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ANALYTICAL & TESTING INSTRUMENTS

V Gvodu dnednich analytickych novinek naleznete na$ novy aplikaéni list ,,Stanoveni oxalatt a
citrati v moci technikou vysokoucinné kapilarni elektroforézy (HPCE) s

neprimou UV detekci”. Tento aplikaéni list demonstruje moznosti modernich HPCE pfistrojt a
zaroven ukazuje vyhody pouziti skenujicich detektor( v pripadé analyz, kdy hraje vyznamnou roli
photobleaching (rozklad pufru nebo vzorku ucéinkem zareni lampy detektoru).

Dalsi ¢ast dnesnich analytickych novinek je vénovana rentgenfluorescencni analyze

(XRF). vite, 7e nejvykonn&jsi ruéni ED XFR spektrometry dnes dosahuji parametrd srovnatelnych s
vykonnymi laboratornimi ED XRF spektrometry, a to vSe pfi Vaze 1,05 kg a schopnosti pracovat na
baterie 10 hodin? Vice se o nové generaci ru¢nich ED XRF spektrometrl dozvite v druhé ¢asti téchto
novinek.

wvrv

A ¢im se budou zabyvat pfisti Analytické novinky? Jiz pripravujeme dvé dalsi cisla. Jedno
bude pokracovat v tématice rentgenfluorescencni analyzy — tentokrat vénované stolnim systémim.
Vite, ze nové vykonné stolni spektrometry jiz mohou analyzovat lehké prvky bez aplikace vakua nebo
He proplachu a Ze je moZné analyzovat i niz$i koncentrace Na pfi velmi nizké spotfebé He? Vite, Ze
jsou k dispozici malé stolni vinové-disperzni XRF spektrometry, které dokazi s vysokym spektralnim
rozlisenim a minimalnimi provoznimi naklady analyzovat Siroké spektrum vzorkd a dosahovat pfitom
detekcnich limit typickych pro ,velké” a drahé vinové disperzni XRF spektrometry? Tyto a dalsi
informace z oblasti XRF naleznete v pfiStich analytickych novinkach.

Nasledujici Cislo pak bude vénované hlavné problematice analyzy rtuti (v ovzdusi, kapalnych i
pevnych vzorcich). Cast bude vénovand také novinkdm v oblasti pfisludenstvi a spotifebniho materialu
pro ICP OES a ICP-MS spektrometry.

Novy aplikacni list firmy RMI
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Aplikacni list pristroje Lumex CAPEL 205

Stanoveni oxalatu a citratt v moci technikou vysokoucinné kapilarni
elektroforézy (HPCE) s nepfimou UV detekci


http://www.rmi.cz/download.php?group=stranky3_soubory&id=2399

O nové generaci pfistroje pro vysoce ucinnou kapildrni elektroforézu (HPCE) Lumex CAPEL-
205 jsme Vas podrobné informovali v minulych Analytickych novinkdch ¢. 50 (ke staZeni zde:
http://www.rmi.cz/download.php?group=stranky3 soubory&id=2329). Ty byly vénovany hlavné

aniontové analyze a pouZiti metody CE jako nahrady iontové chromatografie, nabizejici vyssi rychlost
analyzy a vyrazné nizsi provozni naklady. Dnes se zamérime do oblasti biochemické analyzy modi,
tedy na vyuZiti metody CE pro rychlou a spolehlivou analyzu obsahu oxalat( a citratd v moci. | zde
nabizi metoda CE fadu vyhod oproti kapalinové chromatografii.

