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Analytickd chemie kvantitativni

Metody historické kvantitativni analyzy:

Vézkova analyza

Odmérna analyza

Soucasna instrumentalni analyza:

Zakladni elektrochemické techniky

Spektrofotometrie v UV a VIS

Atomova absorp¢ni a emisni spektrometrie, PIXE, EDAX

Chromatografie
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Metody klasické kvantitativni analyzy

Vazkova analyza (gravimetrie):

Je zaloZena na vzniku a vazeni omezené
rozpustné srazeniny (1. latky s K, < 107)

Napt.
Ag" (aq) + CI (aq) = AgCI (s)
(tvorba srazeniny chloridu sttibrného)

Metody klasické kvantitativni analyzy

Pravidla praktické gravimetrie:

» Srazi se ze zfedénych roztokl

 Srézi se z horkych roztoki

 Srézi se z roztokl s pH na hranici kvantitativniho
srazeni

 Sréazi se pomalym piidavkem sraZedla za
intensivniho michani

* Srazenina se pted vazenim fadné vysusi, popf. ziha
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Metody klasické kvantitativni analyzy

Prakticky priklad:

Mince o hmotnosti 0,528 g byla rozpusténa v kyselin¢.
Ptidavkem NaCl bylo vysrazeno 0,288 g bilé
srazeniny AgCl. Kolik % sttibra mince obsahovala?

1 mol AgCl obsahuje 1 mol Ag, t;.
144 g AgCl obsahuje 108 g Ag (viz molekulové hmotnosti)

288 mg AgCl obsahuje 216 mg Ag
Mince obsahovala (216/528)*100 = 40.9% sttibra

Metody klasické kvantitativni analyzy

Gravimetricky faktor:

Jest pomérné zastoupeni hledaného elementu ve vazené
sloucening.

Napt. f= Ag/AgCl=108/144=0.75

(vynasobime-li faktorem nalezené vahové mnozstvi
srazeniny, dostaneme mnozstvi hledaného kovu)

(v minulém ptiklad¢ 0.288 g AgCI*f=0.216 g Ag)




Metody klasické kvantitativni analyzy

Odmeérna analyza (volumetrie):

Je zalozena na méteni objemu spotfebované
latky, vstupuyjici do reakce. Stanovovana latka se
Htitruje® roztokem ¢inidla.
Napt.
HCI + NaOH = NaCl + H,0

Metody klasické kvantitativni analyzy

Pravidla praktické volumetrie:

» Reakce musi probihat stechiometricky, bez
vedlejSich reakci

» Reakce musi probihat kvantitativng, tj. alespon
2 99,9%

* Reakce musi mit dobte viditelny (resp. méfitelny)
bod ekvivalence
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Metody klasické kvantitativni analyzy

Rozdéleni odmérné analyzy:

Odmérné neutralizacni analyza (acidimetrie, alkalimetrie)
Odmérna srdzeci analyza (napf. argentometrie, merkurimetrie)
Odmérna redoxni analyza (napf. manganometrie, jodometrie)
Komplexometrickd odmérné analyza

Metody klasické kvantitativni analyzy

Odmérna neutralizaéni analyza:

Je zalozena na neutraliza¢nich reakcich, napf.
HCI + NaOH = NaCl + H,O

Roztok, kterym titrujeme (tj. ten, jehoZ ptesnou spotiebu metime
—u acidimetrie roztok kyseliny, u alkalimetrie roztok louhu)
musi mit pfesnou koncentraci.

10/90
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Metody klasické kvantitativni analyzy

Odmérna neutralizaéni analyza:

V odmérné analyze se nékdy pouziva vyjadieni koncentrace v
normalité (N).

Obsahuje-li latka x odstépitelnych (pfijimanych) protond, je jeji
normalita rovna M/x.

1 M HCl=1N HCI 1 M NaOH =1 N NaOH
1 M H,SO,=2N H,SO, 1 M KOH =1 N KOH
1 M H,PO, =3 N H,PO,

x ml 1N roztoku kyseliny odpovida x ml 1N roztoku louhu

Metody klasické kvantitativni analyzy

Titra¢ni kiivka a uréeni bodu ekvivalence:

K urceni konce titrace (bodu ekvivalence) se uziva
vhodnych indikatort (u acidobazickych titraci
neutralizacnich indikatort).

