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Atomova absorpcéni spektrometrie
s kontinualnim zdrojem
High Resolution
Continuum Source AAS (HR CS AAS)
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multiel t atomic absorption continuum source spectrometer
O’Haver et al., H.Becker-Ross et al.

Figure 1. Block diagram
of SIMAAC

J.M.Harnly: Anal.Chem., 58, 933A-943A (1986).

Continuum Source AAS

Schéma sekvenéniho pfistroje na principu HR-CS-AAS se spektralnim rozsahem 190-850 nm a

jity a DEAMON s i a i 300 mm.
Xenonova vysokotlaka vybojka s vykonem 300 W- 1, elipticka zrcadla - 3, atomizator — 4, vstupni
Stérbina - 5, parabolicka zrcadla — 6, Littrowtv hranol pro separaci fadu spektra - 7, zrcadlo
s meziclonou o $ifi 30 pm - 8, echelle mfizka se 75 vrypy na milimetr — 9, CCD-detektor s 512 pixely
o rozmérech 24 x 24 ym s méficim rozsahem cca 200 pm — 10

Continuum Source AAS

Schéma sekvenéniho pfistroje na principu HR-CS-AAS se spektralnim rozsahem 190-850 nm a
dvojitym monochroatorem DEAMON s ohniskovou vzdalenosti 300 mm.
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B.Welz, H.Becker-Ross, S.Florek, U.Heitmann: High-Resolution Continuum Source Atomic Absorption Spectrometry,
Wiley-Veriag Chemie, Weinheim 2005 (ISBN 3-527-30736-2)

Electrothermal HR CS AAS - tungsten tube atomizer WETA 82

potlaceni vlivu rozptyleného zareni Zhnouciho (,red-hot*) atomizatoru
na méreni




Electrothermal HR CS AAS - tungsten tube atomizer WETA 82

atomization 3000°C
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Vysokotlaka xenonova vybojka —
Univerzalni zdroj pro stanoveni libovolného prvku
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Continuum Source AAS

Schéma sekvenéniho pfistroje na principu HR-CS-AAS se spektralnim rozsahem 190-850 nm a
dvojitym monochroatorem DEAMON s ohniskovou vzdalenosti 300 mm.

Xenonova vysokotlaka vybojka s vykonem 300 W- 1, elipticka zrcadla - 3, atomizator — 4, vstupni
Stérbina - 5, parabolicka zrcadla — 6, Littrow(v hranol pro separaci fadu spektra — 7, zrcadlo

s meziclonou o $ifi 30 pm - 8, echelle mfizka se 75 vrypy na milimetr — 9, CCD-detektor s 512 pixely
o rozmérech 24 x 24 ym s méficim rozsahem cca 200 pm — 10
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back-thinned CCD - rozsifeni spektralni citlivosti v UV oblasti, nizky Sum,
velky dynamicky rozsah

Cteni signali z CCD - detektoru

charge transfer
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Schéma kontinualniho spektra s jednou absorpéni linii analytu. @, predstavuje
puvodni, nezeslabeny tok zafeni pfi méfeni absorpce atomy analytu




Continuum Source AAS
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Absorpénich profil ¢ary Ag 328,068 nm méfeny fadou pixelti CCD detektoru.
M - znagéi centralni pixel pii maximu profilu ¢ary, N — pixely symetricky orientované viiéi maximu

| Overview spectra of the flame absorption I

kompenzace nespecifické absorpce v Continuum Source AAS

a - spektrum zaznamenané v blizkosti

| analytické ¢ary (preruSovana ¢ara)

b - molekulové referenéni spektrum
pouzité pro kompenzaci jemné struktury
pozadi
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spektrum uhli v blizkosti ¢dry Tl | 276.787 nm, pyrolyza 600°C, atomizace 1700°C

Casové rozlisené spektrum
vzorku lidské moci v blizkosti analytické ¢ary Cd 228,802 nm

bez korekce po korekci pozadi
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Continuum Source AAS

