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Abstrakt

Predkladana bakalaiska prace se zabyva optimalizaci metod stanoveni titanu a
fosforu technikou atomové absorpéni spektrometrie s plamenovou atomizaci ve sloZeni
acetylen-oxid dusny. Pro jednotlivd stanoveni byly experimentdlné nalezeny optimalni
hodnoty pro priatokovou rychlost acetylenu, koncentraci ptidavku hliniku ¢i véapniku,
vysku paprsku nad hranou hofdku a jiné faktory pro zvySeni analytického signalu. Za
téchto experimentalné zjisténych podminek bylo provedeno stanoveni a zjiSténi zakladni
charakteristiky metod u obou prvkd.

Vyznamnost stanoveni téchto dvou prvki souvisi s tim, ze materialy na bazi titanu a
oxidu titani¢itého povrchové modifikované slouceninami fosforu jsou perspektivni pro

fadu biomedicinskych 1 primyslovych aplikaci.
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stanoveni
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Seznam zkratek a pouzitych symboli

AAS
HCL
EDL
FAAS
GFAAS
LOQ
LOD

A

Cri

Cal

Cp

atomova absorp¢ni spektrometrie
vybojka s dutou katodou
bezelektrodova vybojka

plamenova absorpéni spektrometrie
atomova absorp¢ni spektrometrie s atomizaci v grafitové kyveté
mez stanovitelnosti

mez detekce

absorbance

koncentrace titanu

koncentrace hliniku

koncentrace fosforu

¢islo méteni

vinova délka

paprsek po absorpci svételného zateni
paprsek svétla s pivodni intenzitou
napajeci proud vybojky

vyska hotaku

Sitka spektralniho intervalu

prutokova rychlost oxidu dusného

pritokova rychlost acetylenu

W

cas



1 Uvod

Cilem této bakalafské prace bylo vypracovani metod stanoveni titanu a fosforu ve
vodném roztoku pomoci techniky AAS s plamenovou atomizaci. StéZejni cCast této
bakalatské prace spocivala v optimalizaci parametri pro méfeni s cilem dosahnout co
nejvetsi citlivosti. Jeden z hlavnich optimalizacnich kroki provadény u vsech prvku byla
optimalizace vysky paprsku nad hranou hotaku, ktera byla optimalizovana Vv rozmezi 0-14
mm. Déle byla optimalizovana koncentrace ptidavnych ¢inidel (hliniku, vapniku) a slozeni
reak¢ni smési (pritokova rychlost acetylenu).

Pro stanoveni titanu a fosforu bylo vyuzito piimé stanoveni technikou AAS
S plamenovou atomizaci. Po provedeni vySe uvedenych optimalizaci pro kazdy prvek byla
provedena kalibrace méfeni realnych vzorkt a byly stanoveny zakladni charakteristiky
metody popisujici stanoveni jednotlivych prvkl. Vyhodnoceni vysledki bylo provedeno na
zaklad¢ kalibracni kiivky sestrojené po proméfeni absorbanci kalibracnich roztokll o
znamé koncentraci.

Ze stanovovanych prvkli byla nejvétSi pozornost veénovéna stanoveni titanu.
Vypracovand metoda stanoveni titanu byla nasledné vyuzita pii analyze roztokti obsahujici
nanocastice TiO,, které jsou v soucasné dobé vyuzivany pro fotokatalyticky rozklad
organickych molekul. Diky této schopnosti je mozné vytvoftit Cisticky odpadnich vod,
samosterilizujici se Iékafské nastroje aj. VSechna vyse uvedend vyuziti TiO; jsou mozna
diky tomu, ze titan je ve form¢ nanocastic, které se musi navazat na povrch, ktery ma byt
modifikovan'.

Technika AAS je jako mnoho analytickych technik technikou srovnavaci a méfenou
veliCinou je zde absorbance. Hodnota absorbance zavisi na koncentraci stanovovaného
prvku. Velikost nejmensi méfitelné absorbance je ovlivnéna hustotou zatrivé energie ze
zdroje primarniho zafeni, citlivosti stanoveni a Sumem zakladni linie. Technika AAS
S plamenovou atomizaci umoznuje stanoveni asi 60 prvkl (pfechodnych prvkl a kovi).
Tato technika je pro svou vysokou citlivost a selektivitu vyuzivana pii sledovani obsahu

toxickych prvkl v Zivotnim prostiedi.



2 Teoreticka ¢ast

2.1 Historie AAS

Metod¢ AAS jako takové predchéazely rozsahlé studie optickych vlastnosti svétla,
které jsou datovana, jiz do 17. stoleti. V roce 1666 popsal Isaac Newton viditelné spektrum
svétla a v roce 1672 poznamenal, Ze by slunecni svétlo mohlo byt rozdéleno do barev po
prichodu hranolem?. Prvni osoba, ktera pozorovala jiné spektralni vlastnosti, nez jen
prosté barvy, byl némecky védec Wollaston, ktery v roce 1802 popsal ¢etné tmavé ¢ary ve
slune¢nim spektru.

Od roku 1817 zkoumal tyto ¢ary Fraunhofer a ty nesou dodnes jeho jméno. N&které
z vyznamngjSich ¢ar oznacil pismeny, které za¢inaji na ¢erveném konci spektra pismenem
A. Jeho pozorovani rovnéz stanovilo zéklady pro spektralni pozorovani v astronomii.
Poznamenal, Ze svétlo z VenuSe vypada podobné jako to sluneéni, ale ze svétlo z jasné
hvézdy, zndmé jako Sirius, mé spektrum odlisné.