Silnd kyselina + silné zasada: methylcerven
Slaba kyselina + silna zasada: fenolftalein

Slaba zésada + silna kyselina: methyloranz
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Metody klasické kvantitativni analyzy

Titraéni kiivka a uréeni bodu ekvivalence:

Pti potenciometrickém sledovani pribéhu titrace se bod
ekvivalence urcuje analyzou titra¢ni kfivky.

Bod ekvivalence = inflexni bod titra¢ni kiivky.

Titrace: metody klasické kvantitativni analyzy
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Titrace: metody klasické kvantitativni analyzy

Priklad mechanické
(sklenéne)

byrety,

slouzici pri volumetrickych
stanovenich latek.

Titrace: metody klasicke kvantitativni analyzy

E[pH]

¥ [m]
Tnorsmental () and dynands (fight) titrant addition conmpared

Priklad mechanickeé (sklenéné) a automaticke byrety, slouzici pri volumetrickych
stanovenich latek. Povsimnéte si riizného davkovani cinidla na grafech dole vievo.
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Titrace: metody klasické kvantitativni analyzy
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Metody klasické kvantitativni analyzy

Odmeérna srazeci analvza

Béhem titrace vznikd nerozpustna srazenina (resp.
rozpustna, ale nepatrné disociovana).

Ptiklady: argentometrie, merkurimetrie

Metody klasicke kvantitativni analyzy

Argentometrie:

Titruje se roztokem AgNO;, 1ze stanovit Cl-, Br, T,
SCN-

Indikator: napt. dvojchroman draselny (chroman Ag je
cerveny)

11



Metody klasicke kvantitativni analyzy

Merkurimetrie:

Titruje se roztokem Hg(NO,),, 1ze stanovit Cl-, Br, I,
SCN-

Indikator: nitroprusid sodny Na,[Fe(CN);NO].2H,O0,
dava bily zakal nitroprusidu rtutnatého

Metody klasicke kvantitativni analyzy

Odmérna redoxni analyza:

Vyuziva kvantitativné probihajicich oxida¢né-
reduk¢nich reakcei.

Ptiklady: manganometrie, jodometrie

11.03.2021
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Metody klasické kvantitativni analyzy

Manganometrie:

MnO, + 8H" + 5e = Mn?" + 4H,0 indikatoru obvykle netieba
1 N roztok KMnO, je tedy 1/5 molérni (reaguje s 5 elektrony)

Stanoveni Zeleznatych soli, ferrokyanidu, arzenitych soli,
dusitanti

Metody klasicke kvantitativni analyzy

Jodometrie:
I, +2e=21T indikator Skrob
Napft. stanoveni arsenitych soli (vznikaji arseni¢nany)

Jodometrie vyuziva i reakce probihajici v opaéném sméru; latka
reaguje s nadbytkem jodidu a uvolnény jod se titruje
thiosiranem:

I, +2 $,0, =2 + S,04>

11.03.2021
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Metody klasické kvantitativni analyzy

Jodometrie:

(pridava se nadbytek jodidu a titruje se uvolnény jod
thiosiranem)

Napt. stanoveni peroxidd, chlornanti, dvojchromanu

Metody klasické kvantitativni analyzy

Komplexometrie:

Je zaloZena na vzniku nedisociovanych komplexi. Nejéastéji se
pouziva roztok Chelatonu 3 (tj. dvojsodné soli kyseliny
ethylendiamintetraoctové, Na,EDTA)

1 molekula Na,EDTA reaguje vzdy s lkationtem kovu bez
ohledu na jeho mocenstvi.

Na,EDTA reaguje s vétSinou béznych kationti; stabilita
komplexti je velkd a je vyrazné ovlivnéna hodnotou pH.

Jako indikétory se pouzivaji latky, tvofici se stanovovanymi
kovy méné pevné barevné komplexy.