Tento aplikacni list byl zpracovan pro pfistroj CAPEL-205, ten je uréen pro metodu vysoce
ucinné kapilarni elektroforézy (HPCE) a nabizi vynikajici parametry pfi zachovani velmi pfijatelné
ceny, v fadé parametrl predstavuje vrchol souéasné nabizenych komerénich pfistroji (detekeni limity
pfi pouziti UV-VIS detekce, reprodukovatelnost analyzy...). Tento pfristroj je standardné vybaven
uloZzenim kapilary v preciznim kapalinovém termostatu s termoelektrickym ohfevem/chlazenim
s regulacnim krokem 0.01°C, vylepsenym tlakovym nastfikem a patentovanou optikou rychle
skenujiciho UV-VIS detektoru. Ta vyrazné zvysuje citlivost detektoru a tim i detekéni limity, zaroven
minimalizuje svételnou expozici vzorku a pufru a tim i efekt tzv. photobleachingu (rozklad
svétlocitlivého vzorku nebo pufru vlivem zareni lampy detektoru). Pfistroj nabizi reprodukovatelnost
analyzy stypickymi RSD kolem 2 % a dlouhodobou stabilitu analyzy na udrovni iontové
chromatografie. Pouzita konstrukce vstupu kapilary pfitom eliminuje problémy s pamétovymi efekty,
Cisténi vstupu kapilary navic probihda bez jakychkoliv narokl na mechanické operace ze strany
uzivatele. Diky tomu je moZné snadno analyzovat i zasolené roztoky. Pfistroj je standardné vybaven
integrovanym velkokapacitnim autosamplerem s unikatnim systémem automatického otevirani
nadobek se vzorky. Diky vySe uvedenym parametriim se p¥istroj CAPEL 205 nabizel jako optimalni
feSeni pro analyzu oxalatu a citratd v mocich, protoze modi jsou typickym vzorkem s vysokou a velmi
proménlivou solnosti, kde ostatni anionty (chloridy, sulfaty a fosfaty) jsou zastoupeny v
koncentracich vyssich o jeden a vice radi neZ oxaldty (neni tedy mozné pouzit vyssi stupen fedéni
vzork(), separace zaroven trva déle jak 5 minut a vyznamnou roli tedy za¢ina hrat i photobleaching
pouzitého pufru.



http://www.rmi.cz/download.php?group=stranky3_soubory&id=2329

V pfiloze dnesnich novinek naleznete kompletni verzi nového aplika¢niho listu Stanoveni oxalatt a
citratd v modi technikou vysokoucinné kapilarni elektroforézy (HPCE) s nepfimou UV detekci. Tento
aplika¢ni list byl zpracovany nasi firmou za vyznamné pomoci pracoviité Useku specialnich analyz
UKBD FN v Hradci Kralové. Muizete si jej také stdhnout na nasledujicim odkazu:
http://www.rmi.cz/download.php?group=stranky3 soubory&id=2399

Pokud Vas zaujala technika CE/HPCE a pftistroj CAPEL-205, pak vice informaci mlzete ziskat
na nasich webovych strankach (http://www.rmi.cz/capel-205). Firma Lumex se zabyvé vyrobou

pristroji pro kapilarni elektroforézu déle jak 20 let, ma velmi bohaté zkusSenosti, zejména
s kvantitativni analyzou. To se odraZi i v dostupnych aplikacnich listech, kdy naprosta vétsina je
zamérena pravé na kvantitativni analyzu. K pristrojdm CAPEL-205 je k dispozici Siroké portfolio
aplikacnich listd a vypracovanych metod. Kromé analyzy vod je velka c¢ast aplikac¢nich listl vénovana
analyze rGznych typG ndapoji (kationty, anionty, konzervanty, barviva, cukry, pfirodni chutové
latky...), zemédélské problematice (hnojiva, suroviny a krmné smési, pudy, silaZe...) nebo analyze
proteind. Pokud mate zdjem o dalsi informace ohledné aplikaci pak nas nevahejte kontaktovat. Radi
se s Vami podélime o naSe aplikacni listy a dalsi informace. Doporucujeme Vam také shlédnuti
kratkého videa, které prindsi zakladni informace o pfistroji a jeho funkcich. Video ke zhlédnuti zde:
https://www.youtube.com/watch?v=UtNe5PkDj6Q

Prospector 3 MAX Nejuniverzalnéjsi a nejvykonnéjsi rucni ED XRF

spektrometr na soucasném trhu.



http://www.rmi.cz/download.php?group=stranky3_soubory&id=2399
http://www.rmi.cz/capel-205
https://www.youtube.com/watch?v=UtNe5PkDj6Q