V tomto obdobi vysvétlili Kirchhoff a Bunsen piivod Fraunhoferovych ¢ar v sériich
¢lankti publikovanych vroce 1859 a 1860. Vysvétlili, ze Fraunhoferovy cary byly
zpusobeny atomovou absorpci v atmosféfe, a rovnéz stanovili obecné zdkony emise a
absorpce svétla. Dale popsali podminky pottebné pro analytické pozorovani vyuzivajici
plamen jak v emisni, tak v atomové absorpci. Zaklady moderni analytické atomové

absorp¢ni spektroskopie byly stanoveny v roce 1955 panem Walshem?,

2.2 Princip AAS

Atomova absorp¢ni spektrometrie je analyticky postup pro kvantitativni stanoveni
prvkl prostfednictvim absorpce optického zatfeni volnymi atomy prvkl v plynném stavu,
které vznikaji v atomizatorech. Spektra atomt jsou ¢arova a jsou specifické pro absorbujici
prvky. Principy AAS byly stanoveny okolo roku 1860 Kirchhoffem, ktery formuloval
obecné platny zékon, ze kazdy materidl, ktery je schopen vydavat zateni pti dané vinové
délce, bude také zafeni této vlnové délky pohlcovat. Fotony urcité energie jsou
absorbovany v plynné fazi volnymi atomy®. Energeticka hodnota fotonii je pro dany druh
atomu charakteristickd. MnoZstvi stanovenych atomil je mirou poctu absorbovanych

fotoni. Touto metodou je mozno stanovit kolem 68 prvki°.



2.2.1 Instrumentace v AAS

Pristroj pro AAS sestdva ze Ctyf Casti: zdroje primarniho zéfeni, atomizacniho
prostedi, monochromatoru a detekéniho zatizeni®. Vybojka s dutou katodou emituje zateni
charakteristické vlnové délky pro prvek, ze kterého je katoda vytvofena. Paprsek
vychazejici z HLC, ktery se sklada z velké ¢asti z rezonan¢niho zafeni, je elektronicky
nebo mechanicky impulzni. Atomy stanovovaného prvku jsou v atomizatoru pievedeny do
plynného stavu. Volné atomy prvkl, které za experimentalnich podminek pievladaji,
absorbuji rezonancni zareni urcité vlnové délky, a tim se sniZi intenzita dopadajiciho
paprsku. Monochromator izoluje pozadované rezonancni zafeni a smétuje jejich dopad na
fotonasobice. Dale nastava detekce elektrického signédlu. Elektronické jednotky jsou
navrzeny tak, aby selektivné reagovaly na vychdzejici paprsek z primarniho zdroje zéafeni.
Zpracovani signalu je detekovano zeslabenim toku pivodniho zéafeni, ktery je imérny
absorpci atomi analytu’. Zakladni uspofadani atomového absorpéniho spektrometru je na

Obr. 2.1.
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zdroj atomizator monochromator detektor

Obr. 2.1: Instrumentace v AA spektrometru (upraveno dle”)

2.2.2 Zdroje primarniho zareni

Zdrojem zafeni je témét vzdy vybojka s dutou katodou (HCL) nebo bezelektrodova
vybojka (EDL) pouzivand pro vice tékavé kovy, jako je kadmium a zinek. Funkci
primérniho zdroje zafeni je poskytovat svétlo specifické vinové délky se Sifkou piiblizné
0,2 nm. Pro kazdy kov je nutno pouzivat vybojku k tomuto stanoveni uréenou®.

V AAS se uplatiiuji predevS§im carové zdroje zafeni, které soustfed’uji intenzivni
zafivou energii do uzkych spektralnich intervalll. Externi zdroj svétla je vyuzivan k emisi
spektralnich ¢ar odpovidajici energie potfebné k vyvolani elektronického prechodu ze
zakladniho do excitovaného stavu atomil. Absorpce zafeni z vnéjSiho zdroje svétla je

umérna druhu analytu v zdkladnim stavu, ktery je umérny koncentraci analytu
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nastiiknutého do plamene®.

2.2.2.1 Vybojka s dutou katodou

Vybojky s dutou katodou jsou nejvice vyuzivanymi zdroji zafeni v AA technikéch.
HCL se sklada ze sklenéného valce, anody a katody. Valcovita katoda je bud’ plnéna, nebo
pfimo vyrobena z prvku, ktery se stanovuje. Primér katody je 3-5 mm. Anoda je ve formé
silného dratu a obvykle je vyrobena z wolframu, niklu, tantalu nebo zirkonia. Tlak
inertniho plynu je 0,5-1,3 kPa'®. Provoz HCL je zajistén tak, Ze je mezi anodu a katodu
vlozeno napéti 200-600 V°.

Svételny zdroj je vypInén inertnim plynem, jako je naptiklad neon nebo argon. Volba
inertniho plynu zavisi na dvou faktorech. Zaprvé, emisni ¢ary plniciho plynu se nesméji
shodovat s rezonan¢nimi ¢arami stanovovaného prvku. Plnici plyn pouZzivany do vybojek
S dutou katodou se d4 snadno detekovat podle barvy emisniho paprsku lampy. Argon
vykazuje modry a neon oranzovy vyboj. Zadruhé, je tifeba vzit v tivahu relativni ioniza¢ni
potencial inertniho plynu a kovové katody. loniza¢ni potencial neonu je vyssi, nez je tomu
u argonu. Proto je neon pouzivan do lamp kovl s vysokym ionizacnim potencialem.
Pozitivné nabité ionty neonu nebo argonu sméiuji k negativné nabité katodé a dopadaji na
jeji povrch s tak vysokou energii, ze se atomy kovi z jejiho povrchu uvolni. Atomy kovi
jsou na zakladé kolize s elektrony nebo ionty excitovany a pii navratu zpét do zakladniho
stavu emituji charakteristické atomové emisni spektrum dohromady s emisnim spektrem
plniciho plynu®.

Zivotnost HCL zavisi zejména na spotiebé plniciho plynu a &istoté materialu, ze

kterého je katoda vyrobena'. Schéma vybojky s dutou katodou se nachazi na Obr. 2.2.

katoda

U

anoda

V4

Obr. 2.2: Vybojka s dutou katodou (pievzato z°)

2.2.3 Atomizace

Aby mohlo dojit k samotnému stanoveni prvku, musi byt analyt pfedan optickému

systému ve form¢ volnych atomt. Proces, ktery vede k ptevedeni analytu (iontd/molekul)
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rozpusténého ve vodném roztoku do plynné faze atomu, je dosazen pomoci zmlzovace.
Zmlzovac¢, ktery vytvati aerosol (jemnou mlhu) z kapalného vzorku, je smichdn s
okyslicovadlem a pohonnym plynem (podporovéano hoteni plamene). Smés se zapali nad
konstrukci hofdku. Tekuté kapicky jsou desolvatovany a vysledné mikrokrystalky se
roztavi a odpafi. Nakonec jsou plynné produkty termalné disociovany za vzniku volnych
atomtl. Rychlost spalovani vétSiny plament je tak vysokd, ze pfeména z tekutych kapicek

na volné atomy musi byt provedena b&hem nékolika milisekund*2.