11.03.2021
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Komplexometrie: zakladem je EDTA
etylendiamintetraaminooctova kyselina
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Ziaklady instrumentalni analyzy
(,,t€zka pristrojova chemie*)

Voltametrie
Polarografie
Diferencni pulzni a cyklicka voltamterie

Absorpéni UV/VIS spektrofotometrie
Fluorescencni spektroskopie

NA LOKOMOTIVY Atomova absorpéni spektrometrie
JEN'S ROVl M [CP-MS

PIXE

EDAX

POZOR
ELEKTRICKE
ZARIZENI

\ -1 A (1) AN\
PENOVYMI HASICIMI

PRISTROJI
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Elektrochemické analytické metody

* Zalozeny na méfeni nékteré z elektrickych veli€in
(napéti na elektrodach, prochézejici elektricky proud,
spotfebovany  naboj, vodivost  roztoku, relativni
permitivita)

*M¢iena veli¢ina musi byt jednoznatné zavisla na
koncentraci stanovované latky

*Vyuziva se zde jevi spojenych s reakci pfenosu naboje na
fazovém rozhrani nebo jevili spojenych s transportem
nabitych ¢astic v roztoku

V-metr Potenciostat a
(5 méfidio proudu

Voltametrie (a polarografie) jsou elektroanalytické metody zaloZené na vzniku
elektrochemickych ¢lankt tvotrenych pracovni polarizovatelnou elektrodou a
referentni nepolarizovatelnou elektrodou. Méii se casova zavislost proudu
protékajiciho pracovni elektrodou na potencialu ménicim se s casem, ktery je na
ni vkladan. Proud zavisi na koncentraci analyzované latky.

11.03.2021
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Voltametrie: pracovni nadobky

Alessandro Volta
1745-1827

Pi‘ehled technik v letoSnim kurzu:

a) polarografie  b) diferen¢ni pulzni voltametrie  ¢) cyklicka voltametrie

A) Polarografie

Polarografie (voltametrie) : zaklad nejvyznamnéjSich soucasnach
elektrochemickych technik

Slouzi k urovani pfitomnosti a koncentrace neznamych latek v roztoku. Princip spociva
ve vyhodnocovani zavislosti elektrického proudu na napéti na dvojici elektrod, které jsou
ponotené do roztoku, v némz probiha elektrolyza. Zavislosti maji tvar vln, jejichz poloha
charakterizuje jednotlivé druhy latek. Z velikosti nartstu proudu lze urcit koncentraci

prislusné latky.
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Klasicka polarografie: voltametrie se rtutovou

elektrodou
galvanometr
+
rezervoar
rtuti
|..'|2 g
analyzovany vzorek
s nadbytkem
=~ inerni soli
anoda
(vrstva rtuti na dné

Priklady polarografickych krivek nékterych depolarizatori

11.03.2021
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Za svoj objav polarografie bol profesor Jaroslav Heyrovsky oceneny Nobelovou cenou za chémiu
v roku 1959. Jeho ziak Dionyz Ilkovi¢ sa povazuje za zakladatel’a fyziky na Slovensku.

Ilkovi¢ova rovnice pro stiedni limitni difuzni proud

- llkovi¢ vychazel z odvozeni vyrazu pro koncentraéni gradient pfi linearni
difuzi ke rtutové kapkové elektrodé

- llkovicova rovnice pro okamzitou hodnotu difizniho proudu ma tvar:
I=K".z.F.D2m?3 t15 (¢ - ¢9)

. okamzita hodnota difuzniho proudu

... numericka konstanta

.. pocet vyménovanych elektront

. Faradayova konstanta

. difuzni koeficient

... hmotnostni pritok rtuti

. €as

.. koncentrace depolarizatoru v roztoku

... koncentrace depolarizatoru na povrchu elektrody

=~ —

© =3 gmmN

(¢}
S)
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Voltametrie

- Voltametrie je zalozena na méteni polariza¢nich kiivek

- Pi voltametrické analyze se pouzivaji rozlicné pracovni elektrody
z riznych materialt (obvykle se jedna o elektrody platinové, zlaté,
uhlikové 1 rtutoveé) rtutova odkapavajici elektroda = polarografie

- Velmi ¢asté je pouziti rotujicich diskovych elektrod

- Depolarizator se dostava k povrchu rotujici diskové elektrody konvektivne-
difaznim transportem

- Konvekei se dostava depolarizator do blizkosti povrchu elektrody, kde se
utvaii tenka diftzni vrstva

- Pro konvektivné-diftizni limitni proud plati Levicova rovnice ve tvaru:

I, =+ K".z.F.p.r2.D*3.n".w!2,¢c = k.c

I, ... konvektivné-difuzni limitni proud
k" ... numerickd konstanta

Z ... pocet vyménovanych elektron

F ... Faradayova konstanta

r ... polomér diskové elektrody

D ... difuzni koeficient

n ... kinematicka viskozita roztoku

w ... thlova rychlost otaceni elektrody
c ... koncentrace depolarizatoru

k ... numerick4 konstanta

11.03.2021
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B) Diferen¢ni pulzni voltametrie
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Difer. pulsni voltametrie — pribéh potencidlu vkladaného na pracovni
elektrodu (vlevo) a zavislost proudu na potencidlu (vpravo).

racovni 41205

10 nM MT

——————

Ptiklad: DPP stanoveni metallothioneinu v séru onkologickych pacientii

Potencial (V)
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Obr. 12: Voltamogramy dopaminu (¢ = 1:10-3 mol-dm-3) v prostiedi fosfatového pufru o
pH 7,4 naméfené po anodické aktivaci (0,5mol-dm—3 H2SO4, Fakt = +2400 mV, ¢ =20
min) na O-BDD elektrodach s riznou koncentraci boru B/C (ppm): 500, 1000, 2000, 4000,
8000. Méfeno DPV, rychlost scanu 20 mV-s—1, zobrazen vzdy prvni scan z péti méfenych,
carkovang je znazornéna linie zakladniho elektrolytu.

Z dipl. prace Michala Nedvéda (PfF UK, 2018) 45/90

C) Cyklicka voltametrie

Meéfteni probiha tak, Ze napéti na pracovni elektrode viici referenéni elektrodé
je cyklicky linearn€ navySovano a snizovano. Rychlost polarizace se typicky
pohybuje od 10 do 200 mV/s. Cyklické zmény napéti vyvolavaji zmény
proudu, které jsou zaznamenavany a vynaseny v podob¢ zavislosti napéti na
proudu.

A w5
Potencialy obratu
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Dobra trvani potencialového cyklu (1 ms- 100 s)
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Obr. 4: Cyklické voltamogramy redoxnihe systému [Fe(CN)e]™ (c = 1-107 mol-dm™)
v prostiedi 1mol-dm~ KCI namé&fené na BDD elektrodich s rimou koncentraci béru B/C
(ppm): 300, 1000, 2000, 4000, 8000: (a) pfed anodickon aktivaci (H-BDD). (b} pe anodické
aktivaci (0.3mol-dm™ H:S04, Eg: = +2400 mV, ¢ = 20 min; O-BDD). Rychlost scanu

100 mV-57*, Zobrazen je vidy tfeti scan z péti méfenych.

Priklad CV méteni. Z dipl. prace Michala Nedvéda (PiF UK, 2018)

Spektrofotometrické metody: absorpce zatreni

Pfi anorganické analyze se velmi ¢asto pouzivaji metody,
zalozené na absorpci zéafeni riznych vinovych délek.

Higher Visible Spectrum .
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‘ T Shades of yellow [hide] |
Amber Apricot Arylide yellow  Aureclin Beige Buff Champagne Charlreuse Citron Citrine
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Dark Harvest
Cosmic latte Cream goldenrod Ecru Flax Gamboge Gold Gold {metallic) Goldenrod gold
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Atypical sample is shown for each name; 3 range of color-variations is commonly associated with each eolor-name

AUREOQOLIN - ptipominam dtikaz drasliku hexanitritokobaltitanem

(vznika Fischerova siil) — viz Repetitorium II.

Potassium cobaltinitrite, also known as INDIAN YELLOW
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Instrumentalni metody: absorpce zateni

Uvod do absorpénich optickych metod:

Obecny princip: svétlo urcité vinové délky je pohlcovano
analyzovanou latkou. Stupen absorpce (pohlceni) je mozno
zjistit méfenim toku zateni @:

Zdroj =  Absorp¢ni prostitedi = Detektor

D, délka I; koncentrace latky c o

Instrumentalni metody: absorpce zafeni

Retlected

Abszorbed

Transmitted

O.D. — opticka densita: pouziti pfi stanoveni ,.koncentrace* bakterii/mikroorganisma

11.03.2021
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Opticka densita (Ayy,) — charakteristika
mnozstvi bakterii v roztoku

Bakterie, pudni izolaty, Hg-rezistent, Pfibramsko

25

0.D. 560 nm

0,5 /

013456 7 8 9 10111213 14 1516 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27

hodiny kultivace

Instrumentalni metody: Transmitance (T)
...a jeji zaporny dekadicky logaritmus

light
source sample
e
-ap . Qn- —_— L
- ] “Incident” “Transmitted”
i — light light
— I
I “Transmittance” T=1/1,
0<T=<1
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Instrumentalni metody: absorpce zafeni

Pomér mezi ® a @, je mozné zméfit. Velicina
O/D,=T

se nazyva ,,transmitance®. Pro praxi je vyznamnéjsi veli¢ina
A=-logT

zvana ,,absorbance®. Transmitanci i absorbanci pfimo méfi
pfistroj.

