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OPTICKA EMISNI SPEKTROMETRIE

Je zaloZena na registrovani fotonul vzniklych prechody valencnich elektront
z vysSich energetickych stavli na stavy nizSi. Pfi OES se méfi zareni
emitované atomy nebo ionty v excitovaném stavu, které vznika jejich
zarivou deexcitaci. Emisni spektrum ma carovy charakter, tzn., ze pri
prislusnych vinovych délkach zaznamenavame spektralni cary
odpovidajici jednotlivym pirechodim. Pocet car ve spektru roste s
poctem e na neuplné obsazenych hladinach.

U alkalickych kovl jednotky az desitky (al. zem.) u Fe, W, Mo maji nékolik
tisic car. NejintenzivnéjSi cary ve spektru jsou rezonan-cni, které
odpovidaji prechodiim do zakladniho stavu.

Poloha car ve spektru (vinova délka) charakterizuje prvky pritomné ve
vzorku (kvalita).

Intenzita jednotlivych car charakterizuje koncentraci prvku ve
vzorku(kvantita).
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Zakladni schéma optické emisni spektrometrie

1. Budici zdroj- plamen - plamenova fotometrie
elektricky oblouk

Fizeny el. oblouk -

elektricka jiskra
rotacni grafitova elektroda

plazmové buzeni - ICP opticka emisni spektrometrie
s indukcné vazanym plazmatem

netermické buzeni

spektrografie

2. Disperzni prvek - podle typu buzeni, vétsinou slozité (ICP)- Paschen-Runge
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l. PLAMENOVA FOTOMETRIE

Nejjednodussi metoda OES. K buzeni se vyuziva rtiznych plamenu, jejichz
teplota je nizkd, takze tato metoda se uziva v praxi hlavné pro
kvantitativni analyzu snadno excitovatelnych prvkt - alkalické kovy a
kovy alkalickych zemin.

Plamen: acetylen-vzduch, spektra u téchto kovu velmi jednoducha, takze
jako disperzni prvek staci interferencni filtr. Velmi slusné detekcni limity.

Pouziti: hlavné ve zdravotnictvi (Na, K, Li), v zemédélstvi (Ca, Mg, K), pfri
vyrobé hnojiv. Moderni analyzatory umoznuji simultanni analyzu az 4
prvku.



Schéma plamenového fotometru
1 - nadobka se vzorkem, 2 - kfiZovy zmlZzovaég, 3 - pfivod oxidovadla,
4 - pfivod paliva, 5 - sméSovaci komora, 6 - odlu¢ovaé kapek, 7 - hofak,
8 - laminarni plamen, 9 - konkavnl zrcadlo pro fokusaci emitovaného
zareni, 10,12 - kondenzory, 11 - kotou¢ s ménitelnymi interferenénimi

filtry, 13 - fotoelektrickeé ¢idlo, 14 - méfici Cidlo



Il. SPEKTROGRAFIE

Dnes uz vétsinou historie, budici zdroj vétSinou elektricky oblouk teploty
4000 az 8000 K (nékdy i 30 000 K), vyboj se odehrava mezi dvéma
elektrodami, zalezi na vodivosti materialu, pro praskové materialy se
pouzivaji grafitové elektrody. K detekci se pouziva fotograficka deska.

1. Kvalitativni analyza podle Sablon spekter, pro dikaz je nutné
identifikovat minimalné tri cary prislusného prvku, hledame
nejintenzivnéjsi, tzv. resonancni cary.

2. Semikvantitativni analyza — nékolik metod, které byly pouzivany
hlavné pro analyzy kovovych slitin, zde chyba 10-20% a.) metoda
poslednich car - urci zkuseny pracovnik radovy odhad

b) metoda homologickych pari - vztahuje se k
vnitfnimu standardu- pro oceli, mosaze

c) metoda primého porovnavani

3. Kvantitativni analyza- intenzita z€ernani, pouzivala se pro rychlou
analyzu, s radovym odhadem.

Dnes moderni emisni metody- s buzenim v plazmatu- idealni zdroj.



Plazma se definuje jako ionizovany plyn, obsahujici dostatecnou koncentraci
elektricky nabitych castic, pficemz pocet kladnych a zapornych iontu je
stejny. Cela soustava je elektricky vodiva, ale nevykazuje elektricky naboj
- je quasi neutralni. Pfechod plynu na plazma se uskutecnuje dodanim
dostatecného mnoistvi energie, ktera prevysuje ionizacni energie
pritomnych atom.

Vlastnosti plazmatu jsou charakterizovany jeho teplotou a stupném
ionizace.

V praxi plazmové hordky napajené stejnosmérnym proudem, mikrovinnou
energii, ale dnes vétsina aplikaci predstavuje vysokofrekvencni indukcnée
vazané plazma ICP (Inductively Coupled Plazma)



Kazdy ICP pristroj se sklada z :

— generatoru vysokofrekvencniho proudu, ICP horaku a
plynové jednotky

— systému vnaseni vzorku

— spektralniho pristroje (zahrnuje zobrazovaci optiku, disperzni
prvky a detektor)

— ridici jednotky a zpracovani signalu



Indukcéné vazana plazma vznika v plazmové hlavici. Plazma vznika prenosem
vysokofrekvencniho proudu do proudu plynu. Jako plazmovy plyn se
pouziva snadno ionizovatelny argon. Velmi dulezity je tvar plazmatu,
ktery urcuje vynikajici vlasnosti ICP- tvar toroidalni - prstencovy.

Prostredkem prochazi analyticky kanal
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Schema plazmoveé hlavice 3
1 - pfivod VF proudu zZ generatoru, 2 - plazmova civka, 3 - privod

4 - tangencialné proudici chladici

plazmoveého plynu,

plyn (vneéjsi plazmovy plyn). 5 - injektorova trubice, 6 - pla

7 - toroidalni jadro plazmaltu
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_ Topografie vyboje ICP
1 - énalytickﬁr kanal, 2 - pfedehfivaci zona, 3 - pocatec-
ni zafiva zéna, 4 - analyticka zéna., 5 - chvost vyboje,
6 - induk&ni zéna, 7 - aerosol, 8 - zakladna vyboje,
i vy3ka pozorovani, r - vzdalenost od osy vyboje
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Schéma Paschen-Runge polychromatoru
1 - Rowlandova kruznice, 2 - vstupnl 5térbina,
3 - konkavni difrak&ni mFizka, 4 - systém vystupnich
Stérbin s fotonasobici



ICP OES se stala jednou z nejuniverzalnéjsSich metod prvkové analyzy

Vyhody:
1. Citlivosti je mezi F-AAS a ET-AAS

2. Metoda je kalibracni jako AAS, ale je linearni pres nékolik fadu- snizuje
pocet nutnych standardu

3. Multielementarni analyza ++++++
4. Dobra reprodukovatelnost

Nevyhody:
1. Vysoka porizovaci cena -----
2. Velka spotieba argonu - 12 litru/min.

Metoda vhodna pro analyzu vzorkd, ve kterych je pozadavek na stanoveni
vice jak 5 prvku, dale pro analyzy odpadu, pud a vzorku s velkou
variabilitou matrice.