2.2.3.1 Plamenova

V plamenové AAS (FAAS) jsou pouzivany tti druhy plamene, z nichz nejrozsifenéjsi
je kombinace acetylen-vzduch, a typicky opera¢ni rozsah teplot je 2125-2400 °C. Tato
kombinace poskytuje dostate€nou tepelnou energii k rozsadhlé atomizaci mnoha prvki.

Pomér paliva a okysliCovadla se miize ménit, aniz by se plamen uhasil. Vysoka
zativost svéd¢i o nadbytku paliva, coZ ma za nasledek vySsi emise na pozadi.

Hlava hofaku, obvykle s jednou $térbinou o velikosti 10x 0,2 cm, je v 0se optického
paprsku vychazejiciho ze zdroje zéafeni. Soustava zamlzovac/hofdk je konstruovana tak,
aby poskytovala moznost polohového nastaveni ve svislé a vodorovné rovin¢. Optimalni
vyska paprsku nad drazkou hotdku se méni podle stanovovaného prvku a zjistuje se
experimentalné pro kazdy standardni roztok.

Kombinace oxid dusny-vzduch zajistuje zvySenou provozni teplotu, ktera ¢ini 2650 -

2900°C, bez v&tsiho zvyseni spalovaci rychlosti'?.

2.2.3.2 Bezplamenova atomizace

Rada bezplamenovych atomiza¢nich technik byla vyvinuta s cilem zvysit u¢innost
produkce analyzovanych atomi v optickém paprsku pfistroje a vyuzit volatilitu
preménénych produktd analytu. Tyto techniky se vyznacuji dobrou detekci prvku v
rozsahu 10°-10" g, které se obvykle nedd dosahnout s plamenovou atomizaci. Mezi

bezplamenové atomizaéni techniky patii predevSim grafitova pec (GFAAS)™H,

2.2.4 Monochromator
Hlavni slozky monochromatoru jsou Stérbiny a disperzni prvek. Paprsek ze zdroje
zateni dopada na vstupni Stérbiny a je smétovan k disperznimu prvku, ktery je zaloZzen bud’

na odrazu, nebo lomu svétla. Jen svétlo pozadované vinové délky projde Stérbinou a
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dopadne na detektor. Monochromator hraje diilezitou roli pfi uréovani zdkladniho Sumu v

AAS, nebot’ uréuje mnoZstvi svételné energie, ktera dopadne na detektor®.

2.2.5 Pristroje pro AAS (opticky systém)

Opticky systém atomového absorpéniho spektrometru musi zajistit dostate¢né
spektralni rozliSeni k oddéleni vybranych analytickych ¢ar od ostatnich car, které mohou
vzajemn¢ interferovat. Pro stanoveni vétSiny prvki jsou pozadovany UV/VIS
monochromatory vysoké kvality, které jsou schopné dosdhnout Sitky spektralniho pasma v
fadech 0,1 nm. Takové monochrométory jsou dnes realizovany ve vét§iné komerénich AA
piistrojii. Pouzivané optické komponenty (zejména monochromatory a detektory) jsou
velmi podobné tém, které se pouzivaji pro emisni spektroskopii. V piipadé nékterych
alkalickych kovl, které maji resonancni ¢ary po celé Siti viditelného spektra, mohou byt

pouzity jednoduché monochromatické ﬁltryle.

2.2.5.1 Jednopaprskovy

V jednopaprskovém optickém systému jsou vSechna meéfeni zalozend na rtizné
intenzité jednoho paprsku svétla v jedné optické draze. Tyto pfistroje maji méné optickych
soucasti, a tudiz maji vyhodu nizkého zeslabovani svétla. Z tohoto diivodu nepotiebuji

vysoky elektricky zesilovaé signalu™.

2.2.5.2 Dvoupaprskovy

V tomto systému je zaifeni vychazejici z primarniho zdroje rozdéleno na dva
paprsky (referen¢ni a vzorkovy), z nichz prochazi plamenem pouze vzorkovy paprsek. Po
prostupu plamenem jsou tyto dvé svételné cesty zase spojeny, a tak sméfuji oba paprsky
identicky pfes monochromator az k detektoru. V obvyklych uspotadanich jsou oba paprsky
rozdélovany tak, aby na detektor dopadaly stfidavé, a pomér mezi obéma signdly je
zaznamenan elektronickym systémem. To znamend, Ze dvoupaprskové systémy

minimalizuji vliv kolisani intenzity zdroje a citlivost detektoru®’.

2.2.6 Detektor

Zatizeni schopné pfeménit zatrivost (v pfitomnosti nebo neptitomnosti vzorku) na
elektronicky signal bude poskytovat miru propustnosti vzorku (P/Po). Fotony, které

dopadaji na detektor (fotondsobi¢), bombarduji fotoemisni povrch. Tok uvolnénych
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elektrond je ptfimo umérny intenzit¢ dopadajiciho zafeni a pod vlivem vloZeného napéti je
urychlovan smérem k anodé. Doplitkové fotoemisni desky, takzvané dinody, jsou vlozeny
mezi katodu a anodu pro vyvolani multiplikacniho efektu. Kazdy elektron, ktery se uvolni
zZ jedné desky, bude urychlen k dopadu na druhou desku, kde se nékolik elektronti premisti
tak, aby byl tok elektroni shromazd’ovan na anodé€. Velikost multiplikaéniho efektu je
kontrolovana tak, Ze rozdil potencialu mezi po sob¢& jdoucimi deskami, ovliviiuje zrychleni
elektronu uvolnéného z prvni desky. V dusledku toho budou elektrony pfemistény z prvni
desky na desku druhou. Detektor a pomocna elektronika modernich néstroji jsou schopny
rozpoznat a zobrazit nejmensi rozdily v absorbanci k ziskani dobrého pienosu a nizkého

detekéniho limitu®®,

2.3 Interference

Ptitomnost kontaminujicich latek ve vzorku mohou zptsobovat ruSeni, tudiz by
mohlo dochazet k systematickym chybdm v méfeni signalu. Interference zptisobuji chyby v
analytickych vysledcich, pouze pokud ruSeni neni dostatecné zohlednéno v procesu

hodnoceni. Interference jsou klasifikovany do dvou skupin, spektralni a nespektralni'.

