~ a®
Ve ik & %r .u
. * * .
evropsky [ENCHINE
socialni MINISTERSTVO SKOLSTVI OP Vzdélavani
v fond v CH EVROPSKA UNIE MLADEZ ELOVYCH pro konkurenceschopnost

INVESTICE DO ROZVOJE VZDELAVANI

Analytické metody vyuzivané ke stanoveni
chemickeho slozeni kdv

Ing.Viktorie Weiss, Ph.D.



Rentgenova fluorescetni spektrometrie

ergiove disperzni (ED-XRF)

elé spektrum je analyzovano najednou polodmdim detektorel
letektor ndni energii fotoi na elektrické pulz

ySka pulz je Ungrna energii foton

)ocet pulzi je unerny intenzi€ zareni

10veé disperzni (WD-XRF)

ristroje klasické konstrukce s nejlepSimi technickgarametr

elké rozmdry, vysoka spdtba energ

e sekundarniho (fluorescamho) zdeni se izoluji jednotlivvinové délky ¢ary) difrakci na krystalu
Neti se intenzita jednotlivych izolovany¢hr sekvetiné nebo simultané



Energioveé disperzni (ED-XRF)
X-ray
vysokoenergetické primarni rentgenovéera po dopadu
na vzorek vybudi a vytrhne elektron z ¥nitslupky atom

jednotlivych prvki, negasgji ze slupky K, gipadré L, M, vakance ve slupce K (L, M...) se zapini
preskokem elektronu z vysSi slupky-(K, M—L...)

energeticky rozdil je vyzéan jako fluorescaimi tok fotori sekundarniho rentgenovéhaedi

atomy jednotlivych prvik emituji charakteristické rentgenové&edi ¢ary viadach K, L, M...
odpovidaji pechodu elektronu na hladinu K, L, M...)

meirenim intenzity spektralniatar lze zjistit prvkovée slozeni vzorku (prvky B az U

foton elektron foton

hv =20 keV Eg=11.02keV hv=8.047 keV
° A= 0.1541 nn

atom ,,Cu prechod L; — K (¢ara Kal)



(azdy prvek produkuje vlastni charakteristicl-z&eni; to je zakladvalitativni analyza.

la¢itanim charakteristickeho- zaeni od kazdého prvkui@eme stanovit jeho koncentraci; to je zaklad
vantitativni analyza.
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Technologie XACT COUNT

- vznika @ narazu elektroino vysoké energii do ataméimz se vyrazi z elektronového obalu dalsi
elektron a je emitovan foton

Zdroj zareni:
kompaktni rentgenky s vykonem 4W (Rtg anoda), makiiha proudu az 200 uA(s moznosti
analyzy lehkych i&zkych prvki).

Rozsah néienych prvki:
T1, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Zr, Nb, Mo, Hl, As, Ta, Re, Pb, Ag, Sn, Bia Sb

- pristroj dokaze analyzovat prvky jako jsou Au, Pd,IRPRh a dale pak samiigme prvky Al, Mg,
Si,P, S

Detektor zarreni - detektor néni energii fotori na elektrické pulzy
- vySka pulz je un®rna energii fotonu- velkoplosny SDD detektor,
- provadni analyz nitenych prvk bez héliai vakua.




X (EDS) — ,,energio” dispersni - SEM-EDAX, SEM-EDX, SEM-EDS
zeni elektrony, RTG emise, detel

DX (WDS) — ,vinové" dispersni, SEM-WDX, TEM-WDX

)cha- cca rékolik um2

tekce— ppm (lepSi u WDS, detekce i stopovych vk
| atomovéhdisla 5— B

stra Skala materia

Znost sodasného mapovamady prvki

|Ize ngtit lehké prvky— (predevsim H, Li, Be)
bén prekrywv ¢ar — gedevsim EDS
|ze rozliSit oxidani stav, vazebné usfamani

—
——
-
-
—
-
.

Electron beam

H-rays

[T

Secondaryback-scattered electrons

o
/




Emisni opticka spektrometrie -OES

- registrovani fotofa vzniklych prechody valedénich e z vysSich energetickych stama nizSi
- méti se zé&eni emitované atomy nebo ionty v excitovaném stavu

Emisni spektrum méarovy charakter:
» Polohacary (A) charakterizuje kvalitativni sloZeni vzorku.

» Intenzitacary charakterizuje kvantitativni sloZeni vzorku.

Patetcar ve spektru roste s gtem e na valegnich hladinach.
* Rozsah vinovych délekipchody valetnich e v rozsahu 10-1500 nm, analyticky se vyuziva poustash 110-900 nm.

Spektrometr se skladahkudiciho zdroje + jisk ¥iSté, optického systémudetektoru a vyhodnocovaci jednotky.
 jiskfiSt¢ — misto, kde probiha vyboj,

e riazna atmosféra u vyboje: vzdudhr,, vakuum,

e vinovadélka 130 nm - 670 nm.




