Demonstrace vykonnosti AA spektrometria GBC
Avanta

Cast 1. Atomizace v plameni — vliv pouziti Superlamp

Superlampy jsou jednim z typa tzv. ,boosted“ vybojek, prosly vSak ze vSech
nabizenych typu nejdelSim vyvojem (prvotni myslenka pochazi od prof. Walshe —
otce AAS) a v souCasné dobé jsou rutinné pouzivany jiz déle jak deset let pro Sirokou
Skalu prvkad.

Vyhody oproti klasickym vybojkam s dutou katodou jsou v mnohonasobné
vySSi intenzité zareni — 10x az 60x (obr. 1) a uzSich ¢arach. Vyhody oproti EDL nebo
jinym typum ,boosted“ vybojek je stale jesté vétsi intenzita zareni (3 az 10x), SirSi
spektrum prvku a lepSi zivotnost.

Obr. 1 Porovnani intenzity a Sumu SuperLampy a standardni HCL pro Pb 217.0 nm
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Vysledny efekt pro analyzu je vtom, Ze na jedné strané dochazi ke zlepSeni
DL (v nékterych pfipadech az 10x) a na strané druhé i ke zlepSeni linearity kalibraci a
mirnému zlepsSeni citlivosti Ukazka kalibra¢nich zavislosti As na ¢are 193.7 nm pfi
atomizaci v plameni je na obrazku 2. Tento pfipad demonstruje vliv Sifky Stérbiny a
Sifky spektralni ¢ary na linearitu a citlivost kalibrace. Pfi normalni analyze s HCL
(vybojka s dutou katodou) je nutné pouzit Sifku Stérbiny 0.5 nm, protoze jen tehdy
dostavame akceptovatelnou linearitu kalibrace, dochazi ale soucasné k velkému
zhorSeni detekCnich limitd — velké ztraty zareni na Sterbiné monochromatoru. U
Superlampy muzeme pouzit spektralni interval 2.0 nm (4x vétSi prostup svétla nez u
stérbiny 0.5 nm) a presto je linearita vyrazné lepsi. Vliv na detekcni limit je evidentni
— Superlampa As poskytuje cca. 12 az 15x vétsi intenzitu zareni, ve spojeni se Sirsi
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Obr.2 Ukazka kalibracnich zavislosti As na ¢are 193.7 nm pfi atomizaci v plameni.
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Nasledujici obrazky jsou ,Hardcopy“ software spektrometru Avanta a
prezentuji kalibraCni zavislosti a zpétné namérena data modelovych roztoku.

Analyza Pb na ¢are 217.0 nm.

Tato €ara je nejcitlivéjSi dostupnou €arou pro olovo, neni v8ak vzdy vyuzivana
vzhledem k vy$§8imu Sumu oproti ¢are 283.3 nm. P¥i pouziti Superlampy (ma cca. 50x
vyS$Si intenzitu nez standardni lampa Pb) je tento problém eliminovan.

Nasledujici obrazek ukazuje kalibraci pro Pb na ¢afe 217.0 nm a pro 5 x 3s
integraci, tedy bézné pouzivané parametry analyzy, kdy doba méfeni jednoho vzorku
je 15 s. Je vidét, ze pfi zpétném méreni standardl o koncentraci 25, 50 a 200 ug/l je
odchylka velmi nizka a je dana spiSe chybou proloZeni, nez nereprodukovatelnosti
méreni. Reprodukovatelnost ukazuje opakované méfeni 50 ug/l, kde relativni
odchylka byla pouze 0.5%.



Obr. 3 Kalibra¢ni zavislost pro Pb na ¢afe 217.0 nm. Hardcopy obrazovky software —
puvodni data chranéna softwarem (neni mozné je editovat).
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Dalsi obrazek demonstruje méfeni Ni za optimalizovanych podminek a
s pouzitim Superlampy. Byly pfipraveny standardy 15, 18, 36 a 40 ug/l, které byly
zpétné méreny. Z prezentovanych vysledku opét vyplyva, ze se jedna o méfitelné
obsahy, méfeni ma dobrou stabilitu (viz. opakovana méfeni) a odpovida realné
uréenym DL (7.2 ug/l).
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Z prezentovanych vysledkd vyplyva, Ze pouziti Superlamp pfinasi celou fadu
vyznamnych vyhod i v pfipadé plamenové AAS. Zejména dochazi ke snizeni DL, coz v fadé
pfipadd umozrfiuje eliminaci elektrotermické atomizace. ZvySeni linearity kalibraci pak
rozSifuje pracovni rozsah kalibraci a zejména rozSifuje oblast, kde je pouzitelna metoda
standardnich pfidavk(. Tato vlastnost je sice podstatné dulezitéjSi v pfipadé AAS
s elektrotermickou atomizaci, ale u nejnovéjsich systém( firmy GBC je mozna automatizace
metody standardnich pfidavkl i v plameni a tim snadna kontrola interferenénich efektd u
matri¢né komplikovanych vzorka.

Prehled primérnych DL dosazenych na poslednich ¢tyfech instalovanych systémech
Avanta pfinasi tabulka 1. DL byly uréeny jako 3s koncentrace blizké DL (konvence IUPAC).

Tabulka 1. Primérné DL dosazené na novych systémech GBC Avanta.

prvo | LD [ WS (09
Cd 1,60 4,80
Cu 3,10 10,23
Na 0,85 2,80
Pb* 7,80 25,74
Ni* 7,20 23,80
Ag 1,90 6,27
Fe 12,10 40,00
Fe* 7.1 23,40
Cr 7,26 24,00
Mn 3,70 12,21
Zn 1,32 4,36

* tyto prvky byly analyzovany se Superlampou

Superlampy jsou dostupné i pro Cd, Mn, Zn, v naSem testu jsme je ale neméli
k dispozici. Z naSich starSich testd se Superlampou pro Cd a Zn vyplyva zejména
vyrazny vliv na linearitu kalibraci.

Zaveér: Superlampy jsou vyraznym pfinosem, v pfipade, Ze spektrometr je vybaven
internim PC fizenym zdrojem Superlamp (provadi vZzdy automatickou justaci poméru
Zhavicich prouduy), je prace se Superlampami prakticky ekvivalentni naro¢nosti prace
se standardnimy HCL, dosazené vysledKy jiz ale ekvivalentni nejsou — jsou vyrazné

lepsi.