2.3.1.1 Spektralni interference

Spektralni interference se v AAS vyskytuji jen ziidka a vyskytovaly se v minulosti
zejména v piipad€, kdy byl prvek A stanovovan v piitomnosti prvku B. Pokud zdroj
obsahoval oba prvky a jejich absorpéni cary nemohly byt vyselektovany
monochromatorem, prvek B by zplsoboval interferenci. Tento problém se vyskytoval
piedevsim pti pouzivani prvotnich vybojek s dutou katodou. Mnozstvi vyskytu interferenci
bylo sniZeno hlavng diky zlepSeni v technikach &isténi katod™. Obecné je tento druh
interferenci zplisobovan nelplnou izolaci zafeni absorbovaného analytem od ostatniho

ry, s r sy s v . 18
zateni, nebo absorpci zatfeni detekovanou piistrojem™.

2.3.1.2 Nespektralni interference

Nespektralni interference maji vliv na analyticky signal, tudiZ pfimo ovliviiuji pocet
analyzovanych atoml v absorpénim objemu. Klasifikovany mohou byt podle mista nebo
faze, ve kterych se konkrétni interference vyskytuje. Mechanismus nespektralnich
interferenci zavisi z velké Casti na zplisobu atomizace. Transportni interference zpisobené

v rozpraSovaci viskozitou roztoku pro méfeni, mohou byt upraveny pouzitim metody
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standardniho pfidavku, nebo porovnanim viskozity v kalibracnim roztoku. Interference,
které jsou specifické pro analyzovany prvek, nebo pro urCity druh analytu, nemusi byt

nezbytng odetfovany témito m&fenimi®®,

2.4 Stanovované prvky
24.1 Titan

Odhaduje se, Ze titan tvofi asi 0,56 % zemske kiiry a je spolu s hlinikem, Zelezem a
hot¢ikem jednim z nejhojnéjSich kovii vyskytujici se v pfirodé. Ve slouceninach se
vyskytuje s oxidanim &islem +2, +3 a +4. Vzhledem ke svym vlastnostem je povazovan
za velmi cenny materidl, co se tyce leteckych a podmotskych technologii. Dale hraje

vvvvvv

titanu jsou rutil (TiO>) a ilemit (FeTiO3)"°.

2.4.2 Fosfor

Fosfor je zastoupen asi 0,1 % v horni ¢asti zemské kiry a jako prvek periodické
tabulky prvkia stoji na 12. misté mezi chlorem a uhlikem. Vzhledem k jeho reaktivité se
nikdy nevyskytuje v elementarni formé, ale pouze ve formé stabilnich fosfati. Bily fosfor
je pouzivan pro vyrobu kyseliny fosfore¢né a fosfatti a také v omezeném rozsahu ve
slitinach. Cerveny fosfor slouzi k vyrobé fosfidi a dalsich slougenin fosforu. Fosfaty jsou
nezbytné pro pochod béznych metabolickych déji u rostlin a zvifat. Fosfor je pfitomen v
organismech jako fosforeCnan vapenaty v kostech, ve formé esterii kyseliny fosforecné
jako stavebni jednotka nukleovych kyselin a jako slozka fosfolipidii v zivych buiikach.
Fosfor vykazuje tfi rezonancni ¢ary pti 177,5 nm, 178,3 nm a 178,8 nm, které nejsou bézn¢

ptipustné u atomovych absorp¢nich spektrometrii®.
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3 Experimentalni ¢ast

3.1 Chemikalie

e Kalibra¢ni roztok titanu, ¢(Ti) = 1000 + 5 mg I'*, (ASTASOL, CR)
e Dihydrogenfosfore¢nan amonny >99% p.a., (Lachner, CR)

e Kyselina fenylfosfonova, 98 %, (SIGMA-ALDRICH)

e Siran hlinity oktadekahydrét p.a. (Lachner, CR)

e Chlorid vapenaty >96 % p.a. (Lachner, CR)

e Kyselina fluorovodikovéa 38-40 % p.a. (Lachner, CR)

3.2 Pristroje a vybaveni

e atomovy absorpcni spektrometr AAS 3 (Carl Zeiss, Némecko) s plamenovou
atomizaci (acetylen-oxid dusny, acetylen-vzduch)

e vybojky s dutou katodou (Varian Techtron, Australie) pro stanoveni prvka Ti a P
(konkrétni parametry nastaveni vybojek s dutou katodou jsou uveden v Tab. 3.1)

e predvazky EW 600-2M KERN, Némecko

3.3 Pracovni postup

V této kapitole jsou popsany pracovni postupy pro piipravu kalibracnich, zasobnich a

redlnych vzork.

3.3.1 Priprava kalibra¢nich roztoku

Pro stanoveni titanu byly ze zdsobniho roztoku pfipraveny koncentrace 25, 50, 100 a
250 mg I titanu, piidemz vkazdém roztoku byl jesté piidavek hliniku o
celkové koncentraci 500 mg I™.

Pro stanoveni fosforu byly ze zasobniho roztoku ptipraveny roztoky o koncentracich

5,10,25a50g I

3.3.2 Priprava zasobnich roztoki

Pro ptipravu zasobniho roztoku o koncentraci hliniku 10 g I'* bylo navazeno 12,35 g
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pevného Aly(SO4)s. 18 H20, a rozpusténo ve 100 ml deionizované vody.

