

Analyzers with electronic scanners are e. g. the QUANTIMET series of IMANCO (the "ff ' 
type has ananalogue logic and a vidicon sensor, the 720 type has a digital logic and can be fitted 
with every type of special TV camera tubes), which is the instrument of the longest standing; the 
CLASSIMAT of Leitz GmbH (Fig. 5) with digital logic and Plumbicon sensor; the MICRO-VIDEO­
MAT of OPTON GmbH (Fig. 6) with analogue logic and Plumbicon sensor; and the QMS of Bausch 
and Lomb (also Millipore, Fig. 7) with digital logic and Vidicon sensor. Of these tlie QUANTI MET 
720 and the QMS have the most complex sizing logic and the QTM 720 has available coupling 
modules for electron microprobes and scanning electron microscopes. The QMS was the first 
instrument to employ a "light pen" which enables the corect definition of some complicated features. 
This is very useful in mineral research, but decreases the speed of the analysis. 

T he FIDAC of the Biomedical Research Foundation, 'Maryland, the QUAI of Medical · Res. 
Council, London and tlie'' Texture analyzer" of the Centr~ de Morpliologie Matematique, Fointaine• 
bleau1 are prototypes and are included for the sake of comparison. The FIDAC has extensive pattern 
recognition features, the QUAI is the onJy one of these instruments employing colour coding of 
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Fig. 5 The CLASS IMAT of Le1:z GmbH .. 

F ig. 6. The MICRO-VIDEOMAT of OPTON GmbH., 

grey levels and the " Texture analyzer" has a unique sizing facility employing a new conception of 
size developed by G. Matheron and P. Delfher (DELFINER, 1971). 

All the above cited instruments are capable ot modal and size analysis. Many of them 
enable also the determination of certain textural characteristiques and the measuring of shapes. 
Only a few have a pattern recogition facility (see Tab. !-II .). The "size" is usually defined by) he logic 
of these instrurnents as the "maximum intercept para/lei with a reference direct/on" or as "quasirandom 
intercept". The first type is usually used in case of analysers with electronic scanners and the second 
in case of rnechanical scanners. 

F or in-pian! use instruments have to be very rapid, simp/e to operate and reliable in phase discrirni­
n a tion. In case of rnineral plants, if the useful fractions are opaque minerals, the optical (TV based) 
image analysers are adequate, the sample preparation rernaining the problem which is not always 
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F ig. 7. The „QMS" óf Bausch and Lomb. 1-TV camera; 2 - Processing and display unit; 
3 - Light pen; 4 - XY specimen command. 

easy to solve. For qua]i ty control ti me is essential and the present-day sample preparation techniques 
require up to 6 hours to achieve a sufficiently good quality specimen surface . Apart from that, 
if disaggregated material is to be investigated, it has to be mounted in some kind of synthetic resin 
which takes up to a few hours to harden suffbently; Ioose grains cannot always be analysed with 
satisfactory results. 

In case of minerals difficult to analyse by optical analysers, e!ectron-probe X-ray microanalyzers 
(XMA) would be the best solution at present. The energy dispersive systems enable a very rapid 
analysis and if coupled with the wavelength dispersive systems, they are one of the most powerful 
instruments today. lf coupled with a small size computer, microanalyzers are capable of all types 
of measurements possible for conventional optical image analyzers. Sample preparation remains 
a great problem, though if the microprobe has a sufficiently high take-off angle a suitable sample 
can be prepared withio an acceptable time. F or accurate statistical analysis the sample size is very 
important and thus the microprobe has to have a Iarge specimen chamber. Most of the in-plant 
analyses may be perforrned on a microprobe coup!ed with a digital computer automatically. 

Digital image processing and various fi ltering techniques ( ANDREWS 1972) may enable the suppres­
sion of unwanted picture elements e. g. due to uneven surface. 

In cases when serniquantitative chemical informati ons (about loose granular material or rock 
sections) are adequate for quality control, the Scanning electron microscopes (or rnicroprobes) 
can - in conjunction wi th an energy dispersive system - provide adequate answers . lt is, however , 
necessary to employ a SEM or SEM/XMA with a large speci men chamber (e. g. the SEMQ of 

ARL or the JXA 50A of JEOL) and preferably wi th dynarnic beam focus ing and LaB6 electron 
gun. The advantage of this rnethod lies in the reduction of sam ple preparation, thc disadvantage 
in difficulties in quantising and spatially defining the chemical <lata. The 3 dimensionality of the 
SEM informations is a great advantage in case of visual image analysis and supervision, but pre­
sents difficulties in case of automatic image analysis. 
! N ow T . A . S. of Leitz 
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Prehlad a porovnanie niektorých prístrojov vhodných na stereologické meranie pri 
výskume nerastných surovín 

Práca podáva prehľad o prístrojoch použiteľných na stereologické meranie a hlavne na meranie 
pri výskume a úprave hornín a minerálov (napr. veľkosť zrna, 2 . a 3. rozmerný tvar, objemové 
zastúpenie fáz atď.) . Prístroje možno klasifikovať podľa viacerých hľadísk: podľa stupňa automat i­
zácie, použitého druhu vlnenia (resp. fotónov) na zobrazenie skúmaných fáz (svetelné, svetelné 
koherentné, akustické, rtg atď.) alebo podľa metódy použitej na definíciu skúmaných fáz. 

V prítomnosti sú najrozšírenejšie prístroje pracujúce na báze svetelnej optiky a rtg spektrometrie. 
Pri delení podľa stupňa automatizácie možno prístroje deliť na manuálne, semimanuálne, semi­

a utomatické a automatické. Dnešný stupeň rozvoja obrazovej analýzy umožňuje už pomerne 
úspešnú semiautomatickú analýzu. Na veľmi jednoduché (a málo početné) , ako aj veľmi komplexné 
merania a problémy je dnes ešte najvhodnejšie použiť semimanuálne prístroje. 

Práca podáva podrobný rozbor našich a zahraničných továrensky vyrábaných optických analy­
zátorov, ktoré možno deliť na fotonásobičové a televízne. Stručne sa zhodnocujú aj možnosti použ itia 
prístrojov používajúcich elektrónovú sondu, ako aj holografické a číslicové analyzátory obrazu. 
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Tab. I. 

_ _ 1_~[_ 2_[ __ 3_[ __ 4_cl __ s~J _ _ 6-=r _ 7 ------;[--=--_s~ l _ 9_ ~[_10_ [~_11-----é-[_ 1_2 -c'-[_1_3 __ 1 

[ 1 Enl1eacgt1n·on Attache-I:~~~- f~~~r~-r Yfs~~eof S~ynps~r Cotmyppter ~~~]~~ sl~~~r~: No . of ~:t:i~0 ~f_ Otuytpp~1t Int!~~~ced a~~fcr~~ 
Light 
pen 

type es . pr·obe? 
_____ , __ _ _ _ ____ _______ 1 ____ _ 1 _____ --- --1 TY lines ,-- --,- - - -I---- ___ , _ __ _ 

Elektron. Prístroj Možnosť 
Názov 

prístroja Výrobca Vyvinuté 
v roku 

Typ 
snímača 

Typ Typ Zdroj 
počítača 

1

osvetlenia svetla 

- - ------- -é-----'--- ---'-- ---

1 

_zväčšenie Typ I Typ pripojenia Značko-
Počet TY elektron- výstupu napojený k mikro- vač fáz 
riadkov iky na sonde 

- ---~---------- ------

1 

Femco 1966 (?) Photo- analogue I transmit- filarnent 
Inc rnultipl. ted & lamp 

, USA reflected 

AMEDA solid 
state 

[ digital 
1 

no 

AMP-20 ·Yvú - - 19_7_0 __ , --_- _- - _,,-_-- ----I - -,~,-- - - ~; --1 - -_~ _- -- - - _-,,_- - ·---_- - --_ -_- - --=- -

