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Elementarni analyza na UOCHB

1 Analyticka laborator — interni servisni pracovisté
1 RUzna stanoveni + ELEMENTARNI ANALYZA

1 Analyza nové syntetizovanych organickych latek,
popr. latek izolovanych z prirodnich materialt

1 Mnohdy neznama struktura i celkové prvkovée
slozeni

1 NeoCekavané vysledky — nutny operativni
kontakt se zadavateli analyzy
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Elementarni analyza na UOCHB

1 CHN — automaticky analyzator PE (2mg/analyzu)
1 F — pomoci ISE (1 — 3mg/analyzu)

a Dalsi prvky: P, S, Cl, Br, I - titrace

1 Vyhody — bezkalibracni

1 Nevyhody — pouze predem urcené prvky, velka
spotreba vzorku (5 — 15mg/1 prvek), pracng,
nelze stanovovat za pritomnosti rusivych prvkl

1 Pozadovana spravnost stanoveni 0,3% -
vychazi z publikacnich pozadavkd
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Elementarni analyza na UOCHB

1 Hledani jiného zplsobu stanoveni: ED-XRF
1 ,,nedestruktivni*

1 Dostatecné citliva — mozno snizit navazku
na cca 1 — 5 mg pri zachovani pozadovane
spravnosti stanoveni

1 Soucasné stanoveni vSech prvk

1 Kvalitativni — primo

1 Kvantitativni — po kalibraci ve stanovené
matrici
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Charakteristika Spectro iQ II

a Energio-disperzni RTG fluorescencni spektrometr
SPECTRO iQ II (SPECTRO Analytical Instruments, SRN)

2 instalovan v srpnu 2008
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Charakteristika Spectro iQ II

1 Nizkovykonova 50W rentgenka s Pd
anodou chlazena vzduchem

1 Specialni o
zareni pro

1 He proplac
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ntika s polarizaci budiciho
epsi citlivost u lehkych prvkd
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Charakteristika Spectro iQ II

1 Si-drift detektor chlazeny Peltierem

SR s
22. -24. 6. 2009 Seminar XRF, Pardubice



Charakteristika Spectro iQ II

1 Neni autosampler — podle vysledki
mereni je potreba operativné upravovat
dalsi postup

1 Pevny drzak kyvety bez rotace vzorku
béhem meéreni — pri méreni v roztoku
neni potreba
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Charakteristika Spectro iQ II

1 Dany pristroj umoznuje
— kvalitativni analyzu latek s prvkovym

slozenim Na — U (kromé Pd) s dostateCnym
rozliSenim i u lehkych prvku

— kvantitativni analyzu u prvkd
po provedenych kalibracich v roztocich

1] v pripadé nerozpustnosti latky Ize
ziskat informaci o kvalitativnim slozeni a
tak rozhodnout o dalsSim postupu
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Vyvoj metodik

1 Obecné podminky analyz

Priprava vzorkd
Parametry mereni

Ukazky kalibracnich zavislosti

1 Analyza smésnych vzorkd
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Obecné podminky analyz

2 Podminky provadéni analyz pri zachovani
pozadovane spravnosti kvalitativniho stanovent:

Méreni v roztocich — homogenni prostredi
Vazeni na presnych vahach

Peclivé udrzovani Cistoty pristroje a veskerych
pomdlicek

Opakovani méreni (obvykle 5x)
a vypocet finalni koncentrace z aritmetického
priméru namérenych hodnot
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Priprava vzorkd / standardl

1 Zakladni matrice pro kalibrace: metanol

1 Relativné univerzalni rozpoustédlo pro radu
organickych latek (v nasich podminkach cca
90%), popr. po mirné uprave (pH, zahrati,
ultrazvuk — i k odplynéni roztoku)

1 Dostatecne stabilni, relativné malo tékavy

1 Z hlediska rentgenové fluorescence lehka
matrice
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Podminky meéreni

1 Metody pro méreni lehkych prvkd (K cary),
resp. tézsich na L (M) carach:
— Pracovni podminky rentgenky 25kV, 1mA
— Proplach He, doba jednotlivého méreni 180s,
— K-cary pro Al, Si, P, S, Cl, K, L-Cary pro I

1 Metody pro tézsi prvky:
— Pracovni podminky rentgenky 48kV, 0,52mA
— Proplach He, doba jednotlivého méreni 180s,
— K-Cary pro Br, L-Cary pro Pt

1 Vyhodnocovani metodou fundamentalnich
parametrd
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Kalibracni zavislosti

1 Kalibracni roztoky pripraveny
v laboratori s pouzitim Cistych latek
pouzivanych jako standardy

1 Pro stanoveni Al pouzit komercné
dostupny standard

1 Kalibracni roztoky uchovavany ve
specialnich dokonale tésnicich vialkach
s teflonovou vlozkou ve vicku, dlouhodobé
stabilni
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Kalibracni zavislosti