Pro piipravu zasobniho roztoku o koncentraci hliniku 50 g I'* bylo navaZeno 30,88 g
pevného Aly(SOy)s. 18 H20, a rozpusténo v 50 ml deionizované vody.

Pro piipravu zasobniho roztoku o koncentraci vapniku 50 g I bylo navazeno 6,92 g
pevného CaCly, a rozpusténo v 50 ml deionizované vody.

Pro piipravu zasobniho roztoku fosforu o koncentraci 50 g I* bylo navéazeno 18,57 g

pevného NH4H,POy4, a rozpusténo ve 100 ml deionizované vody.

3.3.3 Podminky méreni

Pro méteni realnych vzorkl byly parametry piistroje upraveny na hodnoty ziskané
pi1 optimalizaci. Ve vSech piipadech stanoveni bylo vyuzito slozeni plamene acetylen —
oxid dusny. Vtab. 3.1 jsou uvedeny konkrétni parametry pii stanoveni jednotlivych

analytt.

Tab. 3.1: Parametry pfistroje pro stanoveni vybranych prvka

Prvek Ti P
Vinova délka 364,3 nm 213,6 nm
Napéjeci proud 15 mA 10 mA
Sika spektralniho intervalu 0,5 nm 1,0 nm
Optimalni vyska hotaku 6 mm 6 mm
Priitok oxidu dusného 65I1hod*  651hod™
Pritok acetylenu 210 lhod™® 2101 hod™
Pocet opakovani méteni 3 3
Integracni ¢as méteni 2 2s

3.3.4 Pivod a priprava vzorki

V ramci této bakalarské prace bylo méteno 6 vzorku titanu (Al - A4 véetné A2 a A4
v HF). V8ech 6 vzorki bylo pfipraveno na katedie anorganické chemie pod vedenim doc.
RNDr. Vojtécha Kubicka, Ph.D. Vzorky byly pfipraveny reakci chloridu titani¢itého
s deionizovanou vodou®. Jeden ze vzorkii byl nasledné dialyzovan 12 h proti destilované
vodé.

Roztok Al byl pfipraven odpafenim 1,769 ml zasobniho roztoku koloidniho TiO;
(cca 2826 mg I™). Odparek byl rozpustén v 5 % HF. Roztok odpafen do sucha. Odparek
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rozpuitén v 0,1 % HF. Teoretickd koncentrace roztoku &inila 100 mg 1", Roztok A2 byl
pfipraven nafedénim zasobniho roztoku TiO, S deionizovanou vodou na teoretickou
koncentraci 100 mg I. Roztok A3 byl pripraven odpafenim 1,769 ml dialyzovaného
zasobniho roztoku koloidniho TiO, (cca 2826 mg I*). Odparek byl rozpustén v 5 % HF.
Roztok odparen do sucha. Odparek rozpustén v 0,1 % HF. Teoreticka koncentrace roztoku
¢inila 100 mg I'". Roztok A4 byl pFipraven nafedénim dialyzovaného zasobniho roztoku
TiO, s deionizovanou vodou na teoretickou koncentraci 100 mg I, Roztok A2 v HF byl
ptipraven ze zasobniho roztoku koloidniho TiO, natedén 0,1 % HF na koncentraci 100 mg
I"*. P¥i pripravé roztoku A4 v HF byl dialyzovany zasobni roztok TiO, nafedén 0,1 % HF
na celkovou koncentraci 100 mg I

Analyzovany vzorek fosforu byl piipraven na koncentraci 10 g I rozpuiténim
1,275 g pevné kyseliny fenylfosfonové v deionizované vode¢ a doplnén v odmérné barce na

objem 25 ml.

3.4 Statistické zpracovani vysledkii

Nedilnou soucasti vSech analyz je zjisténi, S jakou ptesnosti byla zjistovana veliina
urcena. Pfi kazdém méfeni byly naméfeny vzdy ti1 hodnoty, z nichz byl jiz ptistrojem
vyhodnocen median, coZ je hodnota lezici uprostfed hodnot vysledku, setfazenych podle
velikosti. V piipadé lichého poctu vysledkt je medidn roven prostfednimu z vysledka a

Vv ptipad¢ sudého poctu je roven aritmetickému praméru dvou prostfednich hodnot®.

Aritmeticky primér

1 n
X = —Z X
n i=1

kde xi je vypocteny vysledek a n je pocet vypoétenych vysledkd. Pro maly pocet n je
aritmeticky primér citlivy na okrajové hodnoty. Proto se pfi n < 20 pozivd hodnota
medidnu. V pfipadé jiz zminéného malého poctu n méteni provedenych na jednom vzorku,
se smérodatna odchylka s vypocita podle vzorce:

s=ki-R
kde R je rozpéti nejvyssi a nejnizsi hodnoty vypoctenych vysledku a kj je tabelovany
koeficient.

R = Xmax — Xmin = Xn — X1
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Mez opakovatelnosti, r, je intervalovy odhad, ktery predstavuje rozsah hodnot, ve kterém

lezi odhad stfedni hodnoty s udanou pravdépodobnosti. Tato pravdépodobnost je udavana

koeficientem spolehlivosti, ktery volime 95 %, a vypocte se dle vztahu:
r=1(n) s
Kde je f(n) soucinitel kritického rozpéti, tabelovany pro ptislusny koeficient spolehlivosti.

Uréeni meze detekce a meze stanovitelnosti z kalibra¢ni zavislosti
Pomoci statistickych analyz kalibra¢ni zavislosti, 1ze ziskat nejen korelacni

koeficient a koeficienty linearni regrese, ale i jejich smérodatné¢ odchylky a zejména
smérodatnou odchylku s;. Tato smérodatna odchylka charakterizuje rozptyleni bod kolem

regresni piimky pro piipad, Ze X je nezavislé a 'y je zavisle proménna.

o _ |20

' n-2 '

kde yi znamena naméfené hodnoty zavislé veli¢iny regresni rovnice. Y; jsou hodnoty
zavislé veliiny, vypoétené zrovnice regrese pro dané X;. Mez detekce i mez

stanovitelnosti 1ze urcit s pomoci s;.

