Optimalizace podminek méreni pri praci s ICP-AES

Ukol: Proméite vliv dilezitych pfistrojovych parametrti na citlivost stanoveni vybranych
prvkli vzacnych zemin metodou atomové emisni spektrometrie s indukéné vazanym

plazmovym budicim zdrojem (ICP-AES). Analyzujte pfipraveny vzorek.

Pristroje a pomiicky: AES-ICP spektrometr Plasma II, odmérné nadobi.

Chemikalie: standardni roztoky vybranych prvkl vzacnych zemin o koncentraci 1000 pg/ml
Ptistroje pro emisni spektralni analyzu se obecné skladaji z budiciho zdroje, spektralniho

ptistroje (optického systému s disperznim prvkem) a detektoru s kone¢nym vyhodnocenim

signalu. Zakladni blokové schéma pfistroji pro atomovou emisni spektrometrii je uvedeno na

obr. ¢. 1.
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Obr €. 1: Obecné schema atomového emisni spektrometru

AES-ICP spektrometr vyuziva jako budici zdroj plazmovy zdroj. Plazma vznika indukénim
pfenosem vysokofrekvencni energie z budiciho vysokofrekvencniho generatoru indukéni
civkou. Indukéni civka je soucasti plazmové hlavice (obr. €. 2), ve které se vytvaii vlastni
toroidni plazmovy vyboj. Vysokofrekvencni budici generator daného pfistroje pracuje na

frekvenci 27,12 MHz a davé vykon v rozmezi 0,5 — 3,0 kW.



Postup:

1. optimalizace pracovnich podminek (Gd)
nastaveni parametrii vysokofrekvencniho generatoru, nastaveni parametri. mono-
chromatoru, nastaveni detektoru, vliv vysky pozorovani (axidlni rozdéleni intenzity), vliv
prutoku nosného plynu aerosolu, vliv vykonu radiofrekvencniho zdroje

2. kalibra¢ni zavislosti (Eu, Gd, Dy,Yb, Nd)

3. analyza vzorku
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Obr. €. 2: Schema plazmové hlavice s nazna¢enym prstencovym plazmovym vybojem

Pro méfeni pouzijte uvedeny spektrometr, ktery je kompletné fizeny pocitacem. Ovladaci
software daného piistroje se liSi od dnesnich pouzivanych ovladacich programti pod operacnim
systémen windows a proto vas s obsluhou a ovladdnim piistroje sezndmi pedagogicky dozor
pokrocilého praktika. Pro nastaveni vychozich podminek méfeni pouzijte piednastavené

parametry.

1. Pfipravte do 100 ml odmérky roztok Gd o koncentraci 20,0 pg/ml.

2. Pfipravte do 100 ml odmérek ze zasobnich roztokti smésné standardy téchto prvki: Eu, Gd,
Dy, Yb, Nd o koncentracich: 5,0; 10,0; 20,0; 30,0 pg/ml.

3. Pomoci prométenych kalibracnich zavislosti analyzujte obsahy jednotlivych prvki v

predlozeném vzorku.



I'Jkoly:

o Vyneste graficky zavislost intenzity na nésledujicich parametrech méteni: vyska pozorovani,
pritoku nosného plynu aerosolu, vykon radiofrekvencniho zdroje. Diskutujte jejich
prubéh.

o Vyneste graficky ziskané kalibracni zavislosti.

a Zjistéte koncentraci uvedenych prvka v predlozeném vzorku.