CLASSI­
MAT 

SZP 
es 

& Xenon 
arch 

& 1 

analogue · 
- - -- --- - 1- -· - --- - ----1- ---1- --- 1---- 1- - - - 1 ---- --- -· 
Leitz Plumbi- solid sta- digital desk-top 
GmbH 1 1969 eon digital - - " ?/625 te & IC calcula-
D 1 (Orthi- tor 

i eon) 
- D= I-;:GccJ-- --''~K~O~N~ -- ·- - --, S~micon- - - - j Filament ; -/- - voltage Phase 

no 

SCAN TRON 1969 (?) duet. j lamp lntegra- 1 

___ _ __ 1~m~b~H~; _ ----- i-d~e-te_c_to_r ________ _ ---- _____ __J _t_o_r ___ 
1
_____ __ _ 

EL TJ- C. Zeiss 1971 Operator - " " -/- - digital - " 
NOR 4 Jena & micro-

D scope 
& Xenon 
arch. 

no 
1 

FIDAC prototy- (1965) Photo- digital ,_tr_a_n-sm- it-- --.~,-- ·-7-./-? - - s-ol-id-- - d-cci~g~,t-al~&~ 1-,i"'B,.,.M-c-- - -- _- _--
pe USA celi ted state printed 360/44 

I ____ --- - - 1- - - --1-----1-----1-----I- - --- I--- --I----- - - -- - - - - _ _ ___ , 

Hum- Malies 1966 Operator " - - - /- - digital - - -
phries Instr. & micro- & reflec-
Microm. GB scope - ted 1 
Eyepiece 1 

~M~~i-cr--o---- 11 _0_P_T_O_N_ ,_19_7_0 __ ,~P=h~o- t-o--- i~d~ig~i-ta~l-1--,,-- - _-::-_ -1----1=- ---Y-c - dlg1 tal & PDP- 12_,_(n_o_)_? ___ - ---

rf'ľ,~m I gmhll 
I 

m„t,lpL 
1 

1 

1 

I wnUeo 
- --------~- --



Tab. I, cont. 

1 
1 

2 
1 

3 
1 

4 
1 

5 
1 

6 
1 

7 
1 

8 
1 

9 
1 

10 
1 

11 
1 

12 
1 

13 
1 

MICRO OPTON 1 1969 1 Plumbi- analogue transmit- Filament 20/625 solid 

1 

analogue <lesk-top (no ?) no 1 

VID EO- GmbH eon ted & larnp&xe- state & digital calcula-
' MAT D 1 reflect. non arch tor ' 

QMS Bausch 1971 j Vidicon digital - - filament 25/625 IC digital - -" - yes 
&Lomb lamp 
USA 

----·-
QTM-B Metals 1964 " analogue 70/312 solid analogue ,, - - - - auto. no 

Res. GB state (digital) processor 
" " -ie (SEM or 

- - ----
QTM IMAN- 1970 Sp. Vidi- digital ?/720 digital yes yes 
720 CO,GB eon & &Xenon rnicro- 1 

IPlumbicon arch. probe) 
QUIA proto- 1 1970 Vidicon " " " ?/ ? solid " ? no no 

type, GB i 1 or X-ray state 

1 

1 &IC 
Phase KON- J 967 /70 - - - - - - /- " - - DIGI- yes -

1 Tntegrator TRON 1 SCAN 
GrnbH., 
n 

' 

Texture proto- 1970 Plumbi- ,, 
transmit-1 filarnent ?/625 IC " ? no no 

analyzer t type eon ted & re-' lamp or 
F flected Xenon 

1 
arch 

1 

-···--- -
PA 31 CHEPOS I 1970 operator - 1-indirect - -/- - " -

1 

" -

1 

1 l es i 
1 1 1. 

t N ow T . A. S. of Leitz GmbH 



__ 1 __ l __ 2_-~l _3_1 __ 4_~1 _ s_ ~l _6_~1 ___ 1_,I 8 9 11 12 

lnstru­
ment 
type 

1 

Blank I Morpho Correct 1 

Sizing frame metric - count , 
logic edge ,

1 

measure- of every 
effect I ments shape 

N o. of 
sizing 

moods 

Max. 
x-wise 

Quasi­
random 
inter­
cepts 

Other 
type of 

size 

Shape 
parame­

ter 

1 Max. no. , Area 
of size ~ measure­
classes I ment 

1 

1 

No. of 
gray 
levels 

------ , _ _ _ _ , _____ ---- --1,---- --------,---- ----,-----, 

Názov 
prístroja 

Typ 
zrnitost­

nej 
analýzy 

Možnosť 
Hranová morfo-

Chyba I metrickej 
, analýzy 

1 1 

Správne 
rozpo­
znarne 

všetkých 
tvarov 

Počet 
merateľ­

ných 
druhov 

zrnitosti 

1 

Max. 
prieseč . 

vo smere 
X 

Kvázi-

[ náhodný 
priesečík 

no/yes 
A_M_E_D_A_ 1 ~:~~ i --1 n-o- [ _ _ ? __ 

- AMP-W 1~at'I- 1 - - - -/(yes) 
11 - ~-1--- -1- ---1----CLASSI- auto- yes - - yes ± 2 yes/no 

MAT matic 
-DIGI- - - ' ~ I no/yes 

Iné typy 
definície 

1

, veľkosti 
zrna 

1 

1 

no 

Možnosť 
merania 
tvaru (tv. , 

koef.) 1 

no 

Max. 
počet 

zrnitost. 
tried 

8 

Meranie 
plôch 

(yes) 

Počet 
rozlíši­
teľných 

1 

hladín 
šedi 

20 

6 
i--ye-s--i--n- o- - - -1-0 -l--ye_s __ ,I == 20 

1 

no ,-~(y- e~s)- 1- -=~ 4-

Tab. II 

13 

Modal 
analysis 

Modálna 
analýza 

yes 

SCAN _ 
-ELŤI-- --i-- --- -1--- - --1---- 1--- --1-----1----- - - ,,- --,- - -- 1-----

-/- - - - any - -
NOR 4 

1-

FIDAC 
i 

----1----1- ---1----1----1---- - --- - ----- 1- - - - 1--- - 1--- - - -------
aUtO- (yes) yes yes i program - yes/(yes) yes yes (any) yes I 7-13 

Hum­
phries 
Mierom. 
Eyepiece 

Micro­
scope 
Photo­
meter 05 

ma tie rnable 
--- -l - ---1- - -- 1- - ---1-----1- - --- 1-----l-----l-- ---l-----1- ----I-----I 

mecha­
nical 

auto­
matic 

1 

1 

yes 

no/no 

- -----
program - no/ye, 
mable 

no 16 

--,cc--, - -1--(-y-es_)_ --a-ny- ? (yes) 

any 

more 
than 
20 

no 

yes 



Tab. II. cont. 

2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 

Micro semi- ] yes no yes? c= 2 yes/no no 1 no 10? 1 yes 
1 

c= 6 ycs 
Video- automat. 
mat & autom. , 1 

QMS -" - no yes yes 13 yes/no yes " =é- 10 " 8 -.. -.. 
QTM-B semima- yes no no 1 (2) yes/no no (yes) (any) " 5 ., 

nual (se- (5) § 
miauto-
mat.) 