Za ptredpokladu, ze plati rovnice:

y=B x+A
kde x je koncentrace v pouzitém roztoku jeho standardu a y znaci signal. Pro zjisténi LOD
jako koncentrace, kdy existuje definovana pravdépodobnost, ze je analyt pfitomen, avSak
se jeho koncentrace neda urc¢it. Hodnota LOD byla poloZena trojnasobku S, a dosazena do
regresni rovnice:

LOD - 3s, —A

Za hodnotu signalu pro LOQ je bran desetinasobek S;:

LOD:M
B
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4 Vysledky a diskuze

Experimentalni ¢ast bakalarské prace byla vénovana piedevsim optimalizaci hodnot
experimentalnich parametrd. Tyto parametry byly optimalizovany tak, aby pii nich bylo
dosazeno absorp¢nich signali nejvyS$i hodnoty. Mezi tyto optimalizace patii: vybér
koncentrace piidavku prvku, ktery zvySuje signal stanovovaného analytu; vySka paprsku

nad hranou hotaku; pritokova rychlost acetylenu.

4.1 Stanoveni titanu

Jako prvni byl zvybranych prvkd stanovovan technikou AAS s plamenovou
atomizaci titan. Pro stanoveni titanu bylo nejprve nutné optimalizovat parametry pfistroje
AAS za tucelem dosazeni nejvyssi citlivosti provadénych stanoveni. Experimentalné

zjisténé optimalni hodnoty téchto parametru jsou uvedeny v tabulce 3.1.

4.1.1 Optimalizace experimentalnich podminek

Pifed samotnou kalibraci a stanovenim realnych vzorkd obsahujicich titan bylo
nejprve nutné optimalizovat konkrétni parametry pfistroje, mezi néz patii: vyber

koncentrace ptidavnych ¢inidel, vySka hotaku a pratokova rychlost acetylenu.

Optimalizace koncentrace pridavku hliniku

Na zaklad¢ informaci z odborné literatury byl K ptipravenym roztoktim titanu pfidan
roztok hliniku, ktery ptsobi jako uvoliovaci ¢inidlo, ¢imz vyrazné zvysSuje analyticky
signal. Roztoky byly pfipraveny ze zasobniho roztoku titanu do sedmi 10ml odmérnych
ban¢k a ke kazdému roztoku byl pfidan jiny objem roztoku hliniku. Vysledna koncentrace
titanu v analyzovaném vzorku byla 150 mg I™* titanu a koncentrace hliniku &inila 0; 250;
500; 750; 1000; 1250 a 1500 mg It. Vzhledem k tomu, ze roztok obsahujici nulovy
ptidavek hlinitych iontt poskytl pouze velmi maly signal (0,005 absorban¢nich jednotek),
nebyl tento roztok pouzit pii tvorb¢é optimalizacni zavislosti. Tato zavislost zahrnujici vyse

uvedené koncentrace je uvedena na Obr. 4.1.
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Obr. 4.1: Zavislost absorbance na koncentraci ptidaného hliniku
| =15 mA; 7 = 364,3 nm; AZ = 0,5 nm; h =8 mm; v, , =65 I hod ; Vaet = 200 | hod

Vzhledem Kk vysledkim zobrazenym na Obr. 4.1 bylo z davodu zanedbatelného
rozdilu mezi hodnotami absorbanci pti koncentraci 500 a 750 mg I ptidavku hliniku
pouzito pro dal§i optimalizaéni kroky niz§i koncentrace hliniku, tedy p¥idavek 500 mg I,

Tento pridavek byl nadale pouzivan ve vSech piipadech méteni titanu.

Optimalizace vysky paprsku nad hranou hoidku

Dalsim optimalizovanym parametrem byla aprava vysky paprsku primarniho zareni
nad hranou hofaku. Pro tuto optimalizaci byl pouzit roztok titanu o koncentraci 150 mg I™*
s pridavkem 500 mg I'* hliniku. Vy3ka byla proméfena v oblastech 0-14 mm a ziskana

optimaliza¢ni z4vislost je uvedena na Obr. 4.2.



-21-

0.15 |- -

0.12 |-

0.09 |-

0.06 |-

0.03 |-

0.00 1 s 1 s 1 s 1 s 1 s 1 s 1 s 1

Obr. 4.2: Zavislost absorbance na vySce hotaku

| =15 mA; 1 = 364,3 nm; A2 =0,5nm; v, , =75 I hod ™*; Vet = 200 | hod ™

Na Obr. 4.2 je patrno, ze nejvyssi analyticky signal byl naméfen pii vySce 6 mm nad
hranou hotaku. Tudiz byla tato hodnota pouzita pro dalsi optimalizacni kroky a samotné
stanoveni realnych vzorkl. Oblast plamene odpovidajici optimalni vySce odpovida mistu
s vysokym poctem volnych atomi titanu, kde dochazi k vysoké absorpci primarniho
zéafeni. Pribéh zavislosti na uvedeném grafu odpovida tzv. plamenovému profilu pii

stanoveni titanu.
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Optimalizace priitokové rychlosti acetylenu

Dalsi z parametriit ovliviiujici citlivost stanoveni titanu je pritokova rychlost
acetylenu. Pro tuto optimalizaci byl ze zasobnich roztoki pfipraven roztok o koncentraci
100 mg I'* titanu s piidavkem 500 mg I* hliniku. U tohoto roztoku byla proméfena
absorbance v zavislosti na stoupajici prutokové rychlosti acetylenu, ktery tvofi jednu

slozku hoflavé smési.