Instrumentalni metody

Kvantitativni vztah mezi koncentraci pohlcujici latky c a
métitelnym svételnym tokem @ pti vinové délce A vystihuje
Lambert-Beertv zakon:

A=g,.cl

kde c¢ = koncentrace latky (v mol/l) a | = délka prostiedsi, t;.
mérné kyvety v cm a g, je tzv. linedrni molarni absorpéni
koeficient, zavisly na vinové délce A.

11.03.2021

28



.., je tzv. linedrni moléarni absorpcni koeficient, zavisly na vinové délce A.
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Birkman J. et al. (2018) UV spectroscopic properties of principal inorganic ionic
species in natural waters. Water Practice and Technology (2018) 13 (4): 879—
892. https://doi.org/10.2166/wpt.2018.097

I. H LAMBERT
ACADEMIAE SCIENTIARVM ELECTO.
RALIS BOICAE , ET SOCIETATIS PHYSICO- ME-

I, REGIAE SOCIETATI
ENSI COMMERCIO
LITERARIO ADIVNCTI

PHOTOMETRIA
MENSVRA 1 GRADIBVS
LVMINIS,
COLORVM £r VMBRAE.

AUGUSTAE VINDELICORUM
RHARDI KLETT

Johan Heinrich Lambert (1728 — 1777)
Photometria, 1760
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EINLEITUNG

IN DIE

HOHERE OPTIK

ivatdoconien an der Universiat Bonn.

Fotometr navrzeny Beerem

MIT 212 IN DEN TEXT EINGEDRUCKTEN HOLZSCHNITTEN UND 2 TAFELN
MIT 50 ABBILDUNGEN IN KUPFERSTICH.

August Beer (1825 —1863)

Einleitung in die hohere Optik
* BRAUNSCHWEIG,
1853

6 = Napiste rovnici Lambert-Beerova zékona a vysvétlete vyznam jednotlivych symbold.
Jo whert R

(2 body)
/A: R Cu w/& N

.. alrorbonc r
4

. WWU‘ y _ =5 7*@&

Y&y -

17. Kdo z &echti ziskal Nobelovu cenu za chemii a za co? (2 body)

o H@@W}%
o P
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Instrumentalni metody — UV/VIS spektrofotometrie

Absorpce UV/VIS zaieni je vysledkem interakce

zareni — molekula.

Nejbéznéjsi jsou excitace « - w*
piechody o - 6* nejsou tak Casté.

f 4
Inorganic 4 i : o
2f 2
Compounds ! _ gt !
(7] ! ) ol L L |
404 504 600 700 4 300 (M) TO0
- 10,000 3 v
Inorganic compounds ”ﬂﬂﬁ' Cra0% N f Er™
. P 6, ~
involve transition b .u_mm%L (L
. = 2,000 o iR
between d-orbitals. = m}:l | | | | 5 oliip ity
Crystal field theory E 400 500 600 700 g 40 50 60 200
: Z 10 g8
explains the nature £ H{m cutr - =D
of the transition, =2 i 4 4}
, - r = 3
Absorption spectra = ‘J! = : | sl i . |
of ion of the 400 S00 600 700 400 500 600 700
lanthanide and 5 -
; 4 Co Sm'*
actinide series 1._ o =1
; ) 3 L
differs substantially ;[— i |
e | | | 0 Lk L .
from transition 0 . 400 500 600 700
I 400 500 600 700 Wavelia gk, s
metals. Wavelength, nm :
© 2004 Thomson - BrookwCoie
© 2004 Thomson - BIGoksCoie [
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11.03.2021

% Transmittance

Instrumentalni metody

Linearita Lambert-Beerova zakona (tj. zavislost A na c) se musi
vzdy v daném rozsahu koncentraci experimentalné ovefit
pomoci kalibrace standardnim roztokem.

