Elektrochemie

Atomova spektroskopie

* AAS, AES

Atomova Emisni Spektrometrie

Prvky obsazené ve vzorku jsou nejprve atomizovany a excitovany.

PFi deexcitaci dochazi k vyzareni elektromagnetického zareni a vzniku
Carového spektra.

Intenzita spektralni ¢ary je Umérna obsahu prvku ve vzorku.

Vznik atomového spektra

Pri interakci elektromagnetického zareni o vhodné energii s atomy muze
dojit k absorpci.

Naopak atomy v excitovaném stavu (napf. po zahfati na vysokou teplotu)
mohou elektromagnetické zareni emitovat.
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Pfi kazdém prechodu muZze atom absorbovat nebo emitovat pouze jeden
foton, jehoz energie odpovida rozdilu energii stavu.

Excitované molekuly emituji pAsové spektrum, naproti tomu excitované
atomy emituji ¢arové spektrum.
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Plamenova fotometrie

Pro atomizaci a excitaci vzorku vyuziva plamen.
Plamen musi mit vhodnou a stabilni teplotu.

’ ve smési se

Topny piyn vzduchem kyslikem
propan 1925 2800
butan 2100 2780
acetylen 2200 3050
dikyan 2330 4550

Vzorek musi byt pfed vstupem do plamene zmlzen, aby mohlo dojit k
odpareni rozpoustédla. Pouzivaji se pfevazné pneumatické zmlzovace
(rozpraSovace).

Metoda vhodné predevsim pro uréovani nizkych koncentraci alkalickych
kovu a kovt alkalickych zemin (Li, Na, K, Ca, Mg).

http://www.youtube.com/watch?v=6HmvPGp850E
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ICP-AES, ICP-OES Plazma

* Nejrozsitenéjsi forma latky ve vesmiru (az 99 %).

* Inductively Coupled Plasma — Atomic Emission Spectroscopy « lonizovany plyn sloZeny z iontt, elektron(i a neutralnich &astic.
« Inductively Coupled Plasma — Optical Emission Spectroscopy « Vysokoteplotni plazma — hvézdy.
« Jako budici zdroj se vyuziva indukéné vazaného plazmatu. « Nizkoteplotni plazma — vybojky, zafivky, elektricky oblouk.

* Metoda umozriuje stanoveni mnoha prvkli — vSechny kovy, fosfor, sira, ...
« Niz8i detekéni limity nez plamenova fotometrie.

« Vy88i provozni naklady.

« http://lyoutu.be/3LpPJ74koBg

Induk&né vazané plazma ICP-AES, ICP-OES

* Roztok vzorku je zmlzen a v plazmatu atomizovan a excitovan.

« Pfi deexcitaci vznika zafeni, jehoz energie je uréena energetickym rozdilem
hladin prechodu.

« Zafeni je vedeno na monochromator — zafizeni, které ze svazku zareni
Quartz protection vybira jen velmi tizkou oblast spektra.

» Dale dopada zafeni na polovodicovy detektor, ktery intenzitu dopadajiciho
zareni prevede na elektricky signal.

« Identifikace prvku probiha na zakla
[N

* Vznika v argonu proudicim plazmovou 6000k

trubici.
8000K

« K zazehu se vyuziva jiskrového vyboje, 10000K
plazma je udrzovano indukéni civkou
pomoci vysokofrekvenéni energie (1-2 kW).

« Teplota v plazmovém vyboiji je
3500-10 000 K.

« http://lyoutu.be/prqlotY64zk

Radio frequency coil

vinové délky spektralnich &ar.

Injector tube

Plasma gas

Auxiliary gas

T
Nebuiizer gas

ikimedia.org ICP- png
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ICP-AES, ICP-OES

* VyuZiti metody
- stanoveni kovl v biologickych vzorcich
- kontrola Zivotniho prostiedi
- prumyslové aplikace
- analyza geologickych vzorkd
« Limity metody

- spektrélni interference — prekryv spektralnich ¢ar

- nespektralni interference — tvorba nerozpustnych soli (sorpce na stény
nadoby), rozdilna viskozita vzorky a roztoku standardt

Atomova Absorpéni Spektrometrie

zdroj atomizator monochromator detektor

Atomova Absorpcni Spektrometrie

Principem metody je absorpce zafeni volnymi atomy v plynném stavu.

C]’rvn v§t§i mnozstvi vzorku je v méfeném prostoru, tim dojde k vétsi absorpci
zafeni.

Vzorek je nutné pred analyzou atomizovat.

Absorpéni spektrofotrometr:

- Zdroj monochromatického zareni
~ Absorpéni prostredi
- Monochroméator

- Detektor
http://youtu.be/HBegTB_WDxQ

Atomova Absorpéni Spektrometrie

» Zdroje zareni

- Vybojka s dutou katodou — katoda obsahuje kov, ktery je stanovovan.

- Bezelektrodovéa vybojka — kfemenna barika naplnéna inertnim plynem
se stopami soli stanovovaného kovu. Vyboje se dosahuje plsobenim VF
elektrického pole.

- Xenonova nebo deuteriova vybojka — poskytuji kontinuéini spektrum,
coz umoziuje stanoveni viech prvk(, vyZaduje detektor a
monochroméator podobny jako u AES.
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Atomova Absorpcéni Spektrometrie

« Atomizace vzorku

- Plamen - nejcastéji se vyuzivaji dvé kombinace plynt — acetylen se
vzduchem(2 300 °C) nebo acetylen s oxidem dusnym (3 000 °C). Druha
kombinace se vyuziva pro prvky, které snadno tvofi stabilni oxidy, napf.
hlinik nebo zirkonium.

- Elektrotermicky atomizator — vy3$si citlivost oproti plameni. Jde o
grafitovou trubi¢ku (5x30-50 mm), ve které dochazi k atomizaci vzorku.
Ohrev je zabezpecen elektrickym vyhiivanim (nizké napéti, vysoky
proud) nebo mikrovinnym ohfevem a vnéjsi i vnitini okoli grafitu je
omyvano proudem argonu, ktery chrani grafit pred oxidaci a odnasi
pyrolyzované zbytky vzorku.

Literatura

« http://cs.wikipedia.org
« http://en.wikipedia.org
« http://www.hpst.cz/instrumentace/atomova-spektroskopie

Lambert-Beweruv zakon

ZAavislost absorpce svétla na koncentraci vzorku je dana Lambert-Beerovym
zékonem.

Absorpce zareni roste s délkou absorpéniho prostoru a koncentraci vzorku.
Absorpce je pfimo imérna absorpénimu koeficientu, ktery charakterizuje
dany systém pfi vinové délce pouzitého zareni.
A = gcl
A - absorbance
€ — molarni absorpéni koeficient
¢ — koncentrace vzorku
| — délka absorpéniho prostoru



