Plamenova emisni spektrometrie
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Fotometr s filtry

Jednoduchy fotometr s
izolaci spektralni Cary

interferen¢nim filtrem Plamen/\ Cotka Filtr F\Otonka
(AA=10 nm) nebo filtrem S AN | Zesilen
barvivovym (AA=30 nm) jkk\/) ) e
a jednoduchou detekci \ A -

fotonkou. Plamen obvykle I
predmichany acetylen-

fotoclankem (Si, Se) nebo jHofék y

VZ d uc h _ Michaci komora

Mala citlivost, vysoke

meze detekce, obvykle | vadueh |
nelinearni koncentracni '
zavislost. Odpad Vzorek
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Klasicky plamenovy fotometr s
interferenCnimi filtry

2010

17 6 15 14

Schéma Zeissova plamenového fotometru, model 111

1 - spodni ¢ast ml#né komory, 2 - piivod vzduchu, 3 - tlakova tryska, 4 - nasavaci kapildra,

5 - horni ¢ést mlZné komory, 6 - duté zracadlo, 7 - vice¢od¢kovy kondenzor, 8 - irisové clonka,

9 - uzéver clonky, 10 - matnd deska k justaci hoidku, 11 - selénovy hradlovy ¢ldnek; 12 - uza-

vér, 13 - ovldadaci spoust, 14 - kotonc s filtry, 15 - smé&Sovad, 16 - hofdk, 17 - pfivod acety]énu
resp. svitiplynu
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Plamenovy fotometr Model 410

Jednokanalovy digitalni
pristroj pro snadné
pouziti, udrzbu a
bezpecCnost s
automatickym vypnutim
privodu plynu.
Manualni nastaveni a
optimalizace plamene.
Standardne analogovy
vystup. Detekcni limit je
20 ppb proNaaK a
0,2 ppm pro Ca.

CIBA:CORNING
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Spektrofotometry s monochromatorem

V souc€asnosti vétsinou
spektrofotometr pro AAS v rezimu
plamenové emise (AA=0,1 - 1 nm).
Horak bud Mékerova typu nebo
Stérbinovy, pouzivany i pro AA. source
Plamen pfedmichany acetylen-
vzduch nebo acetylen-oxid dusny.

Stredni c_itliv’ost’a meze deEelfce, grating
obvykle linearni koncentracni
zavislost.

RSD stanoveni 0,5 — 5%. |

Moznost stanoveni alkalickych kovu
s vy$$i citlivosti neZ v rezimu AAS. detector

V plameni s oxidem dusnym je
mozné stanovit cca 30 prvkl s
dobrou citlivosti.

Stanoveni prvkd, pro které nejsou v

laboratofi vybojky s dutou katodou.
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Plamenova emisni spektrometrie s
vysokym rozliSenim

2010

Pouzitim kvalitnich spektrometru s vybornym
spektralnim rozlisenim a malym rozptylenym
zarenim se dosahuje zlepseni meze detekce,
rozsireni linearniho koncentracniho rozsahu

stanoveni a snizeni spektralnich ruseni.

Dalsi zlepseni analytickych vlastnosti priblizne o

jeden rad muze pfinést pouziti multikanalové

detekce (napr. diodovym polem)
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Vv spektralniho rozliseni na MD

AA=10 000 pm MD
(interferencni filtr) ng/ml

log | \—/\ TI 535 nm

“ 200 In 451 nm -
AA=100 pm (mono-

chromator AAS)

100 —

1 l
0 90 180 270
Ak (pm)

\%
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Specialni horaky
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Ovliviiovani zareni

Transportni rusive vlivy

= Viskozita

= Povrchové napéti

Rusive vlivy tuhée faze
Posuv rovnovahy v plameni

= Disociace molekul
= Tvorba novych sloucCenin se
slozkami spalnych plynu

= |onizace
Zarive rusivé vlivy

= Pozadi plamene

= Spektralni interference

= Rozptylené zareni

2010 prof. Otruba
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Rusive vlivy tuhe faze

100
100
1 ~ 50
A
2
N % 2 W0
0 2 4 6 g 10 Cmmol Al(NO3)3/!13

[mmot /(]

Vliv siranového a fosfore¢nanového iontu na intenzitu emise vapniku

1 - giran, 2 - fosforeénan
Obsah Ca — 5 mmol/l, I - intenzita

Vliv hliniku na emisi vapniku
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VIV 10ni1zace

emise v pfitomnosti
100 spektralniho tlumice
e
m
i
S
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log B/ Kion

Zéavislost stupné ionizace na koncentraci prvku v plameni
PN - parcidlni tlak volnych atomai, KiOn - ioniza¢ni konstanta .
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Spektrometr s dvojitym monochromatorem

puriy T - i
> |
l = 4
— i

GDM 1000 W
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Spektrometr s dvojitym monochromatorem
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Stanoveni ve vodnych roztocich