100

75 w =
50 =

25

absorbance A

L

D T T
0 04 02 03 04 05 o I

Concentration (M) x4 & ® W W W

koncenirace ¢ (moll)

Instrumentalni metody — UV/VIS spektrofotometrie

Spektrofotometrie v UV-VIS oblasti, tj v oblasti vinovych délek
190 — 400 nm (UV) a 400 — 800 nm (VIS).
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Instrumentalni metody — UV/VIS spektrofotometrie

Instrumentalni metody — UV/VIS spektrofotometrie

11.03.2021
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Instrumentalni metody — UV/VIS spektrofotometrie

Kyvety — riizny objem: 2 ml, 0,5 ml ...
Kyvety — rizny material: plastik (jednorazov¢), sklo, kiemenné sklo

. Nanodrop: méfeni UV/VIS spekter
nebo absorbance v objemech
cca 1-2 pl

UV/VIS spektrum je zavislost
Absorbance na vlnové délce;
je pro danou latku

vzdy charakteristické

eigy

11.03.2021
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UV/VIS spektrum: zdroj informace o strukture latky

Chrysene B-Nitrochrysene

Absorbance | au
~
Qi abmivwinalrw

o
200 50 300 s 400 304
Wevelength | nm Wevelength | nm
enzo[ajanthracene 3
Benzo[ajanthr 7-Nitrobenzo[a]anthracene
35 q
3519 285 3
14
i 5 25
5 251 2
g s e
E 2 R g
&
S 15 g
| o
2 14 a3 !
L <
05 1 o5
04 . - - o
200 250 300 350 200 250 00 0 400
Wevalength | nm Wevelength | nm

Figure 2. UV spectra of Chrysene, Benzo[alanthracene, 6-Nitrochrysene and 7-Nitro-benzo[a]anthracene, and mutants per nmel (in parenthe
sis), from ref. 6, of 6-Nitrochrysene and 7-Nitro-benzo[ajanthracene.

Fluorescencni spektroskopie

fluorescence Excited
State (Sq) e
" —

Excitation [\ )3 ;
i i ; gtr:tl.:rzg) Fluorescence
1 o\ e
; ; t —
i i N T

Stokeslv posuy E; z ;
1995 CHP

Citlivéjsi metoda nez UV/VIS spektrofotometrie, méfi se
signal po excitaci latky zafenim (kolmo na puvodni paprsek)
70/90
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Fluorescencni spektroskopie

L B T T
o absorbance -
spectrum
o 41 o
3
© o
o L |1 =
o fluorescence | S
(%] ~+
Q emission - B
spectrum é
I TR AN BT BN B R M
220 260 300 340 380

wavelength (nm)

CitlivéjSi metoda nez UV/VIS spektrofotometrie, méfi se
signal po excitaci latky (kolmo na pavodni paprsek)

DAD a FLD jsou nejdualezitéjsi detektory v HPLC

Spectra

- / o ' q |
\ 7a o
i i

\ Absorbance

7

Figure 1 Three dimensions
of PDA.

Diode array detector — detektor diodového pole
7 — pole fotodiod pro kazdou vinovou délku;
rozliseni byva 1 nm.

FLD — fluorescen¢ni detektor, stejné vlastnosti.

67/84
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Instrumentalni metody — Atomova absorpcni
spektrometrie

Volné atomy v plynném stavu jsou schopny absorbovat zafeni téch vinovych délek,
které samy vyzafuji.

Je-li atom vystaven tomuto zafeni, pfechazi do excitovaného stavu a dochazi k
absorpci zareni.

Aplika¢ni moznosti AAS
stanoveni témér v§ech kovl, metaloidl a nékolika nekov (B, Si, P)

plamen acetylen - vzduch (f 2000-2300°C): pro snadno atomizovatelné prvky
(alkalické kovy, Mg, Ca, Zn, Cu, Cd, Pb, Mn, Fe, pfipadné Cr)

plamen acetylen - oxid dusny (t 2800-3000 °C): pro obtizné atomizovatelné prvky
(Sr, Ba, V, Cr, Mo, Al, Si, B atd.); nebo prvky, které tvofi s matricnimi slozkami
(fosforecnany, kfemicitany) termostabilni slou€eniny (Ca, Mg, Ni, Fe)