0.12 |- 5 -
0.10 |-
0.08 |- -
0.06 |- -
0.04 |- -

0.02 |- - -

ol t//

170 180 190 200 210 220 230

—1
Vv, | hod

Obr. 4.3: Zavislost absorbance na pritokové rychlosti acetylenu

I =15mA; 41 =364,3nm;AA=0,5nm;h=6mm; v, , =651 hod™

Pti nizsich pratokovych rychlostech paliva se hodnoty signalu pohybovaly velice
nizko. Pi1 zvysujici se pratokové rychlosti se zvétSovala jak bila zona nad hranou hotéaku,
tak 1 celkova svitivost plamene. Jak je patrno na Obr. 4.3, nejvyssi analyticky signal byl
naméfen pfi hodnoté 210 1 hod?, proto byla pro dalsi stanoveni zvolena tato hodnota
pratokové rychlosti acetylenu jako optimalni. Pfi dal$im zvySovani pratokové rychlosti
acetylenu dochazelo ke snizovani analytického signalu. Z téchto i1 z bezpecnostnich divodil

jiz dal$i navySeni pratokové rychlosti nosného plynu nebylo nastavovano.

Promeéieni standardnich roztoki s pridavkem HF

Na zékladé informaci ziskanych z odborné literatury bylo zjiSténo, Ze po ptidavku
koncentrované kyseliny fluorovodikové je mozné analyticky signdl jesté zvysit. Do tiech
I—l

25ml odmérnych banc¢k byly pripraveny roztoky o koncentraci 100 mg titanu
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s piidavkem 500 mg I"* hliniku. V prvni odmérné batice nebyl Zadny ptidavek HF, v druhé

0,1 ml HF a ve tfeti 0,5 ml HF. Naméfené vysledky jsou shrnuty v tabulce 4.1.

Tabulka 4.1: Vliv ptidavku HF na velikost analytického signalu.

vzorek Pridavek HF [ml] A
100 mg I'* Ti+ 500 mg I'* Al 0 0,098
100 mg I'* Ti+ 500 mg I'* Al 0,1 0,117
100 mg I Ti+ 500 mg I Al 0,5 0,096

Z tabulky 4.1 je patrno, Ze piidavek HF ovliviiuje analyticky signal jen zanedbatelné.

Z tohoto ditvodu nebyla dalSi méfeni provadéna s ptidavky HF.

Opakovatelnost méreni

Z diivodu zjisténi stalosti analyzovanych vzorki byl ze zasobnich roztokl ptipraven

roztok o koncentracich 100 mg I™* titanu s p¥idavkem 500 mg I* hliniku. Tento roztok byl

desetkrat kontinudln¢ prométen. Vysledky jsou uvedeny na Obr. 4.4.

000F - 7T - T T T 1 T T T T T 1

A | T 7
0,075 - 7 /T/ T
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0,030
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Obr. 4.4: Opakovatelnost méteni

| =15mA; 1 =364,3nm;A2=0,5nm;h=6mm; v, , = 651 hod™

11

Vet = 200 | hod™
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Z Obr. 4.4 je patrné, ze piti opakovaném méfeni stejného vzorku s konstantni
koncentraci titanu dochazi postupné k poklesu analytického signdlu. Proto byla v dal$im
experimentu zaméiena pozornost na tuto skutecnost a byla zjiStovana Casova zavislost

Vv 8ir§im ¢asovém intervalu.

Casové zavislosti

Ze zhsobnich roztokd byl pripraven roztok o koncentracich 100 mg I titanu v
pritomnosti 500 mg I hliniku, u kterého byla proméfena absorbance v zavislosti na Gase.
Roztok byl méfen kazdou minutu po celkovou dobu 10 minut (métfeni 1). Po vychladnuti
hotéku (cca 15 minut) byl roztok prométen opét stejnym zplisobem (méteni 2). Pro treti
méfeni s vychladlym hofdkem byl Cas prodlouZen na 19 minut (méfeni 3). Pii Ctvrtém
méfeni obsahoval roztok o koncentracich 100 mg I'* titanu a 500 mg I'* hliniku navic
piidavek 0,1 ml 40 % HF. Roztok byl méten po dobu 19 minut kazdou minutu (méteni 4).
Pfi patém meéteni byl na tlakovou lahev s oxidem dusnym aplikovan ohfev pro pouzivany
plyn a zavislost byla opét proméfovana 12 minut kazdou minutu s roztokem o
koncentracich 100 mg I™* titanu a 500 mg I hliniku (m&Feni 5). Viechny ziskané vysledky

jsou uvedeny na Obr. 4.5.
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Obr. 4.5: Zavislost absorbance na ¢ase

| =15 mA; 7 = 364,3 nm; A2 =0,5nm; h =6 mm; v, , = 65 I hod ; Vaet = 210 I hod
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Z Obr. 4.5 je patrné, ze pfi méfeni 5 je pocatecni analyticky signal sice niz$i nez je
tomu u piedchozich méfeni, ale je mozno fici, Ze je signal stabilngj$i. VEtsi stabilita
ziskaného signalu je ptisuzovana kontrole teploty pfivadéného oxidu dusného v disledku
aplikace elektrického ohievu na vystupu z plynové bomby. V dalsich métfeni tedy bylo
pokracovano s timto ohfevem oxidu dusného. Ziskané zavislosti maji pfiblizné shodny
(exponencialni) prubeh. Pii porovnani naméfenych zavislosti s literaturou bylo potvrzeno,
ze vyse uvedeny pokles na vsech kiivkach souvisi se zménou teploty jednak samotného
hotaku, jednak hoflavé smési. Pro pfesnd méteni tak lze zavést korekce (exponencialni
funkce Casu) nebo zacit méfeni az po cca 15 minutach teplotni stabilizace hotdku. Pti

meéteni kalibra¢nich zavislosti a redlnych vzork titanu bylo vyuZzivano druhé metody.

4.1.2 Kalibrace a zakladnich charakteristiky stanoveni

ZavySe nalezenych optimalizovanych hodnot experimentalnich parametri
(tabulka 3.1) byly sestrojeny pro porovnani dvé kalibra¢ni zavislosti, z nichz jedna byla
provedena s aplikovanym ohfevem oxidu dusného na plynové bomb¢ ptislusného plynu a
druha bez tohoto ohfevu (Obr. 4.6). Diky stabilnéjsim vyslednym hodnotam, které byly
pozorovany na Obr. 4.5 pii méfeni 5 (aplikovan ohiev oxidu dusného), a vysSimu
analytickému signalu (kiivka 2, Obr. 4.6), byly zakladni charakteristiky méfeny v tomto
uspofadani (s elektrickym ohfevem oxidu dusného).