Stanoveni prvku I, Il a lli Stanoveni vzacnych zemin +
hlavni skupiny Sc,Y
rada ng/ml ng/ml

0,005 >6 Sc 10 Tb 500
Rb 0,07 >5,4 Y 8 Dy 40
Cs 2 >4.5 La 60 Ho 30
Sr 0,02 >4 Ce 10000 Er 30
Ba 0,08 >4 Pr 300 Tm 40
Al 3 >5 Nd 150 Yb 0,8
Ga 4 >4 5 Sm 30 Lu 500
In 2 >4 6 Eu 0,1
Tl 5 >5 Gd 200

2010 prof. Otruba 14



Stanoveni v kovovem sodiku pro
jadern¢ reaktory

Plamen acetylen —vzduch: 1- Plamen acetylen — oxid

Li, 2-K, 3-Rb, 4-Cs dusny: 1-Li, 2-Ca, 3-Sr,4-Ba
T T T T 1 T
4 1
10°F = 10‘._ g
3 4
2
4
10° 7 10°}
10°+ 7] 10°+
110'6 10° 10° 10° / 110-5 110-4 1'0-2 1100
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Aplikace: Stanoveni Eu ve fluoritu

2010

Atestované makrokomponenty: F 36,09%,
SiO, 22,59%, Ca 35,91%, Al,O4 0,276%,
neatestované makrokomponenty: BaSO,
5,98%. Atestovany obsah Eu 1,23 g.t2.

Koncentrace Eu v roztoku vzorku byla
zjiSténa pmoci dvou kalibracnich roztokd 10
a 30 ng.ml! Eu s pfidavkem 5 mg.mlt Ca a
1 mg.ml* Na. Zjistény obsah Eu byl 1,26 g.t
1, pomoci standardniho pfidavku 1,27 g.t*!
Pfiprava vzorku: Do Pt misky bylo navazeno
3 g vzorku presné, pfidano 20 ml smési
HCIO,+HF (1:1) a smés byla zahfivana do
rozkladu vzorku. Po rozpusténi byl roztok
zahfivan do dymua HCIO,, pak bylo pfidano 5
ml HCIO, a 10 ml HF a vzorek se opét
odpafil do dymu HCIO,. Po ochlazeni byl
vzorek zfedén vodou a druhy den prefiltrovan
pres papirovy filtr do odmérky 100 ml a

doplnen vodou po znacku. orof. Otruba
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Plamen C,H,-N,O

Plamen C,H,-N,0O

Eu pozadi
1 ng.ml"
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Molekulova emise

YO
r
-
| I I
20480 20600 20720 cm™
488,281 | 485,437 482,626 nm
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Stanoveni pomoci molekulove emise

Priklad molekulového

spektra
215 & S
YO ; |
/L I
L 1 L 1 | 1 1 1
16000 %6500 cm’
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Koncentracni zavislosti
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Aplikace:Stanoveni lanthanu ve
sklarskem pisku

2010

Roztok referen&niho materialu ,Pisek SpS* UNS Kutna Hora:

Do teflonove kadinky 200 ml bylo navazeno 20 g vzorku presne,
pridano 20 ml smesi HCIO,+HF (1+1) a smeés byla zahtivana pod
infralampou. Odparena HF byla doplnovana az do rozpusteni
vzorku, pak byl vzorek zahfivan do dymu HCIO,, pfidano 5 ml
HCIO, a 10 ml HF a roztok se odpafil do dymu HCIO Po
vychladnutl byl odparek zfedén vodou a prefiltrovan pres papirovy
filtr (bila paska) do odmeérné bariky 50 ml a doplnén po znacku. Pro
stanoveni byl vzorek dvakrat zreden a pridan roztok NaCl na
koncentraci 1 mg.mlt Na.

Stanoveni bylo provadéno na hrané pasu LaO 441,82 nm v plameni
acetylen — oxid dusny. Propousteny spektralni interval
monochromatoru byl 20 pm, vyska stérbiny 50 mm.

Atestovany obsah lanthanu, ziskany neutronovou aktivacni
analyzou, byl 2,42 + 0,27 g. 1. Stanoveny obsah z kalibracni krivky
byl 2,46 g.t' a 2,44 g.t'1 pomoci dvou standardnich pfidavku. RSD
stanoveni byla 2%.
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MEZE DETEKCE PLAMENOVE EMISNI?PEKTROMETRIE

‘ ng . ml-
Alkalické kovy 0,001 - 0,1
Alkalické zeminy 0,01 - 0,1
A1,Ga, In, T1 0,1 - 10
Se, Y, REE 0,1 - 1000
Ce 10 000
Cr, Mn, Cu, Ag 1l - 10
Ti, Fe, Ni, Co 10 - 100
vV, Mo, W, P 100

Nb, Ta, Rh 100 - 1000
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