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ANALYTICAL & TESTING INSTRUMENTS

Nebojte se méreni nizkych absorbanci pfi
plamenové AAS
— cesta k snadné analyze nizkych koncentraci.

V poslednich letech doSlo k vyraznému
zlepSeni také v oblasti plamenové AAS. Tato
zlepSeni vedla na jedné strané ke zvySeni
odolnosti systéma pfi analyze zasolenych
roztok(d, ke zmenSeni pamétovych efektd a
na strané druhé ke zlep$eni detekénich limitd
(DL). Zlepseni DL je zpusobeno nékolika
faktory:

- zvySenim ucinnosti zmlzovani a zejména
transportu aerosolu

- snizenim pfistrojového Sumu (zlepSeni
kvality elektroniky, snizeni Sumu
detektort)

- snizenim Sumu vlastniho plamenového
systému (snizeni Sumu zmlzovani,
zlepSeni stability plamene)

- pouzitim Superlamp

Dal8i nutnou podminkou pro dosazeni co
nejlepSich DL je moznost pouziti delSich
integraCnich Casu (typicky 3 az 10 s) a
vétsiho poctu opakovanych méfeni — replikaci
(5 az 10). To klade znaéné naroky na stabilitu
atomového absorpéniho spektrometru, je
nutné aby spektrometr vykazoval drift v Fadu
desetitisicin  jednotek absorbance i po dobu
delSi nez 1 minuta.

VSechny vySe zminéné predpoklady
splnuji AA spektrometry GBC fady Avanta.
Jedna se o plné dvoupaprskové spektrometry
s vysokou modulac¢ni frekvenci, vybavené
velkym optickym systémem (33 cm)
v Ebertové usporadani, ulozeném
v trojdimenzionalnim kovovém odlitku. Tyto

spektrometry jsou standardné vybaveny
zmlzovacim systémem o vysoké ucinnosti,
titanovymi hofaky, tfidénymi fotonasobici a
mohou byt osazeny internimi PC Fizenymi
zdroji Superlamp. Spektrometry dosahuiji
vysoké citlivosti (typicka absorbance pro 5
mg/l Cu je mezi 1.0 az 1.3 absorbance
v zavislosti na typu spektrometru) a nizké
hladiny Sumu (typické RSD pro 25 ug/l Ni je
pod 5% pro 5 tfisekundovych replikaci a pod
0.5% pro koncentraci 1 mg/l Cu a 5
dvousekundovych replikaci).

Diky témto vlastnostem se tak otevira
cesta pro spolehlivé  méfeni i nizkych
koncentraci, doposud typickych spiSe pro
analyzu s elektrotermickou atomizaci. Analy-
za je ale podstatné rychlejSi nez pfi pouziti
elektrotermické atomizace, levnéjSi a Casto
méné ovlivnéna vlivy matrice vzorku.

Na obrazku 1 je ,hardcopy“ obrazovky
software spektrometru Avanta s kalibraéni
zavislosti pro Ni v nizkych koncentracich. Je
vidét, Ze kalibrace v rozsahu standard(l 25,
50, 100 a 200 ug/l je zcela bezproblémova.
Dosazeny DL je 5.6 ug/l a mez stanoveni pak
18.5 ug/l. Nasledné byly analyzovany
standardy v oblasti t&sné pod mezi stanoveni,
na mezi stanoveni a nad mezi stanoveni (15,
18, 35, 40 ug/l Ni v prostfedi 1% HNO;) a
relativni  odchylka v zadném  z pfipadi
nepfesahla 10% (viz. obr. 1).

Prakticky stejnych vysledkll je mozné
dosahnout pfi analyze olova na vinové délce
217.0 nm (viz. obr.2).
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Obrazek 1 Kalibra¢ni zavislost pro Ni na spektrometru Avanta PM ABR se Superlampou.
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Obrazek 2 Kalibra¢ni zavislost pro Pb na spektrometru Avanta PM se Superlampou Pb.
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V tabulce 1 jsou shrnuty realné dosahované
primérné DL plamenovych systému Avanta
ovéfené nasi firmou. DL byl uréen z deseti
opakovanych méreni koncentrace blizké DL
nebo desti opakovanych méfeni slepého
pokusu, pokud tento prokazatelné obsahoval
analyzovany prvek. DL byl uréen jako
koncentraéni ekvivalent trojnasobku sméro-
datné odchylky zdeseti vySe zminénych
mérfeni. Smérnice kalibracni pfimky byla
urena minimalné ze tfi bodu linearni Casti
kalibrace, kazdy bod byl méfen pfi stejnych
podminkach. Mez stanoveni byla urena jako
3.3 nasobek DL.

Je pochopitelné, Ze jednotlivé spektrome-
try se od sebe v ramci vyrobnich toleranci lisi,
proto jsme provedli testovani &tyf systémi
Avanta pfi stanoveni Pb a Ni. Variace DL
mezi systémy byla od 6.3 do 9.2 ug/l pro Pb a
od 5.6 do 8.8 ug/l pro Ni.

Dosazené hodnoty RSD a DL je mozné
dale mirné zlepsit pouzitim delSich integrac-
nich ¢ast (10 s). Na obrazku 3 je ukazka
kalibraéni zavislosti pfi stanoveni Na pro 5
desetisekundovych replikaci. Realné dosa-
Zeny DL je vtomto pfipadé 0.56 ug/l. Tento
typ analyzy je =zajimavy pro Kkontrolu

Obrazek 3 Kalibra¢ni zavislost stanoveni Na na spektrometru Avanta PM ABR
{{) GBC Avanta Ver 1.34b14 - Results [Na test)
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napajecich vod v energetickych provozech a
kontrolu ultracisté vody.

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

prvo | LG8 [ W (9
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
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