~- -~ ~ - ---
QTM semi- no yes yes up to 58 yes/no yes yes 8 " 30 ,, 

720 automat. 
& auto-
matic 

QUAI semima- (yes) -" - no up to 2 yes/no " no (any) ,, 7 (colour) -., -
nual 

Phase automa- - - - yes? " no/yes " (yes) 10-16 " - " 
Integra- tie 
tor -i " " 

-- - - ,, 
" " 

--
Texture no (yes) up to 3 yes/no " up to 6 up to 4 
Analyzer 

-- - - - - - ---

no/yes 
,, 

PA31 

1 

mecha- - - - yes 2 no 20 no any no 
nical 

§ - Jf the sizing module is added to the basic instrument 
Note: The Cytoscan and the Microscope Photometer 01 of OPTON GmbH has a similar logic to that of the Microscope Photometer 05. 





Za prof. Dr. Jánom Šalátom 

In memoriam prof. Dľ. Ján Šalát 

M irreralia, 5, 4, 589-591 (1973) 

KRON I KA-C H R ONICLE 

Profesor Ján Šalát (9 . V. 1919- 12. XI. 1973) 
sa narodil v Udavskom na východnom Sloven­
, k u ak o syn ro botníka. Na prírodovedeckej fa ­
ku lte začal ~ tudovaľ v roku 1940. V roku 1943 
mu zomre l otec a pre finančné ťažkosti musel 
í s ť do zamestnan ia: nastúpil ako suplujúci pro ­
fesor na G ymnáziu v Dolnom Kubíne. Vyso­
koškolské štúdi um uko □č:Ll v roku 1945. za 
dok10ra prírod ných vied. bol promovaný v r. 
1949. V ro ku 1945 nastupuje na miesto asis­
tenta na Mineralogickom ústave Prírodove­
deckej fak uJty U niverzity Kamenského v Bra­
tis lave u prof. Lul< áča. Neskôr absolvoval aj 
diaľk ové stúdi um pre učitelov pri Pedagogickej 
fakulte v Bratis lave. Ako odborný asistent a 
zástupca docenta dosahoval vynikajúce pedago­
gické ús pechy. V júni 1952 bol preložený na no­
voutvorenú Banícku fakultu VŠT v K osiciac h, 
kde sa stal vedúcim ka tedry mineralógie a pet­
rografie. Jeho mimoriadny pracovný elán a ši­
roké vedomost i mu umoznil1 rýchlo vybudovať 
katedru a vy tvor iť vedecko -vý,kumný kolektív 
zameraný oa ľiesenie aktuá lnych otázok petro­
grafie Slovenska . V roku 1956 bola katedra mi­
ne ralógie a pet rografie zlúčená s katedrou geo­
lógie. V roku 1957 sa však pod jeho vedením 
vytvorilo Laboratórium pre výskum nerastných 
surovín , ktoré prevzalo riešen ie a ktuálnych pe t­

rologických výskumných prob lémov východného Slovenska. Roku 1957 bol poverený vykoná­
vaním funkcie prodekana a potom v r. 1958 dekana baníckej fak ulty. R oku 1958 bol menova ný za 
riadneho profesora mineralógie a pe trografie. 

Počas celého obdobia svojho od borného pôsobenia bol prof. Já n Šalá t mimoriad ne aktívnym čle­
nom ČSMG a SGS. Bol zakladateľom a od ro ku 1952 predsedom pobočky Slovenskej geologickej 
spoločnosti v Košiciach. V rok u 1956 zorganizoval X. zjazd Čs!. spoločnos ti pre mi neralógiu a geo­
lógiu v Košiciach, na ktorom sa zúčastnili prvýkrát aj geológovia zo ZSSR a os tatných socialistic­
kých štátov. Od roku 1962 bol mimoriadnym členom geologickej spoločnosti NDR (Geol. Gesell­
schaft der DDR). V roku 1972 predsedal sympóziu o aplikácii medzných vied v úžitkovej mineraló­
gii, geológii a technológii s medzinárodnou účasťou , k tor ú zorganizovalo Laboratórium pre výskum 
nerastných surovín BF VŠT v Košiciach v spolupráci s D omom techniky v Koš iciach a SGS. 

Profesor Ján Šalát sa zúčastňoval na geologickom a mineralogickom živote Československa a hla v­
ne Slovenska mimoriadne veľkým podielom. Bol predsedom Vedeckého kolégia pre geo lógiu a geo­
grafiu SA V, podpredsedom Vedeckého kolégia pre geológiu a geografiu ČSAV, členom Slovenskej 
geologickej rady, podpredsedom Slovenskej geologickej spoločnosti pri SAV, predsedom komisie 
pre doktorské práce v SSR, podpredsedom komisie pre doktorské práce ČSSR, hlavným koo ~d i­
nátorom výskumnej úlohy Il-8-3 , vedúcim výskumnej úlohy II-8-3/ 1, členom vedeckej rady BF VST, 
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členom skúšobnej komisie pre odborné skúšky ašpirantov na Hornícko-geologickej fakulte VBŠ 
v Ostrave, členom komisie pre nové minerály pri komitéte IMA v Prahe, predsedom komisie pre 
vyučovanie mineralógie Čs!. národného komitétu IMA, predsedom terminologickej komisie pre 
geológiu a mineralógiu pri SA V, členom komisie pre vulkanológiu a petrografiu pri Karpatsko-bal­
kánskej geologickej asociácii, členom redakčnej rady Časopisu pre mineralógiu a geológiu a ďalších 
národných a medzinárodných vedeckých a spoločenských komisií. 

Svoje pôsobenie začal v čase, ktorý si vyžadoval priekopníkov. Profesor Ján Šalát bol ideálnym 
typom priekopníka, ktorý svoju prácu zameral okrem terénnych štúdií na pohotovú aplikáciu moder­
ných vedeckých konceptov a výskumných metód v praxi. Pracoval na petrografickom a petrochemic­
kom výskume východného Slovenska a postupne sa orientoval na problematiku vulkanických oblastí. 
Získané výsledky zhodnocoval aj na základe komplexných porovnávacích štúdií. Aplikovaný výskum 
zameraný najmä na uhoľný prieskum (1951--1955) a výskum perlitov (1960-1965) viedol k zalo­
ženiu moderného priemyslu pre spracovanie perlitu u nás. Prehľad publikácií prof. Šaláta naznačuje, 
že mal vlastnosti vynikajúceho pedagóga, organizátora a vedeckého pracovníka. Ako profesor 
mineralógie vychoval odborníkov, ktorí dnes zastávajú popredné miesta v našom živote. Poslucháči 
si ho vážili hlavne pre jeho priamy prístup, družnosť, mimoriadne široký rozhľad a schoposf nad­
chnúť. 

Svoje skúsenosti neustále rozširoval aj formou študijných ciest. Od roku 1955 viackrát navštívil 
ZSSR, NDR, MĽR , RSR, BĽR, PĽR, Juhosláviu, Francúzsko, Veľkú Britániu a Taliansko, kde 
okrem vlastných štúdií, bohato dokumentovaných vzorkami, nadväzoval a prehlboval kontakty 
s najpoprednejšími odborníkmi, univerzitami a výskumnými ústavmi. 

Ako vedúci L VNS sa vždy staral o to, aby sa pracovalo podľa najnovších metód a aby sa z pra­
covníkov stali dobrí odborníci. Vynakladal všetko úsilie na to, aby odborná informovanosť na pra­
covisku bola maximálna. Bolo jeho zásluhou, že sa v L VNS uprostred 60. rokov mohla rozvinúť 
aplikácia samočinných počítačov v petrochémii, kódovacích systémov, stereológie a neskôr naj­
novších mikroanalytických metód. 