11.03.2021

39



Princip AAS: snizeni intenzity zareni
,charakteristické” vinové délky excitovanymi

atomy prvku
(kvantita: opét Lambert-Beertv zakon)

hollow cathode e mo’rd]rsmalor photodolorm
lamp lomic amission /
\ |~
= ~|
] i
|
mu 1r7mg gas
fuel gas
Acetylene [
indicator device

o -
LD .!
sample e
"L“'J = D

concentrwtiom - |95

abanrhanc
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Instrumentalni metody — Atomovéa absorpéni
spektrometrie

80/90
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Instrumentalni metody — Atomova emisni
spektrometrie

Heated gas
gives off light

Which gives this:

B, Emisni spektrum: ¢arové, typické pouziti
A hy v biologii: Na, K, Ca... obecné pro prvky
B s typickym zafenim pfi de-excitaci
1

Instrumentalni metody — [CP-MS
(hmotnostni spektrometrie s indukcné vazanym plazmatem
neni tu Lambert-Beeritv zakon!)

Roztok analytického vzorku je zmlZen a vznikla mlha je proudem argonu vedena do
horéaku, ve kterém je za pomoci stiidavého vysokofrekvenéniho magnetického pole
udrzovano argonové plazma o teploté 6 000 — 10 000 K.

Za takovych podminek se rozpoustédlo okamzité odpaii a zanikaji chemické vazby
v molekulach pfitomnych sloucenin. Jednotlivé volné atomy ve vét§in€ piipadt
vytvofi jednou kladné nabité ionty Me", které jsou dale unaseny do pfechodové

komory, kde je snizen tlak plynu na pfiblizné 0,01 Torru.

Po priichodu do vstupu k detektoru klesa tlak na fadové 10~ Torru a ionty se
systémem elektromagnetickych cocek dostavaji do kvadrupdlového detektoru. Zde
jsou analyzované ionty vedeny takovym zptisobem, aby na povrch zesilovace
dopadly v daném ¢asovém okamziku pouze ionty se zvolenou hmotnosti.

11.03.2021
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Instrumentalni metody — ICP-MS

Argonovy hordk

Instrumentalni metody — PIXE

Metoda PIXE je prakticky nedestruktivni citliva metoda studia
prvkového slozeni latek.

Mg¢feni probiha nejéastéji ve vakuové komote. Vzorek je
bombardovan svazkem urychlenych iont, nejcastéji protond.
Princip metody spoc¢iva v tom, Ze pfi priletu iontu vzorkem je z
néekteré vnitini energetické hladiny (K nebo L) nékterého atomu
vyrazen elektron a na jeho misto "pteskakuje" jiny elektron z
hladiny vyssi. Pti tomto "pfeskoku" je s uréitou pravdépodobnosti
vyzaren foton o energii rovné rozdilu energii hladin, mezi kterymi
doslo k preskoku. Jelikoz kazdy prvek ma svoje vlastni
charakteristické usporadani energetickych hladin, dé se z
naméfenych energii takto vzniklych fotont zjistit z jakého prvku
fotony pochazeji.

11.03.2021

42



Instrumentalni metody — PIXE

mérici aparatura

urychlovac ionti

(CVUT Praha)

Instrumentalni metody — PIXE

energie fotoni

merici komora

priklad spektra

86/90
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Instrumentalni metody — PIXE

1.0E+04
XX _,x—»x——x——x‘\x_~ <O—-O\ )N\
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prvkove slozent Position ( by 1.7 mm )

—-P
-8
-o-ClI
—x-K
-o-Ca
-+ Mn
-+ Fe
-*-Cu
—+-Zn

Instrumentalni metody — mikroanalyza EDX

Jde o spojeni elektronové mikroskopie a ,, energie disperzniho analyzdtoru “

Lopatka leteckého motoru, rozd¢€leni titanu
http://fyzport.fjfi.cvut.cz/Akce/FT/03/sbpdf/matvyzk.pdf
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Tento material je ur€en pouze pro vyuku studentd.

This presentation has been scheduled for educational purposes
only.

Pokud ma nékdo dojem, ze pouzité obrazky (jiné nez moje vlastni)
jsou kryty copyrightem, necht mi da védét.

If somebody believes, that pictures or figures in this presentation
are covered by copyright, please let me know.

Jifi Gabriel (gabriel@biomed.cas.cz)
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