Jiz pfedchozi generace ruc¢nich ED XRF spektrometrl Prospector 2 od firmy Elvatech nastavila
vfadé parametrl nové standardy voblasti rucnich ED XRF spektrometrl, pti konstruovani
spektrometru Prospector 3 si ale jeho tvlrci dali velmi ambicidzni cil — vytvofit nejmensi a nejlehci
ru¢ni XRF spektrometr, ktery by zarovern byl také:

e nejvykonnéjSim ru¢nim ED XRF spektrometrem
e spektrometrem, ktery se svymi parametry a univerzalnosti pouZiti vyrovna béznym
stolnim ED XRF spektrometriim.

Reagovali tak na vzrlstajici poptavku z mnoha oborl (védecka pracovisté a univerzity,
archeologicka analyza a analyza historickych objektd, forenzni analyza, narocna materialova analyza)
po takovémto typu pfistroje. VSechny stdvajici ruc¢ni XRF spektrometry byly od svého pocatky vzidy
konstruovany hlavné pro rychlou terénni analyzu a specifické aplikace a diky tomu nardzely vidy na
urcité bariéry v pripadé pozadavkl na univerzalni pouZiti, pfi narocnych aplikacich nebo v situacich,
které vyzadovali pouziti PC software na Urovni béznych stolnich systému (pokrocila kvantitativni

Vv

Jiz uvedeni spektrometru Prospector 3 na trh pred vice jak 2 lety znamenalo zasadni inovaci
jak na drovni hardware parametr(, tak i v oblasti méfeni s PC software. Postupné prichazely dalsi
vylepSeni. Pouziti grafénového okénka detektoru a He mikroproplachu bylo uvedeno pred vice jak
jednim rokem. Nyni pfichazi dalsi vylepseni elektroniky, algoritmi pro spolupraci s Windows software
a dalsi rozsifeni mozZnosti komunikace.

Nova verze spektrometru nese oznaceni MAX a skutec¢né znamena ,,Maximum mozného“. Co tedy
spektrometr Prospector 3 MAX v aktualni verzi nabizi?

- Vaha kompletné vybaveného spektrometru je jen 1,05 kg vcéetné baterii. DllezZité je také
optimalizované vyvaZeni spektrometru, obsluha tak ma minimalni zatiZeni ruky pfi méreni
vétsiho poctu vzorkl, nebo méreni konkrétniho bodu na vzorku/vzorcich.

- Rentgenka 50 kV s maximdlnim vykonem 5 W.

- Skutecna kolimace zareni rentgenky na vzorek. Dva kolimatory, automatizované vyménné
nezavisle na turretu s predfiltry rentgenky, fokusuji zafeni rentgenky na vzorek. Pro jakykoliv
filtr mGze byt pouzit kterykoliv z kolimator(. Priimér kolimatoru, jak pro maly spot (od 1 mm)
tak i pro velky spot (do 6 mm), je volitelny dle typu aplikace. Poufziti skute¢ného kolimatoru
pfinasi dvé vyhody: a) vyssi prenos zafivého toku rentgenky na vzorek a tim schopnost
vybuzeni vétsiho poctu impulzi za 1 s (diskutovano podrobnéji dale), b) vyssi radiacni
bezpecnost, respektive nizsi naroky na stinéni hlavice spektrometru pro dosaZeni
pozadované urovné zareni dané hygienickymi limity (a tim dosazni nizsi hmotnosti zafizeni a
pfiznivéjsiho vyvazeni vlastniho spektrometru).