JISKROVY VYBOJ

Prerusovany stidavy vyboj s vysokym naggtim a relativié nizkou piimérnou proudovou hustotou.
V iniciaéni fazi proudyl00-1000 A a T= 30000 K(elektrody vSak &stavaji studené).
Z pracovni elektrody sefipvyboji odpdi nepatrné mnozstvi vzorku, ktery se ve vyboji akuje a exci

Wkazuje velmi dobrou stabilitu a opakovatelnost.
Citlivost je nizSi vzhledem k nizsSi ¢ privikee vyboii.
Jiskrovy vyboj je vhodgjSi prokvantitativni analyzu.

- standardni metoda pro analyzu kovovych viowkorek je 1 elektrodoWV neboC.
Napsti: NN jiskra 300 - 500 V, VN jiskralO - 20 kV.
V Ar atmosféirfe mozna analyza ve vzdaleb® oblasti a stanoveni P, S, C, B.



Nutnost kvalitni Upravy povrchu vzorku,

k identifikaci prvku alespip 3 jehocary,

srovnavani s tabulkami knihovnami spektralnicbar,

pro spravne wenia se gfidava spektrum etalonui(g-e),

inertni prostedi,
castene destruktivni.

Tento vinovy rozsah umdaaje a podporuje N v Fe matrici od 25 ppm a analysyAPmatrici od 10
ppm.
Kalibra ¢ni matrice: Al, Fe, Cu, Mg, Zn, Ti a Ni



alyza na sucheé cest- zkouma vzhled latky, jeji zabarveni, homogenitu, tvrdost, tvar kilystapustnost a

ISi fyzikalni vlastnost

tody rozboru suchou cestou jsou mimo jiné
imenna zkouska: vyuziva schopnosktarych prvki zabarvit nesvitivy plame

Lithium Natrium Kalium

Ca - cihlové ¢ervena
Cu - modrozelena
Ba - Zluta

Na - oranZzova

Sr - karminové ¢ervena 3

K — fialova -
Li - ¢ervena

Sn - modra

As - tmavé modra
B - s\wtle zelena
Cl,Br,l - Zlutozelena
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Austeniticka
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SPEKTROFOTOMETRIE

zdroj svétla

y stérbina

I | |
N

opticka
mrizka kyveta

vzsalvinovych délek: 190 az 1100 nm

etodu kalibrani kiivky.

chnickyslozigjSi a dokonalejSiifstroje, které umaiiji vinovou délku monochromatickéhoésha libovolne
\stavit, nebo #fit cast absorgniho spektra v ¢itém useku vinovych délek, se nazy\spektrofotometry.



- Al3* reaguje s pyrokatecholovou violeti (pH = 5,9) za vzniku modrého zbarveni.itateaevného komplexu s
i pti 580nm po 15 — 60 min. Kvantifikace metodou kalicmakiivky.

| - srazeni hydroxidem vifitomnosti titanove zluti, vznikéervené zbarveni, které se fotometrujie5d0 nm - horsi

\bilita zbarveni ¢ase a citlivost nmatrici.

OH

HO
Sivévlivy O
tvori s AR stabilni komplexy, eliminaceffdlavkem h#éecnatych iond. >
ninace— redukce na P& a reakce s 1,10-fenathrolinem. O O on
0
A\
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1,10-phenanthroline



Zelezo

vesSkeré zelezo (rozpushé i nerozpusEne)
1. nefiltrovany vzorek, rozklad kyselinou dérsbu
2. redukce hydroxylamin hydrochlorideth Fé'
3. reakce s 1,10-fenanthrolinem, fotometrie
(510 nmervenooranzovy komplex)

celkové rozpuséné Zelezo (Fe+Fée')

1. filtrovany vzorek, uvoléni Fe z iontovych asociat
2. redukce
3. fotometrické stanoveni s 1,10 fenanthrolinem

rozpusténé Zelezo v oxid&nim stupni Il (Fe'') .
1. filtrovany vzorek s co nejkratSi dobou kontaktu se vzduchenfigss
2. fotometrické stanoveni s 1,10 fenanthrolinem



Titrace

E [vl]’6 : e Eian;IMnH
i 14 ekvivalenéni bod
Ce*" titrant 1,2 inflexni bod
1,0}
i 0,8
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Gravimetrie a elektrogravimetrie
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Michaela Heveriova — téma: Chemicka analyza zelezwnme kationmi Fe+, Fe*, celkového Zeleza u kovovych material

Petr Hromada — téma: Chemickéa analyza koncentraaiinlu Al - slitin mokrou cestou ve forrkationi Al3*a suchou
cestou spektrometricky.

Ondej Pittner - WuZiti analytickych metod ke stanovknhcentrace gdi u kovovych materidl.

Jaroslav Sluka - Chemicka analyza koncentrace keighjprvki ve slitinach hliniku suchou a mokrou cestou



