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Projekt CZ.1.07/2.2.00/07.0436 v rámci OP Vzdělávání pro konkurenceschopnost

předmět „Trendy v analytické chemii“

Bohumil Dočekal
Ústav analytické chemie AVČR, v.v.i., Brno

Čisté prostory
Čisté laboratoře

-

Laboratoře pro stopovou analýzu

Direct Solid Sampling AAS
Problematika
stopové a ultrastopové prvkové analýzy

• hlavní a minoritní složky 100 – 10-2 %

• stopové příměsi ≈ 10-4 % (ppm)

• ultrastopové příměsi ≤10-7 % (ppb)

Direct Solid Sampling AASZdroje kontaminace a ztráty analytu Direct Solid Sampling AAS

Zastoupení prvků v zemské kůře

Direct Solid Sampling AASVelikost částic některých typů aerosolů Direct Solid Sampling AASVztah mezi počtem částic v objemové 
jednotce znečištěného vzduchu a jejich 

hmotnostní koncentrací

Limity přípustné distribuce
velikosti částic dle

US Federal Standard 209b



2

Direct Solid Sampling AASTřídy čistoty dle norem US Federal Standard 209b a VDI 2083, list I Direct Solid Sampling AASRežim proudění vzduchu v čistých prostorech

horizontální laminární proudění vertikální laminární proudění

filtry umístěny ve stěně, vzduch 
vyměňován neturbulentním pístem 
vzduchu přes děrovanou protilehlou stěnu

filtry umístěny ve stropu, vzduch 
vyměňován vzdušnou neturbulentní 
sprchou a odtahován děrovanou podlahou

Direct Solid Sampling AAS
Průřez čistým prostorem a jeho vybavením / pracovišti

Schéma proudění vzduchu Direct Solid Sampling AASKoncepce čistého prostoru

• účel (pro jaké operace ?, ochrana výrobku/vzorku, ochrana 
personálu, resp. obojí – provoz mikroelektronického, farmaceutického 
průmyslu, speciální laboratoře pro stopovou analýzu a klinickou 
biochemii, operační sály) 

• operace (vážení, příprava vzorku, rozklad vzorku, měření, chirurgický 
zákrok ……)

• jednotlivá pracoviště (třída čistoty, priorita operací, GLP/GMP, 
ocenění rizika kontaminace/ohrožení obsluhy …….) 

• hospodárnost provozu (spotřeba energie na topení/chlazení, 
zvlhčování, recyklace vzduchu, odvod balastního tepla a toxických 
výparů/zplodin ……….)

• technologie (čistota vzduchu, počet výměn vzduchu v místnosti za 
určitou dobu, filtrace vzduchu, řízení teploty/vlhkosti vzduchu, odvod 
balastního tepla z technologií, odtah nebezpečných zplodin, 
prostorové možnosti, servisní prostory, mezioperační sklady, 
přetlakový režim a tlakový spád mezi jednotlivými součástmi čistých 
provozů)

Direct Solid Sampling AASAerodynamické poměry v proudícím vzduchu 
rychlostní a turbulentní profily pod filtry v různých vzdálenostech od filtru bez a 
s usměrňovači proudění

Direct Solid Sampling AASLaminární boxy /digestoře (flow box, clean bench)

s integrovanými HEPA filtry a popř. odtahy

horizontální laminární box vertikální laminární box 
bez ochrany obsluhy

vertikální laminární box 
s ochranou obsluhy a 
odtahem škodlivin
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Direct Solid Sampling AAS

Čisté prostory
Direct Solid Sampling AASČisté prostory, operační sály, laboratoře

Direct Solid Sampling AASVzduchotechnická zařízení a servisní prostory Direct Solid Sampling AASVzduchotechnická zařízení –
filtrace, regulace teploty a vlhkosti vzduchu

Direct Solid Sampling AAS

Vzduchotechnická zařízení –

ventilace
filtrace 
regulace teploty a 
vlhkosti vzduchu

Direct Solid Sampling AASVzduchotechnická zařízení – filtrace
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Direct Solid Sampling AASFiltrace vzduchu Direct Solid Sampling AASFiltrace vzduchu (absolutní filtry HEPA – 99.99%, ULPA – 99.9999%)

Direct Solid Sampling AAS

Laminární boxy

Direct Solid Sampling AASLaminární boxy

Direct Solid Sampling AASPracovní buňky Direct Solid Sampling AAS
Pracovní buňky
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Direct Solid Sampling AASPracovní oděvy, návleky, rukavice, čepice, roušky Direct Solid Sampling AASZdroje kontaminace a ztráty analytu

Direct Solid Sampling AAS

Microelectronic cell and its materials
Direct Solid Sampling AAS

6N Titanium sputtering target for VLSI-technology

Direct Solid Sampling AAS

Example

refractory metals in VLSI-technology (gate material)
6N high purity grade molybdenum (99.9999 %)
(sputtering targets for plasma technology)

requirements:
• heavy metals (Cu, Fe, Mn, Ni, Pb, Zn ….) - max. 102 ppb

(juction leaks)

• mobile ions (Li, Na, K, Mg, Ca …) - max. 101 ppb
(additional doping effects)

• radioactive species (U, Th ..) - below 100 ppb
(ionization effects)

Direct Solid Sampling AAS

Example - determination of Mg in hp Mo, hp MO3
wet decomposition in HNO3 + H2O2 under clean-bench conditions -
class 100, n = 5

LODs (ppb)

Ca 500

K 200

Mg 100

Na 200
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Direct Solid Sampling AASMateriály – odolnost, vlastnosti Direct Solid Sampling AASMateriály – PTFE, PP, PFA, PC ……

Direct Solid Sampling AASMateriály – obsah nečistot Direct Solid Sampling AASMateriály – čištění nádobek

podvarová
destilace

Čisté chemikálie (voda, Suprapure, sub-boiled)

vysokočistá voda - MQ

Čisté chemikálie (voda, Suprapure, sub-boiled)



7

Direct Solid Sampling AASTlakové rozklady vzorků
klasické autoklávy

Mikrovlnné systémy

absorpce MW

Mikrovlnné systémy

ohřev klasický vs. MW

Mikrovlnné systémy
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Uniclever microwave digestion unit Plazmatronika, 
(Wroclaw, Poland )
(max.power 100 W, 4.5 MPa, 250ºC)

Mikrovlnné systémy

fokusované pole

Multiwave (Anton Paar)Mikrovlnné systémy
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tlakové nádobky

MultiWave (Anton Paar)
Mikrovlnné systémy

nádobky
Mikrovlnné systémy

nádobky
Mikrovlnné systémy

Multiwave (max. 1000 W, bezpulzní regulace)

Mikrovlnné systémy

Hydraulic system
Optical signal transmission

Tension rod

Air ductsIR detector
IR optic

Rotor, lower part

Safety shell

Digestion vessel

Rotor, upper part

Pressure measurement

Multiwave

Mikrovlnné systémy

IR-ray for temperature
measurement

Safety shell

Digestion vessel

Screw cap

Plug with rupture
disk

Cooling airCooling air

Pressure transfer to the rotor

Mikrovlnné systémy

chlazení
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(Anton Paar)High Pressure Asher (Anton Paar)High Pressure Asher

(Anton Paar)High Pressure Asher

Bohumil Dočekal
Institute of Analytical Chemistry, Czech Academy of Sciences v.v.i.

Veveří 97, CZ 60200 Brno, Czech Republic
e-mail: docekal@iach.cz