- 8-pozicovy turret pracuje nezdvisle na kolimatoru rentgenky. Je tedy mozné pouZit az 8
riznych typlG predfiltru rentgenky, vcetné vicevrstvych filtrl pro specidlni aplikace.
Spektrometr tak nabizi flexibilitu pouziti plné srovnatelnou s nejlepsSimi stolnimi systémy.
Radi bychom upozornili na to, Ze nékteré rucni pfistroje sice nabizi 8-pozicovy turret
s predfiltry rentgenky, ten je ale soucasné pouzivan jako clonka pro vytvoreni dvou rlzné
velkych spotl na vzorku, kazdy filtr se tak v turretu opakuje (jednou pro maly spot a podruhé
pro velky spot). Ve skutecnosti pak takovy pristroj zpravidla umoZnuje pouZiti maximalné tri
rGznych filtr (jedna pozice volna pro analyzu lehkych prvkd). To je dostacujici pro radu
aplikaci, zdaleka to ale neni univerzalni feSeni a v pfipadé univerzalniho nasazeni to pak vede



ke kompromisim u nékterych aplikaci. Sekundarnim negativnim efektem nahrazeni
kolimatoru prostou clonkou je nizsi ucéinnost prenosu vykonu rentgenky na vzorek a
problémy s radiacni bezpecénosti pfi pouziti vykonnych rentgenek s napétim 50 kV. Vede to
k nutnosti pouziti masivnéjsiho stinéni a tim k vyssi hmotnosti spektrometr(i a k vyvazeni
spektrometru ,,do nosu“, které je nevyhodné pfi méreni vétsiho poctu vzorkl pfi horizontalni
orientaci spektrometru.

SDD detektory nejnovéjsi konstrukce s velkou aktivni plochou (volitelné az 40 mm?2 aktivni
plochy) a grafénovym okénkem. Toto jsou opét parametry typické pro velké stolni
spektrometry vysSi tfidy. Grafénové okénko nabizi vétSi transparentnost pro
nizkoenergetické fotony lehkych prvk(l, dosahuje se tak lepsSich detekénich limitl zejména
pro Na, Mg, Si, Al, pfipadné zkraceni doby analyzy, pokud se analyzuji nizké obsahy téchto
prvka. Na nasledujicich dvou obrazcich je srovnani intenzity stejného vzorku Zivce méreného
za stejnych podminek na spektrometru firmy Elvatech osazeném standardnim Extra Large
SSD detektorem s Be okénkem (Zluté spektrum) a na spektrometru osazeném Extra Large SSD
detektorem s grafénovym okénkem. Markantni ndrlst intenzity oproti detektorim
s ultratenkym Be okénkem je zejména u Na, zvySeni citlivosti se ale projevuje az po S.
Na obr. 2 je zoom stejného spektra vzorku Zivce — zvétSena oblast pro Na.

Obr. 1 Spektrum lehkych prvkd silikdtového materidlu (tableta Zivec)
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Unikatni permanentni ochrana detektoru proti jeho mechanickému poskozeni. Je poutZita
mtizka z vysoce pevného materidlu, ktery je transparentni pro XRF zafeni. Oproti dfive
pouzivanym mechanickym clonkdm (ty se zaklopily pred detektor v dobé kdy neprobihalo
méreni) je detektor chranény po celou dobu (tedy i v pribéhu meéreni), eliminoval se
soucasné dalsi mechanicky dil, ktery se musel ve spektrometru neustale pohybovat.

Seviend geometrie, kdy jsou minimalizovany vzdalenosti mezi rentgenkou, vzorkem a
detektorem. To umoznuje analyzovat i lehké prvky bez nutnosti pouziti He. V pfipadé
pozadavkl na analyzu nizkych obsaht Na je mozZné volitelné vybavit spektrometr portem pro
pfipojeni He mikroproplachu.