Nepoznávajúc iný záujem ako svoj odbor ani odpočinok, venoval sa prof. Ján Šalát vždy vedeckej 
alebo spoločenskej práci. Dlhé roky preťaženia však zanechali stopy na jeho zdraví a koncom roku 
1972 začala sa čoraz silnejšie prejavovať jeho choroba. Ani bolesti, ani hospitalizácia a vážnosť 
zdravotného stavu však nepodlomili jeho vôľu pracovať. Po prechodnom zlepšení jeho stavu ešte 
úspešne viedol aj sekciu magmatizmu a metamorfizmu X. kongresu KBGA v Bratislave. Pracoval 
do posledných dní svojho života. Dňa 12. XI. 1973 po ťažkom zápase zomrel. Jeho pamiatka však 
bude stále živá. 
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Mineralia slovaca, 5, 4, 593- 601 (1973) 

The contribution of Henry Clifton Sorby (1826- 1908) to mineral science and 
technology 

(1 Fig., 1 Ph'.JfO) 

DEREK WlLLrAM HU"1P HRIES * 

Vplyv práce H. C. Sorbyho na vývoj geologických, mineralogických a technologických 
odborov 

H. C. Sorby sa narodil 10. V. 1826 v Sheffielde. Pretože bol finančne nezávislý, moh ol 
svoj život zasvätiť vede obdobne ako veľa iných veľkých vedcov - amatérov XIX sto-
ročia. 

Jeho pravdepodobne najväčší príspevok k rozvoju vedy bolo zavedenie po l arizačného 
mikroskopu na štúdium horninových výbrusov a metalografických nábrusov. V roku 
1849 urobil prvý výbrus a v roku 1850 publikoval prvú správu v odbore mikroskopickej 
petrológie, v ktorej opísal vápnitý pieskovec zo Scarborough (obr. 3). 

Sorby zasvätil život všestrannému štúdiu a výskumu a mikroskop bol jeho obľúbeným 
pomocníkom . Používal ho ako najlepší a najdokonalejší prostriedok na štúd ium charak­
teru hornín, minerálov a kovov. Sorby položil základy mikroskopickej petrografie a meta­
lografie, a tým podstatne ovplyvnil smer vývoja výskumu v mineralogických a geologic­
kých vedách. 

V článku sa diskutuje aj o jeho príspevku k metodike prípravy výbrusov a nábrusov, 
mikroskopickej modálnej analýze, metodike určovania indexu lomu, vývoja opakilumi­
nátora, ako aj o jeho zásluhe pri založení sedimentológie a sedimentárnej petrografie. 

Práca podáva bohatý materiál o jeho živote, metodike práce, zdrojoch inšpirácie a jeho 
príspevkoch k rozvoju vedy. Hodnotí sa jeho význam v celoeurópskom meradle, ako 
aj jeho vzťah k F. Zirkelovi a ďalším význačným vedcom. 
Článok doplňajú snímky prvých výbrusov hornín (obr. 1 a 2), prvých opísaných vý­

brusov (obr. 3) a nábrus tazewellského meteoritu a. i. 

Introduction 

The Sorby family can be traced back to Robert Sawbrey of Bridgehouses, Sheffield, who died 
in 1558. By judicious investment of bis inheritance Henry Clifton Sorby was able to maintain a house 
with a laboratory and a workshop and to finance a lifetime of individual scientific investigations 
on a scale no other person in Sheffield, and tew in England could match. Sorby's mother to whom 
he was devoted , lived with bim until her death in 1873 and appears to have been an active assis tan t 
in the making of the earliest thin sections of rocks. Sorby was unmarried. 

Petrography before Sorby 

The study of rocks)s as old as geology itself, perhaps older, since, in general, those who studied 
rocks were mining men, more interested in their economic aspects.' Leonarda tla Vinci (1452-1519) 
and other men of the Renaissance recognised that some rocks were once molten. A little later, Agri-

* Dr. Derek William Humphries Deparment of Geology, The University, St. George's Square, 
pin Street, Sheffield Sl 3JD, England 
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cola (1494-1558). a recognised mming expe rt. made observations on crystals. About tbe m1ddle 
of the 18th Century. mining provoked the se r1ous classification of rock.s in Germany and in 1785 
the Academy of Sciences of St. Petersburg offered a prize for the best essay o □ the classificat ion of 
rocks (F. Y. LOFWINS0 N- LLSSl>JG 1954). However, the s tudy oť rocks, based only on tJ1eir cbemica l 
compmition and their characteristics in the field and in hand spec1me□s. was severely hampered 
since the mineralogical cornposit10 □ upon which the determination of the genesis of the rock large ly 
depends. was possible only in the very-course gra med rocks. The appl1ca1ion of the microscope 
to the problem was doubtless in tlw minds of many petrologists. although so me geolog1, 1s then 

" ... ·---

1 

1 i 
; 

' 1 

Fig. J. Th e fi rst thin sectio □ of a rock madc ľo ľ ,11ic1 o,cup1c ,tudy dated 1849. 
Obr. 1. Prvý výbrus zhotovený k mikroskopickému ~túdiu z roku 1849. 

Fig. 2. Photomicrograpb of Wenlock Limestone thrn section of 1849; a recent pho1ograph by the 

wri ter. 
Obr. 2. Mikros nímka z výbrusu vápenca z Wenlocku z roku 1849. 
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(and indeed even much later in the 19th Century) held strongly to the view of de Saussure that „one 
must not look at mountains through microscopes")1 

Although lapidaries, especia!ly in Edinburgh, were grinding and politishing thin slabs of coloured 
agates and the preparation of thin sections of fossil wood and similar objects was well known to 
many naturalists in the early part of the 19th Cen tury, their methods had not been applied to the 
study of rocks, although thin sections of minerals had been made for David Brewster before 1816. 

The credit for this crucial step must go to Sorby who made the first thin section of a rock for micro­
scopi ca! study in 1849 (Figures 1,2) although no account of this rock were published at that tíme 

The Preparation of Thin Sectións of Rocks 

H . C. Sorby (1889) has Ieft an account ofhow he came to prepare "what is probably the first 
transparent section of a rock". It appears that during a railway journey he fell into conversation with 
Willian Crawford Williamson whose maternal gradfather and uncie were skilled lapidaries. From 
them he had learnt the nse of diamond and emery wheels and became skilled in the preparation of 
hard substances (bones and teeth) for microscopical study. Williamson toid him of bis methods 
of making thin sections and later gave Sorby instruction in the art at his bome in Mancester. By 
1849 Sorby had realised tbe potential of tbe tecbnique and had applied it to tbe study of rocks. 

F Y. LoEWINSON-LFSSING (1954) states that A. Oschatz was making thin sections in Germany 
in 1852, probably without any knowledge of Sorby's work. Tt may well be that others were developing 

irn ilar lechniqces at about the same time, but nothing is known of them. 
In 1868, Sorby wrote a short article for the 4th edition of Dr. L iane! S. Beale's book " How to 

work with the Microscope" in wbich he gave a short account of his method of making th in sections 
of rocks. A more detailed account of the technique was given by D AVID FoRBES (1869) who had, 
almost certainly, learnt it frorn Sorby. A full description of bis methods was not given by Sorby 
until 1882, although there is no evidence that he ever attenpted t o keep , them secret. Essentially, his 
methods were those of the modem slide maker. H e seems to have preferred specimens flaked off 
with a hammer, rather than cut with an iron disc. These flakes were smoothed with coarse and then 
fine emery on zinc plates and polished on a variety of sandstone or marble slabs. He was careful 
not to use polishing powders, since if it were to work into any cracks or cavities, it would be far more 
objectionable than any slight want of polish. Tbe prepared piece of rock was then attached to a glass 
plate with Canada Balsam and the other side ground down and polished. Sorby also dcvised a method 
·o"fimpregnating friable rocks with balsam before grinding and also a method of transferring finished 
Šections. For some materials, Sorby used fine emery paper held on a glass pla te and in tbis way 
prepared sections of salts soluble in water.'He also suggested etching· thick"rock slices with dilu te-d 
acid where calcium carbonate waS:present ~\n o rder to reveal -rnore clear!ý the structure of the in~ 
soluble portion. 