Schéma sekvenéniho pfistroje na principu HR-CS-AAS se spektralnim rozsahem 190-850 nm a
jity a DEAMON s i a i 300 mm.
a vybojka s vy 300 W- 1, elipticka zrcadla - 3, izator — 4, vstupni
Stérbina - 5, parabolicka zrcadla — 6, Littrowtiv hranol pro separaci fadu spektra - 7, zrcadlo
s meziclonou o $ifi 30 pm - 8, echelle miizka se 75 vrypy na milimetr — 9, CCD-detektor s 512 pixely
o rozmérech 24 x 24 ym s méficim rozsahem cca 200 pm — 10




Vysoké spektralni rozliseni
spektrum Ni - Hollow Cathode Lamp pri 232.0 nm

Absorpcéni spektra

1 ppm Ni - 4“ plamen vzduch-acetylen

- resolved lines
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Plamenova atomova spektrometrie
Emisni vs. Absorpéni
plamen vzduch-acetylene, 4“ hlavice hofdku
stanoveni Na v 3 - 4 mol/L koncentrovanych roztocich pro dialysu
poZadavek - sprdvnost a presnost vysledku: RSD (%) = 0.3

Plamenova atomova emisni spektrometrie

plamen vzduch-acetylene, 4“ hlavice hofdku
v blizkosti LOD na ¢are Na 589.0 nm
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Na — energy level diagram
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Plamenova atomova emisni spektrometrie

charakteristika plamene vzduch-acetylen — transversalni pohled
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Plamenova atomova emisni spektrometrie

charakteristika plamene vzduch-acetylene — longitudinalni pohled
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Plamenova atomova spektrometie

Emisni vs. Absorpéni

plamen vzduch-acetylen, 4“ hofak

Stanoveni Na v 3 - 4 mol/L Na-koncentratech pro dialysu
1 ppm Na standard, read time 5 s, sampling frequency 0.01 s, 500 spectra

Absorpce (588.9953 nm) — = = ro -
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Xe hot-spot discharge vs. HCL
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B.Welz, H.Becker-Ross, S.Florek, U.Hei High: Source Atomic P Y,

Wiley-Verlag Chemie, Weinheim 2005 (ISBN 3-527-30736-2)

Plamenova atomova spektrometrie

Emisni vs. Absorpéni

plamen vzduch-acetylen, 4“ horak

Stanoveni Na v 3 - 4 mol/L Na-koncentratech pro dialysu
0 - 60 ppm Na standard, read time 5 s, 6 replicates, 7 pxls

Absorpce (330.237 nm)
findlni pfesnost RSD (%) = 0.15
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Absorption spectra of oxygen — effect of temperature

QTA - 100 ml /min Ar + 20 ml /min O,

200°C 496°C 696°C 909°C
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Stanoveni nekovi AAS — molecular absorption structures

Prehled stanoveni nekovi v pl i acetyl luck
element molekula A (nm) LOD (ppm)
P PO 325 2.6
S cs 258 24
F GaF, AIF 211, 227 1
cl InCI 267 3
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Line Source Simuli Multiel t AAS ( P-E SIMAA 6000)

Segmentované ,,solld state“ detektory v AAS

ARES - vyvojovy prototyp simultanniho HR CS AAS (ISAS, Berlin)

Echelle spektrum

order; 116 =
&= 340 nm

1 - vstupni sterblna,

25- iny pro i mfizky, 6 a9
sférlcké zrcadla,

7 - hranol pro separaci fadi spektra,

8 - echelle mfizka (50 vrypu/mm, Ghel odlesku 76°),

10 - plo$ny CCD-detektor (1024x1024 pixel) Kodak,

R1-R5 — piezoelektricky Fizené rotaéni jednotky

rozli$eni A/80000 4= 200 nm
order: 194 _

B.Welz, H.Becker-Ross, S.Florek,
U.Heitmann:

High-Resolution Continuum Source
Atomic Absorption Spectrometry

Wiley-Verlag Chemie, Weinheim 2005
(ISBN 3-527-30736-2).
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