1 Kalibracni zavislosti v metanolu pro P, S, Cl,
Bral, dale Si a K (0 — 150/200ppm)

1 Kalibrace ve smésném prostredi MeOH/voda
(1:1) pro S a Cl (0 — 200ppm)

1 Kalibrace pro Pt ve vodé (0 — 800ppm)

1 Kalibrace pro Al v prostredi olej/toluen
(0 — 5000ppm)

1 Pri techto koncentracich by nemélo dochazet
k meziprvkovemu ovlivheni
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Kalibracni zavislosti

Calibration Data
./"-

OT=cuWh=

-10,00)

Certfication:

o MN.AL o Laboratory + Certified
Method: SL FP new bcgd LS2
Element: Sulfur (16) Number of Standards: 49
Sample State: Liguid Correlation Coeff.: 0,999922
Created by: Deviation [pg/g): 0,6
Description: Must use a 4pm Prolene protection foil at sample and at liquid cuvette




Kalibracni zavislosti

Calibration Data
L

Kalibrace pro brom
e 11 koncentraci: 0 — 200 ppm

Om=£CcwuW @<

-10,00]

Certfication:
s NA. o Laboratory + Certified

Method: SL FP new becgd H2

Element: Bromine (35) MNumber of Standards: 53

Sample State: Liguid Correlation Coeff - 0,999974
Created by- Deviation [pg/g]: 0,5
Description: Must use a 4pm Prolene protection foil at sample and at liquid cuvette




Priprava vzorkd

1 Navazka obvykle 2 - 4 mg vzorku do vialky
na mikrovahach s presnosti na tisiciny mg
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Priprava vzorkd

2 Pridani 5 ml metanolu — vazeno na
analytickych vahach s presnosti na
setiny mg
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Priprava vzorkl

1 Kapalinova kyveta s 4um prolenovou
folii (v prostredi toluenu 2,5um mylar),
u agresivnich latek ochranny mikrofilm
pod vickem kyvety
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Priprava vzorkd

2 Do kyvety se navazi 3g roztoku vzorku,
zavickuje a v drzaku kyvet s ochrannou
4um prolenovou folii umisti do mériciho
prostoru
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Méreni vzorkd
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Méreni vzorkd
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Méreni vzorkd

Vysledky méreni smésnych vzorkd

Promér Prepocteny Skutecny Diference

Prvek naméfenych | obsahprvku | obsahprvku | pfepocteného
koncentraci, v latce v latce a skute¢ného

ppm % % obsahu

P 65,56 12,07 11,81 +0,26

S 106,78 17,91 17,51 0,00

Cl 143,54 22,56 22,65 -0,09

Br 170,73 37,30 37,33 -0,03

| 254,88 51,34 51,17 +0,17
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Méreni vzorkd

Srovnani titracnich stanoveni a RFA

Potfebn - y Trvani celého stanoveni
Prvek OlfSiol na;;]/az RAE pro pevny vzorek,

] min
P 8 100
S 6 40
Cl 10 40
Br 15 40
I (K 45

RFA-P.S,CI, Br, | 1-5 25-60




Souhrn

1 Vyhody: v rutinnich pripadech rychla jednoducha
analyza s minimalni spotrebou vzorku

1 Simultanni zobrazeni a identifikace vsech
pritomnych prvkd vcetné neocekavanych

1 U slozitych pripadt ,,odhaleni™ slozeni popr.
v kombinaci s klasickym zplisobem stanoveni

1 Informace o pribéhu syntetickych reakci pro
organicke chemiky
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Souhrn
1 Dalsi vyuzivani pristroje: Odpadoveé hospodarstvi

1 Identifikace kvalitativniho slozeni neznamych
latek, zjiSt'ovani pritomnosti nebezpecnych prvkd
(tézke kovy aj.)

1 Stanovovani obsahu Cl v odpadnich
rozpoustédlech

1 Kontrola Cistoty latek pouzivanych k syntézam
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Souhrn

1 Mozné problémy: vzhledem k citlivosti pristroje
nutné uzkostlivé dodrzovani Cistoty — v nasich
podminkach S aj.

1 Pro kvantitativni analyzu nutna rozpustnost
v pouzitelnem rozpoustedle

1 Ziskavani dostatecneé Cistych a chemicky i
fyzikalné stabilnich latek pro pripravu standard(

1 Umisténi pristroje v mechanicky i
elektromagneticky stabilnim prostredi
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Souhrn

1 Priklad: latka s predpokladanym slozenim
C32% H1% N5% Br 52%,
struktura potvrzena MS a NMR |

1 Vysledek EA:

1 RTF: pro nerozpustnost pouze kvalitativni
analyza - pritomen Br,

1 Zaver: pouziti nevhodneho redukcniho Cinidla
behem reakcniho postupu — ve vzorku
prevazuje elementarni sira (cca 97%)

1 Strukturné potvrzené latky je velmi maly podil!
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1 Dekuji Vam za pozornost
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