Sorby made a his sections on pieces of glass J 6/ 1 O inches square, rather than on the 3 inch by 1 
inch slide then used by naturalists and used universally in Britain at the present time. He prefered 
the square glass because he believed he had greater control over the section during grinding and ar­
rived at the particular size by the chance that it was the size of g!ass that fitted a polariscope which 
he had made. Similar techniques were used for making plished specimens of m etals and described 
in Beale's book. 

More than a thousnd of Sorby's slides and other microscopical objects are preserved in the De­
partment of Geology, University of Sheffield and are still in their original condition. 

1) This remark of de Saussure is frequently quoted and taken literally. l suspect that this is a misre-s 
resentation of his intention. To de Saussure goes the credit for being the first geologist to climb 
and cxplore mountains and to learn their structure by first band acquaintance. It is possible th a 
he i ntended his remark to be a scathing criticism of those „natural philcsophers" who hypothe 
sized on the origin of mountains without ever leaving their armchairs. (D. W. H.) 
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The Rise of Microscopical Pertography 

The first paper ever to describe the microscopical structure of rocks was read by Sorby at a meeting 
of the Geological Society of London on November 6th, 1850 and was published in the Quarterly 
Journal in 1851 (H. C. SoRBY 1851). The paper shows that Sorby was fully conversant with the use 
of polarised light, both parallel and convergent in microscopy and that he was able to distinguish 
between agate (chalcedony), quartz and calcareous spar (calcite) (Figs. 3,4). He also observed the 
variation of orientation of calcite crystals in small reniform bodies. The paper is also noteworthy 
for the quantitative data on the mechanical composition of the rocks, measuring particles down 
to J /20,000 of an inch (about 1 µm). 

This new method oť exam ining rocks was received unsympathetically, although this did nothing 
to diminish Sorby's enthusiasm. Over the next thirty years he published numerous papers in which 
the microscope played a centra! role culminating into two Presidential addresses to the Geological 
Society of London in 1879 and 1880, on the nature and origin of sedimentary rocks. Earlier, in 1877, 
his Presidential Address to the R oyal Microscopical Society drew a comparison between the cha­
tacteristcs of minerals derived from the decomposition and breakup of granites and the sarne minerals 
derived from schi sts. Frorn his studies of the shapes of the grains he believed that it would be possible 
ro deduce the nature of the parent rock frorn which a sand had been derived. This paper, was in 
fact, the first major essay on sedimentary petrology ever published . 

Fig. 3. The first thin sect ion of a rock to be described in print. This section of the Calcerous Grit 
of Scarbro (Scarbrough), England was made in 1850 and described by Sorby in 1851. The caption 
011 the slide „Pl 6. fig. l." refers to a privately printed Appendix to Sorby's Presidential Adress to the 
Geological Society of London in 1879. The Society declined to publish these illustrations and very 
few copies of the Appendix are still in existence. 
Obr. 3. Prvý výbrus, ktorého popis bol publikovaný (vápnitý pieskovec zo Scarbro (Scar brough)); 
vyhotovený vr. 1850, popísaný vr. 1851. 

Jt has anothe.r irnportant characteristic in that it illustrates Sorby's interes! in "petrology" rather 
than in "petrography". Perhaps he was running too fast for h is contemporaries and it was no·t 
until the 1870's that they began to catch up with hirn. For as Loewinsson-Lessing has said, the post­
-rnicroscopic era began in 1870 when Zirkel published his work on basalts and □ot in 1851 when 
Sorby first described a calcareous sandstone. 
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Fig. 4. Calcareous Grit, Scarbro (Scarborough), England; a recent photomicrograph of the thin 
section of Figure 3. 
Obr. 4. M ikrosn ímka z vápnitého pieskovca zo Scarborough (porovnaj s obr. 3) . 

Sorby and Zirkel 

In 1861 Sorby and his mother visited Germany where, in Bonn, he met Ferd inand Z irkel, who was 
to become his greates t d isciple and can be said to have founded the great German school of petrogra­
phy. They became lifelong friends and in almos t every letter to Sorby, Zirkel expre,se, his indebted ­
ness to " the master" for introducing him to microscopical petrography. It is perhaps of inte rest 
that Zirkel made no reference to the work of Oschatz in any of h is letters to Sorby. H ad he not, 
by a fortunate concidence, met Sorby, the history of petrography might have taken a different 
course. 

Meteorites and Metals 

To many and especially to the geologist, Sorby is best known for h is application of the microscope 
to the study of rocks. I mportant as this was, it was by no means his only conttribution to science . 
Of equal impor tance was the application of the m icroscope to the study of metals. In 1855, Sorby 
was sent a box of specimens which incl uded a few fragments of completely fu,e d siate. Th ree years 
later, he received fur ther fragments of fused rocks from W. H awkens in Bi rminginm and from George 
Richardson in Leeds, who was act ing on the order of J. G . Mitchdl. , he las t n'lmôd had 23 cwts 
(approximately 1200 kg) of Mount Sorrel syenite fu sed in a n:verbôrato ry ifurnace. The melt was 
allowed to cool slowly, and although there was considerable varia tion in texture of the solidified 
rock, most of it remained glassy. 

Sorby published a brief account of this work in 1863 and showed that the dissimilarity between 
the original rock and the artificial product could be explained in terms of the cooling history and 
the environment of the melt (H. C. SoRBY 1863) This observation is probably one of the earlier 
contributions to the crys tall isation of magmas. 

In the sarne year as the publicati on of this irnportant paper, that is , in 1863, there appears io Sorby's 
diary on 27th Apr il the words, "Read abo ut rneteorites" and on 28th J uly, the n JW famous entry 
"discover the Widmannstättischm fig . in L iron". These lines mar k the very day on which modem 
rnetallography was bom. 

There can be little doubt that Sorby was Jed from thc study of the fused prnfocts of igneous 
rocks to the consideration of fused materials from outside the earth, that is rneteori tes, and fused 
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materials of much Iess chemical complexity, that is, metals, alrnost simultaneously despite h is later 
claim (H. C. S0RBY 1898) that they were successive steps. Sorby's publications on meteorites (Fig. 5) 
were few in number, although he was able to show that there are certain features of phys ical struc­
ture which connect meteorites wich igneous rocks. 

F ig. 5. The Tazewell mateorite, an iron meteorite from Claiborne County, Tennessee, U. S. A. 
wich fell in 1853; pólished surface covered by glass slip cemented with Canada balsam, made 
in 1863. The specimen is still in perfect condition ; a recent photograph. 

0 hr. 5. Tazewel!ský meteorit: železný metrorit z Claiborne, Tennessee, USA, k torý padol r. 
1853. Naleštená plocha je aj teraz, vo výbornom stave 

Sorby's early metallurgical work in the years of 1863-8 attracted little attention either from his 
fe llow scientists or from those who might have benefitted greatly from it, the producers of iron and 
steel. In 1884, Sorby returned to his studies of iron and steel and at Iast was able to illustrate his 
papers with photomicrographs. N ot only did he iden tify seven microscopica lly disti nct constituens 
wbose names have since become comrnonplace (ferri te, pearlite, cementite , hardenite or martensite, 
graphite, sorbi te and slag) hut he used tbe structures o bserved to deduce directly the sequence of 
events that had given rise to the structures. 