Seviena geometrie ve spojeni s velkoploSnymi detektory a vysoce vykonnou elektronikou
umoziuje generovat a soucasné také mérit vysoké toky impulzi za 1 s. Spektrometr
umoznuje méreni az do 800 000 cps (impulzl za 1 s). To je hodnota typicka pro Spickové
stolni systémy a vysoce prevysuje vSechny doposud dostupné rucni spektrometry (vice nize
v odstavci vénovaném konverzi na stolni pfristroj). Diky tomu je mozZné vyrazné zrychleni
analyzy, zejména v pfipadech, kdy se analyzuji malo intenzivni ¢ary v pfitomnosti intenzivnich
¢ar matricnich prvk( (lehké prvky v ocelich, stopové obsahy v horninach nebo historickych
jiz za 2 s, pfesna analyza oceli, véetné analyzy nizkych obsaht lehkych prvkd je jiZz za 4 aZ 5s.
Nové generace digitdlniho Fizeni rentgenky (DAS™). Ve spojeni s barometrickou a teplotni
korekci prinasi zcela novou Uroven korekce driftu pfi kvantitativni analyze. Také se podafilo
témér eliminovat nutnost provadéni energetické kalibrace. Je bézné Ze spektrometry pracuji
po dobu 6 mésici bez potfeby provedeni energetické kalibrace. Systém je schopen
automaticky identifikovat drift energetické kalibrace a vyzvat obsluhu k provedeni této
kalibrace (automaticky proces, doba provedeni je 30 s). Diky tomu se dale zvysila vykonnost
spektrometru (neztraci se ¢as na opakované energetické rekalibrace spektrometru).
Spektrometr je vybaven interni videokamerou pro zobrazovani méreného mista na vzorku
(obraz se automaticky uklada do protokolu se zobrazenim presné pozice zvoleného spotu na
vzorku) a panoramatickou videokamerou pro zdznam makro pohledu na vzorek nebo
napriklad uloZeni poznamek k mérenému vzorku.

Vyménna baterie umoznuje 10 hodin provozu na jednu baterii. Spektrometr je vybaven dalsi
interni LiON baterii pro dalSich 40 minut provozu. Baterie je tak mozné ménit za provozu bez
vypnuti spektrometru, obsluha ma 40 minut na vyménu baterie, po tuto dobu je spektrometr
schopen pracovat na interni baterii.

Vysoka odolnost systému — télo spektrometru je certifikovano dle IP67.

Velky displej s vysokym rozliSenim a jasem. Uhlopficka displeje je 4,3 palce, spektrometr tak
nabizi nejvétsi displej na trhu ruc¢nich spektrometr(i. Diky tomu je mozné zobrazit kompletni
vysledky analyzy i pfi vétSim poctu analyzovanych prvk( bez nutnost posouvani zobrazeni na
displeji. Displej je mozné volitelné chranit bézné dostupnymi ochrannymi skly Gorila Glass
pro mobilni telefony.

Displej je vyklopny, pokud tedy potrebujete analyzovat se stolkem (analyza praskd, malych
vzork(, kapalin, filtr( atd.), pak pfii vyklopeni displeje mate optimalni pohled na displej a
nemusite pouzivat propojeni s PC (Windows software) nebo mobilnimi platformami
(Android).

Optimalizovana konstrukce stolku zajistuje velmi rychlé sestaveni a minimalni hmotnost a
rozméry. Stolek vyuZivd bezpecnostni senzory spektrometru, ty tak kontroluji vypnuti
rentgenky pfi otevieni komory stolku. Diky optimalizovanym rozmériim a hmotnosti je
mozné stolek uloZit pfimo do kufru spolu se spektrometrem a veSkerym dalSim
prislusenstvim. To vSe pti dosazeni malych rozmérd a nizké hmotnosti transportniho kufru



s celou sestavou. Uzivatel tak si tak do terénu nese pouze jeden kufr a ma pfitom sebou
vykonnou sestavu na urovni vykonného stolniho spektrometru (viz. dale).

Spektrometr pouziva dva procesory, jeden pro tizeni HW a druhy vykonny vypocetni systém
(1.1 GHz ARM procesor) pro vlastni zpracovani spekter a pokrocilé algoritmy analyzy. Firma
Elvatech je dlouhodobé uzndvana jako leader v oblasti algoritmi bezkalibra¢ni analyzy pro
presnou analyzu slitin kovd. Jeji spektrometry jiz pfed vice jak 15 lety pouzivaly pokrocilé
modely pro presnou bezkalibracni analyzu slitin drahych kovl (prvni software iteracni
bezkalibra¢ni analyzy). Ruéni spektrometry Prospektor od své prvni generace nabizi
univerzalni metodu bezkalibra¢ni analyzy vsech typU slitin kov(, tedy néco, s ¢im ostatni
spektrometry pfrisly teprve v poslednich letech. Kromé unikatni vykonné bezkalibracni
analyzy spektrometry umozZiuji pouZivani i plnohodnotné kalibrac¢ni analyzy na bazi
empirickych model( i unikatni technologii, kdy se kombinuji oba pfistupy (vyhodné napfiklad
pro forenzni analyzy). K dispozici je celd fada metod (analyzy slitin, ROHS analyzy, geologické
materidly, pady, vzorky ZP, zpfesnéna analyza slitin drahych kovd, autokatalyzatory, tloustka
povlakd atd.). Uzivatel si mlze snadno vytvaret vlastni metody v software pro Windows a
nasledné je nahrat do spektrometru pro pouziti v ,,ru¢nim” reZzimu.

