Stopova analyza prvku
Vv
Klinické biochemii

Zn, Cu, Fe, Mn, Se...

Cd, Hg, Pb, Al . . .



A AS

Atomova Absorpcni Spektrofotometrie

ICP

Inductively Coupled Plasma
(Indukéné vazané plazma) \E,



A AS

Atomova Absorpcni Spektrofotometrie



Kirchhoffuv zakon

Volné atomy v zakladnim stavu jsou schopny absorbovat
takovou vinovou delku, kterou by vyzarily pri prechodu
z excitovaného stavu (elektrony ve vysSi energetické hlading)

do zakladniho stavu (elektrony v puvodni energetické hlading).
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ATOMIZACE

ucinkem vysoke teploty



A AS

Plamenova technika
atomizace teplotou plamene
(acetylén/vzduch; acetylén/N,O)

Elektrotermicka technika
atomizace teplotou elektrické energie
(grafitova kyveta)
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Zdroje primarniho zareni
spolecné pro plamenovou i elektrotermickou techniku

vybojky s dutou katodou (HCL - Hollow Cathode Lamp),
bezelektrodové vybojky (EDL — Electrodeless Discharge Lamp)
superlampy.

Jako velmi perspektivni zdroj se ukazuji

laserové diody

Xenonové vybojky ve spojeni s vysokorozliSovacim optickym systémem
(Echelle monochromator)
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WAVELE




Echelle monochromator

Reflexni difrakéni mfizka + Opticky hranol

110 Opticka emisni spektroskopie

Obr. 87 Opticky systém spektrometru f. Unicam PU 7000

1 - ICP plazma, 2 - vstupni 3térbina, 3 - echelle mfizka, 4 - prismaticky hranol, 5 - rovinné zrcadlo,



Plyny

acetylén

vzduch
oxid dusny (N,O)
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Elektrotermicka technika
atomizace teplotou elektrické energie
(grafitova kyveta)






Injekéni otvor

/ Grafitova kyveta

Opticka osa
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HOT COVER
this surface may be hot

COUVERCLE CHAUDE
POSSIbIlite de surface chaude

WARNING
strong magnetic field




Pridavna zarizeni grafitove kyvety

» Mikrokamera
» Privod inertniho plynu (argon)
» Pyrometr (kfemikova fotodioda)

» Chladici blok
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Teplotni rezim grafitové kyvety



Faze teplota cas rampa inert.plyn
[°C] [s] [°C/s)] prutok
[I/min]
suseni 95 45 10 0,2
110 20 5 0,2
130 15 10 0,2
mineralizace 1100 20 150 0,2
atomizace 2300 3 0 0
vypaleni 2700 3 0 0,2

kyvety













Lvovska platforma




Korekce pozadi pri AAS

Deuteriova lampa
Zeemanuv princip

Smith - Hieftje



Korekce poza di pomoci zdroje kontinuéiniho zafeni
(deuteriova lampa)

Zakladnim principem je stridani caroveho zdroje a kontinualniho zdroje zareni
v optickeé cesté spektrometru.

V realném pripadé, kdy se vyskytuje jak specificka absorpce tak absorpce pozadi,
bude absorpce carového zdroje odpovidat absorpci celkové, zatimco absorpce
zmérena kontinualnim zdrojem bude odpovidat pouze absorpci pozadi.

Odectenim obou hodnot se ziska specificka absorpce, ktera
odpovida koncentraci analytu v absorpCnim prostredi.



celkova absorbance

A

absorbance pozadi

A

korigovana absorbance



Zeemanova korekce pozadi

Silné magnetické pole pusobi ¢astecné rozstépeni a posun vinové délky
paprsku vychazejiciho z vybojky s dutou katodou

PUvodni vinova délka zaznamenava specifickou i nespecifickou absorpci pozadi

Odstépena vinova délka zaznamenava pouze nespecifickou absorpci pozadi

Rozdil mezi t€émito dvéma hodnotami absorbance poskytuje ,Cistou, specifickou®
absorpci pusobenou atomy stanovovaného prvku bez absorpce pozadi.






celkova absorbance

A

absorbance pozadi

A

korigovana absorbance



Direct Zeeman

Monochromator,
Detector, etc.

Analyte
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System

Smith — Hieftje
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ICP

Inductively Coupled Plasma
(Indukcne vazane plazma)
(ta)...to plazma...

Skupenstvi
pevne kapalne plynné plazma
molekuly atomy
pevne vazané  volné vazane volné rozdélené

jadra*® elektrony-



Pti proudéni Argonu horakem pusobi vysokonapétovy vyboj (jiskra), ktery

ionizuje ¢ast atomd argonu za vzniku jader a elektront (lonizace).

RF generator dodava energii do indukéni civky a vytvari vysokofrekvencni
stridavy proud, ktery indukuje elektromagnetické pole v horaku.

Jadra a elektrony Argonu v horaku jsou ovlivnény elektromagnetickym
polem a jsou urychlovany a srazeji se s dalSimi atomy argonu. ....vznika

argonové plazma

Pohyb elektront a iontu v ,horaku” vytvari obrovské
mnozstvi tepla
5000 - 10.000° C

atomizace a excitace atomu



Induction” ../
coils




ICP - OES

Inductively Optical
Coupled Emission
Plasma Spectrometry

ICP - MS

Inductively Mass
Coupled Spectrometry
Plasma
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