Sorby showed that, "except in a few very special cases, iron and steel are not analogous to simple 
minerals, hut to complex rocks. Such being the case, the microscopical examination of properly 
prepared sections throws m uch light on the ca uses of their varying properties". (H. C. SORBY 1885). 

Although rela tively little interest had been shown in Sorby's earl ier work on metals, his contri­
butins in the 1880's stimulated an extrernely rapid accurnulation of knowledge and by 1900 the si­
tuation was probably little different from what it would have been had there been a continuous , hut 
of necessity slower, growth following bis first annoucements (C. S. SM!TH 1960) Once again, Sorby 
is seen to have been far in advance of bis contemporaries. 

Other Contributions to Science 

Sorby's active scientific career spanned sixty-two years and in this time he published over 15 
papers (D. W. HUMPHRTES 1965a, based on T . SHEPPARD 1906). There were also publi shed sorne 
sixty accounts of lectures he gave to the Sbeffield Litera tury and Philisophical Society. His studies 
covered the fields of geology, metallography, chemistry, microscopy, archaeology, spectroscopy, 
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marine biology, meteorology and history. To date, no complete account of his scieotific contributions 
has been writteo, although Higham (J 963) has given a valuable synopsis of bis life and background, 
while C. S. SMITH (1960) and D. W. HUMPHRIES (1965b, 1967) have described some of his contri­
butions to petrograpby, microscopy and metallograpby. 

lt is customary to attribute tbe birth of what is now called 'modal analysis' to A. DELESSE (1848) 
alghough he only measured tbose constituents of polished slabs whicb were visible to tbe unaided 
eye. Sorby in 1853 almost certainly aware of Delesse's work, made probably tbe first determination 
of tbe proportion of components seen in thin section using tbe microscope. Sorby drew bis slides wi th 
a camera lucida on to sheets of strong, even paper, cut this up into pieces each of which represented 
an indivídua! grain. The grains were sorted and the surface area for eacb component dctermined 
by the ingcnious method of weighing the pieccs a nd comparing the total weight with the weight 
of a piece of the samc paper of known area. 

The quartz wedge is a familiar accessory to the polarising microscope. I t was first suggested by 
Biol, but its use seems to have been restricted to the study of polarised light itself. Sorby, in 1877, 
briefly noted the applica tion of the quartz wedge in mineralogy and referred to it again in 1879, but 
tbese are his only references to what is now regarded as a n essential tool in petrography. A technique 
which he tho ught to be of far greater importance was the determ ination of the re fractive index 
of m inerals, on. which he wrote many papers. In 1877, Sorby ha d published a table of refractive 
indices of sorne 80 minerals, for he rea lised the value of the refractive index in determinative studies. 
Arising out of th is work was the observation that the crosshair, of the rnicroscope eyepiece served 
the irnportan t purpose of keeping the focal Jength of the eye tixed while maki ng the measurement. 

Working with metals and rneteorites, Sorby quickly found 1hat the exis11ng methods for reflec ted 
light illuminati on were inadeqtiate. He therefore devised two new illumina tor,. one oľ which emp]oyed 
a parabolic m irror which reflected li.ght from a so urce a t the side of he microscope down onto the 
specimen, while the other used a tiny plane mirror in a ,imilaľ rnan ner bu1 ga,e very nearly true 
vertical tllumination. 
1 In 1979, Soľ by purchased the yach „G limpse„ and ,o opened ano ther chapter in the ex1raordin,ary 
story oľ research and in novation (F ig. 6). 

At sea and in the es1uaries oľsouthern England he Iu rned agaio to the study of.. sediment movemen 
and laid the foun dation of yet aoother ·modern· di,ciplrne - sedimentology. Hi s in1erests extended 

F ig. 6. Henry Clifton Sorby on board his yacht ··G lrmpse„ abo ut 1 ~~O. From an origrnaJ photograph 
by an uknown pho1ographer. 
Obr. 6. Henry Cliftoo Sorby oa svojeJ jach1e „Glimpse·· okolo r. 1880. 
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to marine biology and his tecbnical ingenuity Jed to the development of methods of preserving ma­
rine organisms which have not been successfully repeated, although Sorby's specimens sti ll exists 
äš·proof of their existence. He devised methods of differential staining which have become common­
place in the biological laboratory. At the age of 80 years he broke his leg and was confined to 
bed. Des pite this he continued his work and completed the great pap::ir on sediments which was 
published in 1908, just after bis death, by the Geological Society of London. 

Conclusion 

In this brief account of some of Sorby's acheivements , mucb has been neglected. Nothing has been 
said of the great controversy concerning the origins of siaty cleavage in rocks, or of Sorby's work 
on fluid cavities in crystals and their evidence of the environment of the formation of the igneous 
rocks. Nor yet again has anythi ng been said of his ventures into spectroscopy. In characteristic 
fashion he devised a spectroscope for attachement to the microscope and examined the absorption 
spectrum of many substances, including minerals and the colouring matter of plants and animals. 

Towards the end of his life, Sorby became intensely in terested in education and the possibility 
Óf a UnivÚsi ty .being createď in- his"home town--:-He lived to see this fa un.ded in 1905, but was never 
invÓ!ved in teaching. The present Chair of Geology carries h is name as does a Fellowship which 
he endowed. Sorby was President of several lea rned Societies and ultimately his work was rewarded 
by the Royal Society which awarded him its h ighest honour, a Gold Medal. He received other medals 
and awards, but this gave him the greatest pleasure. 

Sorby did much more than apply the microscope to ·the study of rocks. He observed, he measured 
he applied immense power ot reasoning and in his own words: " In the discovery of the new he was 
kep t away from the old, and he suppo,ed that it would go on like th'i.t to the en:l of the ch1 J ter 
Perhaps after all itt was better to invent new things than to work up the old." 

Perhaps we should be content that Sorby kept on inventing new things and gave us both tools 
and ideas still fundamental to tbe present day study of Mineral lScience and Technology. What­
ever development the fu ture may bring, we owe much to the genius ofJ Henry Clifton Sorby: 
''Sheffielďs Prince of Scientists" (Sheffield Daily Telegraph, March 10th, J 908). 
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I NFORMÁCIE - INF O RM A T I O N S 

Stereológia, jej problematika a význam 

Automatické metódy v aplikovanej mineralógii a metalografii 

Gejza M. T1MČÁK * 

Stereológia je veda zaoberajúca sa problematikou dimenzionálnych transformácií - premenou 
troj-a menejrozmerových údajov trojrozmerových telies na trojrozmerové údaje, ako aj premenou 
zdanlivých údajov (napr. pozorovateľných priemerov častíc na nábrusoch) na skutočné (skutočné 
priemery častíc v nábrusoch) v rámci tej istej dimenzionálnej sústavy. 

Stereológiu možno rozdeliť aj na kvantitatívnu a kvalitatívnu. Prvá sa zaoberá kvantitatívnyrn i 
transformáciami, napr. premenou plošných alebo dižkových percent na objemové; druhá zas tvaro­
vými rekonštrukciami, napr. určením skutočných trojdimenziových rozmerov minerálnych zŕn 
v hornine z l alebo 2 rozmerových tvarových údajov. 

N a to, aby sa stereologické zákony mohli prakticky aplikovať, treba uskutočniť veľké množstvo 
presných meraní; manuálne metódy sa pritom ukázali ako nedostačujúce. Nové automatické metódy 
mineralogickej a metalografickej analýzy zvyčajne umožňujú aj meranie potrebné na stereologické 
transformácie. 