K dispozici je samoziejmé i PMI software (automaticka identifikace materialQ), uZivatel mlze
prepinat mezi vice databazemi, pfipadné si vytvaret vlastni databaze.

Spektrometr ma interni GPS, WiFi i Bluetooth komunikaci. Vysledky je tak moziné kromé
ukladani na pamétovou kartu posilat také pfimo do firemni sité nebo na PC. Samozfejmé je
k dispozici také komunikace pomoci USB rozhrani.

To, co ale tvofi z pfistroju Prospector 3 skutec¢né unikatni nastroj je moznost plnohodnotné
konverze na vykonny stolni pfistroj. Pfistroj je mozné komplexné ovladat z PC softwaru
(pfimé tizeni vsech HW komponent, stejné jako v pfipadé stolniho pfistroje) a vyuzZiti
veskerych vyhod software ElvaX pro vykonné stolni ED XRF spektrometry. DlleZité je to, Ze
stolnich ED XRF spektrometr(l a je tak skutecné mozné dosahovat vysledk( srovnatelnych
s laboratornimi spektrometry. Na obr. 3 je ukdzka méreni redlného vzorku strusky, v
cerveném ramecku jsou impulzy za vtefinu po zpracovani elektronikou. Je vidét, Ze redlna



hodnota cps (counts per second) je vice jak 780 000 cps (rozliSeni na ¢afe MnKa je cca 140
eV i pri takto vysokém cps).

- Windows 10 software ElvaX je obecné povaZovan za Spickové feSeni v oblasti stolnich
pfistrojl, nabizi velmi komplexni moznosti pro zpracovani spekter a tvorbu aplikaci vyuzivajici
vSechny dostupné algoritmy pro kvantitativni analyzu Sirokého spektra vzorkd.

Zpracovali jsme pro Vas také kratkou prezentaci, ktera ukazuje moZnosti spektrometrt
Prospector 3 pfi praci se stolkem a pfi praci s PC a Windows software, ke staZeni zde:
https://drive.google.com/file/d/1DvB3WHolx3wgHi35CKpmf6qaUccdulSq/view?usp=sharing

Obr. 3 Hardcopy obrazovky software ElvaX, méieni vzorku strusky na spektrometru Prospector 3
MAX.
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Obr.4 Sestava spektrometru Prospector 3 MAX, stolu a fidiciho notebooku se software ElvaX.
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https://drive.google.com/file/d/1DvB3WHoIx3wgHi35CKpmf6qaUccduJSq/view?usp=sharing

Zaujal Vas spektrometr Prospector 3 MAX? Hledate vykonny a univerzalni
spektrometr pro Vasi aplikaci a chtéli byste si jej vyzkouset? Zavolejte nam a
domluvte si s nami demonstraci.

Nakupujete spotiebni material pro rizné spektroskopické techniky?
Vyzkousejte nas obchod SparSpec (www.sparspec.cz). VSe najdete na jednom
misté a pro vSechny typy AAS, ICP, UV-VIS...

Jak funguje SparSpec a proc jsme pro Vas SparSpec pripravili? Odpovéd najdete v nasich
Analytickych novinkach €. 48, ke stazeni zde:
http://www.rmi.cz/download.php?group=stranky3 soubory&id=2268).

SPARSPEC

SPARES FOR SPECTROSCOPY



http://www.sparspec.cz/
http://www.rmi.cz/download.php?group=stranky3_soubory&id=2268
http://www.sparspec.cz/