Automatické prístroje na mineralogické a metalografické meranie dnes čoraz úspešnejšie nahra­
dzujú ľudské oko a metódy klasickej analytickej chémie. Dva mimoriadne dôležité prístroje v tomto 
odbore sú opticko-elektronické analyzátory, nazývané tiež samočinné analyzátory obrazov (OEA) 
a elektrónová mikrosonda (EMS). Azda najpodstatnejší rozdiel medzi nimi je v spôsobe osvetlenia, 
resp. ,,riadkovania" vzorky. OEA používajú na prácu lúče bieleho alebo monochromatického svetla, 
EMS používajú zaostrený lúč elektrónov. Z tohto rozdielu vyplývajú aj ich limitácie a možnosti. 
OEA rozlišujú minerálne fázy na základe množstva svetla dopadajúceho na snímací člen (fotonásobič 
alebo TV snímacia elektrónka) z jednotlivých bodov na vzorke, teda podľa veikosti jasu jednotlivých 
fáz. Elektronicky možno rozlíšiť takmer neobmedzené množstvo hladín jasu; charakter optickej 
mikroskopie, ako aj optických vlastností minerálov však toto množstvo obmedzujú na 8-15. 
OEA umožňujú meranie plošného zastúpenia jednotlivých fáz, zrnitostnú analýzu týchto zŕn , ako 
aj niektoré ďalšie údaje o skúmaných fázach. Rýchlosť merania - 2 výstupné výsledky /sek/ zorné 
pole. Niektoré OEA používajú aj farebné kódovanie fáz. 

EMS rozlišujú jednotlivé fázy podľa druhu a množstva prvkov v mineráloch, teda podľa chemické­
ho zloženia. Pri dopade elektrónov na vzorku elektróny okrem iných žiarení vzbudzujú aj rtg žiarenie 
vo vlnových dižkach charakteristických pre jednotlivé prvky. Detekčný systém EMS umožňuje 
merať aj intenzitu a dÍžku trvania tohto žiarenia a jeho kvantifikáciu. Elektronická sústava 
EMS umožňuje uskutočňovať kvantitatívnu, semikvantitatívnu miestošpecifickú analýzu. 
Z intenzity žiarenia sa určuje množstvo skúmaného prvku, z dižky jeho trvania - pri pohybe lúča 
alebo vzorky - sa zas určuje rozmer minerálnych zŕn obsahujúcich analyzované prvky, ako aj ich 
plošné distribúcie. 

EMS dnes umožňujú analýzu množstiev nad 5 ppm (5 jednotiek na 1 milión) prvkov s atómovým 
číslom nad 3. Rýchlosť merania sa podľa jeho typu pohybuje od 2 /sek/ zorné pole po 1-10 hod / 
plocha vzorky.Niektoré z možných meraní sú: miestošpecifická chemická analýza, mineralogická 
či metalografická analýza, modálna analýza, distribučná analýza, zrnitostná analýza. 
Na úplnú automatizáciu meraní a ich zhodnotenie treba použiť samočinné počítače, ktoré možno 

napojiť aj na technologické linky. 

* Ing. Gejza M. Ti m č á k, Laboratórium pre výskum nerastných surovín Baníckej fakulty 
VŠT, Košice. 
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The Košice Technical University celebrated its 20th anniversary last year. Although 
Košice has been a University town since the 17th century, it was only after W. W. II 
that the growing demands of the Slovak industry necessitated a rapid expansion 
of the Košice U niversity system. As after W . W. I the ancient School of Mines 
in Banská Štiavnica (Schemnitz, Selmeczbánya) - fo unded in 1764 - was moved 
to Sopron (Hungary), the need for a University to produce a sufficient number 
of specialists for the Slovak mining industry arose. This gave rise to the devel­
opment of Technical Universities in Slovakia, first in Bratislava and after W. W . II, 
in 1952 also in Košice. 

Today there are 3 Universities in Košice: The Šafárik University, the Technical 
University and the University of Veterinary Medicíne. 

At present, the Technical University has four Faculties: the faculty of Mining, 
Metallurgy, Engineering and Electrotechnics, with 37 Departments and a number 
of Research Laboratories and Institutes. As the rapid progress in technology necessi­
tates an increasingly complex educational system, the number of both the Depart­
ments and the Research Laboratories is steadily increasing. 

From 1952 to 1972 3220 students graduated from the Technical University and 
at present 3000 students are in attendance. 

The Mineral Research La bora tory of the Košice Technical University was estab­
lished in 1957 to meet the needs of both the University and the geological industry 
of Slovakia. The founder of the Laboratory was Professor Ján Šalát, O. S. W., 
O. M. D (1919-1973). 

The Laboratory is an establishvent of small size with a group of investigators 
usually numbering about seven. It specialises in petrological and petrochemical 
research. The Laboratory has three sections: the analytical one, the mineral separa­
tion one and the petrological one with subsections of petrochemistry, computing 
and applied stereology. At present it has one research fellow, two research associates 
and three research assistants, backed by a group of technicians. 

D uring the 15 years of its existence a number of research projects had been comple­
ted, such as „The neovolcanites of East Slovakia, ,, ,,The eruptive rocks of the Štiav­
nica Isle,, , ,,Banatites in the West Carpathians,,, ,, Volcanic glasses of Slovakia„ 
or „Computer applications in petrochemistry (ODRA 1013, MfNSK 22),,. At 
present the activities of the Laboratory are directed to the problem of petrology 
and petrofabrics of neogene magmatites and vc lcanites. 
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Nové automatické prístroje a metodiky v aplikovanej mineralógii, ich praktický význam 
v technologických odboroch 

M. P. JoNEs, B. Cs. * 

Veľa mineralogických údajov, ktoré majú z h ľadiska technológie veľký význam, sa stanovuje 
kvan titatívne. Tento nedostatok sa vysvetľuj e značnými ťažkosťami vyskytujúcimi sa pri ich meraní. 

V súčasnost i však už možno robiť rýchle automatické a úplné kvantitatívne mineralogické analýzy 
vhodných vzoriek pomocou elektron ických prís trojov. Tieto prístroje poskytujú štatisticky podložené 
údaje o charaktere, veľkosti, lokácii a priestorovej distribúcii jednotlivých zložiek hornín, rúd alebo 
úpravníckych produktov. Táto "prednáška sa zaoberá vývojom a použitím takýchto prís trojov 
na Royal School of Mines (Imperia l College, London Univer sity) . 

M edzi prí,t roje tohto druhu patrí opticko-elektronický analyzátor (OEA) a elektrónová mikroson­
da (EMS). OEA typu Quantimet sa skladá z T V mikroskopu, ktorý sa používa na štúdium optických 
obrazov metódou letmej štrbiny a určuj e počet, orientáciu, ve[kosť a množstvo (1/o) jednotlivých 
minerálnych fáz. Prístroj umožňuje analýzu optického obrazu ľubovoľného druhu. 

Podobné kvantitatívne údaje možno získať pomocou upravenej EMS. Takúto EMS dopÍňa zaria­
denie umožňujúce pohyb vzorky pod lúčom elektrónov vopred určeným (voli teľným) spôsobom. 

Výstupné signály z EMS (údaje o rtg lúčoch, odrazené elektróny a vzorkový prúd) sa môžu 
použiť na detekciu, určenie a lo káciu jednotlivých minerálnych fáz. T ieto signály sa odovzdávajú 
fázovému diskriminátoru a triediču, ktoré vykonávajú zmitostnú analýzu pre každú fázu vo vzorke. 
Zrnitostná analýza sa môže zhodnotiť vo forme číslicových informácií, histogramu alebo kumula­
tívneho grafu. Z uvedených údajov pomocou samočinných poč í tačov možno získať aj kvantitatívne 
miestopisné a distribučné informácie. 

Prednáška sa zaoberá aj obmedzeniami existujúcich manuá!nycJ- metód pre mineralogické a mo­
dálne analýzy. 

Porovnanie údajov získaných jednotlivými analytickými metódami je v tab. 1. 

* M. P. Jon es, B. Sc., B. Sc., D. I. C ., Imperial College, London 
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Charakter výsledkov dosiahnutelíiých jednotlivými analytickými metódami Tab. l 

Mokrou chemickou ana- Normálnou manuálnou 
Chemické údaje lýzou alebo analýzou prv- mineralogickou 

kov práškových vzoriek analýzou 

1 

1. Podiel určitého prvku prí- kvantitatívne nepriamo; kvalitatívne 
lomného v práškovej 
vzorke 

2. Podiel určitého prvku semikvanti tatívne nepriamo ; kvalitatívne 
v pevnej vzorke 

3. Podiel rôznych radikálov kvantitatívne nepriamo; kvantitatívne 
(napr. CO,) 

4. Podiel prvkov, ktoré prešli nepriamo; určovaním 
do roztokov za rôznycl1 kvantitatívne zo zvyškov 
podmienok (napr. ,,roz-
pustná" Cu v medenej 
rude) 

5. Podiel (1), ( 2), (3) alebo (4) kvantitatívne nepriamo; kvalitat ívne 
v separovaných podieloch 
pôvodnej vzorky 

1 

1 

Fázové ú daje 
1 ---

6. Identifikácia minerálnych kvalitatívne z prvkovej kvantitatívne, na základe 
fáz skladby fyzikálnych charakteristík 

7. Zloženie jednotlivých fáz kvantitatívne, ak sú k dis- - -
pozícii monominerálne 
frakcie 

8. Podiely rôznych prvkov, neúplne z (4) kvalitatívne 
ktoré sa vyskytujú v jed-
notlivých minerálnych fá-
zach 

9. Zrnitostná skladba - - deskriptívne 
minerálnych fáz 

10. Lokácia ľubovoľnej - - deskript ívne 
minerálnej fázy 

11. Priestorová distribúcia -- deskriptívne 
ľubovoľnej minerálnej fázy 

12. Topografické vzťahy -- -- -

medzi jednotlivými 
fázami 

13. Stupeň uvoľnenia fubo- neúplné; získané analýzou kvalitatívne a opisne 
voľnej minerálnej fázy jednotlivých veľkostných 
v zdrvenej vzorke pod ielov 

14. Zrnitosť a zrni tostné -- kvalitatívne 
zloženie ľubovoľnej 

1 
(rozdruženej) minerálnej 
fázy 

15. Zrnitosť a zrnitostné - kvalitatívne 
zloženie ľubovoľnej ne-
uvoľnenej minerálnej fázy 
(analýza rastlej horniny) 

16. Minerálna asociácia - - - kvali tativne 
neuvoľnených fáz 
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1. 

'.!.. 

3. 

4. 

5. 

6. 

7. 

8. 

9. 

10. 

Jl. 

12 . 

13. 

14. 

15. 

16. 

1 

Automatickou mineralogickou 
analýzou el. mikrosondami 

kvant itatívne; riadkovacími metódami 

kvantita tívne; riadkovacími metódami 

nepriamo; kvantita tívne 

nepriamo; zo zvyškov 

(1) a (2) kvantitatívne riadkovacími 
metódami . (3) a (4) nepriamo; 
kvantitatívne 

kvantitatívne; chemické analýzy a určenie 
kryštalografických parametrov 

kvantitatívne 

k van ti ta tí vne 

kvantitatívne 

kvantitatívne 

semikvantitatívne 

semikvantitatívne 

kvan titatívne 

kvantitatívne 

kvantitatívne 

kvantitatívne 

1 

T ab. 1 - pokračovanie 

Automatickatt- 1ni-neralogickou analýzou 
opticko-elektronickými analyzátormi 
obrazov 

nepriamo; semikvantitatívne 

nepriamo; semikvanti tatívne 

nepriamo; kvantitatívne 

nepriamo; stanovovaním zo zvyškov 

nepriamo; semikvantitatívne 

alnych kvantitatívne, na základe fyzik' 
charakteristík 

semikvan ti ta tí vne 

kvantitatívne 

semikvan titatívne 

semikvanti tatívne 

kvalitatívne 

semikvantitatívne 

s:mikvan titatívne 

semikvanti tatívne 

semikvantitatívne 

! 

1 
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Opravy: 

Prosíme opraviť v čísle 3, roč . 5, ,,Mineralia slovaca" nasledujúce chyby: 

str. 297 - abstrakt preškrtnúť, nepatrí k tomuto článku 
str. 299 - - tab . 1 prelepiť nižšie vysádzanou 

Prosíme Vás o ospravedlnenie. 

H orniny ultabaz. 1 bazické 1 intermediár 1 grani tické 
- - -

TW v TW v TW v TW v 
Li O.X 0.5 17 15 24 20 40 40 
Be O.X 0.2 1 0.4 2 1.8 3 S.S 
Ti 300 300 13800 9000 3400 8000 1200 2300 
v 40 40 250 200 88 100 44 40 
Cr 1600 2000 150 200 22 50 4.1 25 
Mn 1620 1500 1500 2000 540 1200 390 600 
Co 150 200 48 45 7 lO l s 
Ni 2000 2000 130 160 15 55 4.5 8 
Cu 10 20 87 100 30 35 10 20 
Zn so 30 105 130 60 72 39 60 
As 1 O.S 2 2 1.9 2.4 l.5 í.5 
Se O.OS O.OS O.OS O.OS 0.05 O.OS O.OS O.OS 
Zr 45 30 140 100 140 260 175 200 
N b 16 1 19 20 20 20 21 20 
Mo 0.3 0.2 1.5 1.4 1.0 0.9 l.3 1 
Ag 0.06 O.OS 0.1 1 0.1 0.05 0.07 0.04 O.OS 
Cd O.X 0.05 0.22 0.19 0.J 3 0.13 0.1 
Sn O.S O.S 1.5 1.5 1.5 3 3 
Sb 0.1 0.1 0.2 1 0.2 0.2 0.2 0.26 
Ce O.X 48 4.5 81 92 100 
Ta 1.0 0.02 1.1 O.S 3.6 0.7 4.2 3.5 
w 0.77 0.1 0.7 1.0 1.3 1.0 2.2 l.5 
Au 0.006 0.005 0.004 0.004 0.004 0.004 0.00 5 
Hg O.OX 0,01 0.09 0,09 0.08 0.08 0.08 
Tl 0.06 0.01 0.21 0.2 0.72 O.S 2.3 1.5 
Pb 1 0.1 6 8 15 15 19 20 
Bi 0.001 0.007 0.00 7 0.01 0.01 0.01 
Th 0.004 0.005 4 3 8.5 7 17 18 
u 0.001 0.003 1 O.S 3.0 1.8 3.0 3.5 
s 300 100 300 300 300 200 300 400 

Redakcia 

1 syenetické 
~ 

TW 
28 

l 
3500 

30 
2 

850 
1 
4 
5 

130 
1.4 
O.OS 

500 
35 
0.6 
O.OX 
0.13 
X 
O.X 

161 
2.1 

1.3 
o.oox 
O.OR 

1.4 
12 

13 
3.0 

600 

Obsahy obvyklých kovu rudních ložisek ve vyvrelých horninách (Krauskopf 1967). TW - údaje 
Turekiana a Wedepohla, V - údaje Yinogradova. Granodiority jsou TW zahrnuty do intermediár­
ních hornín, V do granitických. Obsahy jsou uvedeny v 10 4 1/o . 
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