Pro ob¢ kalibraéni tfady byly ze zasobniho roztoku pfipraveny roztoky o
koncentracich 25, 50, 100 a 250 mg I titanu s pfidavkem 500 mg I hliniku. Tyto
kalibra¢ni fady byly proméieny (Obr. 4.6) a ihned poté byly proméieny vzorky Al - A4,
A2 v HF a A4 v HF (tabulka 4.3). Cervena kiivka na Obr. 4.6 zna¢i kalibradni zavislost
proméfenou s ohfevem oxidu dusného. Cerna kiivka zde prezentuje kalibracni zavislost

bez ohfevu oxidu dusného.

Tabulka 4.2: Charakteristiky metody stanoveni titanu

Charakteristika Ti
Mez detekce (mg ), 30 2,8
Mez stanovitelnosti (mg I™), 106 9,3
Citlivost (I mg™) 7,210
Opakovatelnost (%)* 2,65

Korela¢ni koeficient 0,9988
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Linearni dynamicky rozsah do (mg 1) 100

Pracovni rozsah (mg 1) 250

* pro méfeni v ¢ase t > 15 min

T T T T T T T
0,16 - i
A
0,12 - i
0,08 - -
0,04 - i
0,00 - -
1 N 1 N 1 N 1 N 1 N 1
0 50 100 150 200 250
—1
C,» Mgl

Obr. 4.6: Zavislost absorbance na koncentraci titanu
1 — bez ohfevu, 2 — s ohfevem,

| =15 mA; 1 = 364,3 nm; AZ = 0,5 nm; h= 6 mm; v, , = 65 I hod™; Vaet = 210 | hod ™

4.1.3 Analyza realnych vzorki

Tabulka 4.3: Proméfeni realnych vzorku s aplikovanym ohievem oxidu dusného

Vzorek K orf Cr gﬁ?g};{éé(drﬁgil) Absorbance Zméfe?fngﬂnf)emrace
Al 100 0,026 36,4
A2 100 0,027 37,9
A3 100 0,025 35,0
A4 100 0,024 33,6
A2 v HF 100 0,026 36,4
A4 v HF 100 0,022 30,7

V tabulce 4.3 jsou u stanovovanych vzorkli uvedeny ptedpoklddané koncentrace
titanu, zmétené analytické signaly vzorkl a skute¢na koncentrace vzorkl titanu, kterd je

oproti predpokladané koncentraci tiikrat nizsi.
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4.2 Stanoveni fosforu

Dalsim stanovovanym prvkem byl fosfor. Jako v pfedchozim ptipadé i pro stanoveni
fosforu bylo nutné optimalizovat pracovni podminky pro dosazeni co mozna nejvyssi

citlivosti.

4.2.1 Optimalizace podminek

Mezi provedenymi optimalizaénimi kroky byla optimalizace pritokové rychlosti
acetylenu, vySka paprsku nad hranou hotaku a prométeni roztokl fosforu s pfidavkem
hliniku ¢i vapniku. VSechny optimalizacni kroky véetné méteni redlnych vzorkt fosforu,

byly provedeny s aplikovanym ohievem oxidu dusného na plynové 1ahvi oxidu dusného.

Optimalizace priutokové rychlosti acetylenu
Pro zjisténi optimalni pratokové rychlosti acetylenu byl ze zasobniho roztoku

pripraven roztok o koncentraci 2500 mg I fosforu, ktery byl proméfen pii pritokovée
rychlosti od 170 do 220 | hod™ po kroku 10 I hod™ (Obr. 4.7)

0.04 - -
0.03 - -
0.02 - -

170 180 190 200 210 220
v__, I hod™
act

000F «——

Obr. 4.7: Zavislost absorbance na pritokové rychlosti acetylenu

| =10 mA; A =213,6 nm; AL = 1,0 nm; h =6 mm; v, , = 65 I hod

Z grafické zavislosti uvedené vySe vyplyvd, Ze se analyticky signal pifi nizSich

pritokovych rychlostech zvySuje jen pozvolna. Nejvyssi analyticky signdl byl zméfen pii
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hodnot& 210 1 hod?, tudiz byla tato hodnota pritokové rychlosti pouZita v dalsich

optimaliza¢nich krocich i samotném stanoveni realného vzorku fosforu.

Optimalizace vysky paprsku nad hranou hordku

Dalsim tkolem bylo zjisténi optimalni vysky paprsku vychazejiciho z primarniho
zdroje zafeni nad hranou hofdku. Pro tuto optimalizaci byl pouzit roztok o stejné
koncentraci jako pro optimalizaci pritokové rychlosti acetylenu, tudiz roztok o koncentraci
2500 mg I* fosforu. Vzhledem k tomu, Ze pro roztok fosforu pii vysce 2 mm neposkytl
zadny signal, nebyl tento roztok pouZit pii tvorbé optimalizaéni zavislosti. Tato

optimaliza¢ni zavislost je uvedena na Obr. 4.8.

0.038 -
A L 4
0.036 -

0.034

/

0.032

0.030

0.028

0.026

T T
f——e——
| L | L

Obr. 4.8: Zavislost absorbance na vySce hofaku

| =10 mA; 2 = 213,6 nm; AL =1,0 nm; v, , = 65 | hod™*; Vet = 210 | hod ™

Na Obr. 4.8 uvedeném vyse je patrné, ze analyticky signal je pifi vySce 4 a 6 mm
témet totozny, tudiz byla zvolena pro dalsi optimalizaéni kroky a samotné stanoveni

realnych vzorkl vyska 6 mm.
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Promeéieni roztoku fosforu s pridavkem hliniku nebo vapniku

Cilem dalsi experimentalni ¢innosti bylo zjisténi, zda ma ptidavek hliniku nebo
vapniku vyznamny interferenéni vliv na velikost analytického signdlu. Ze zasobniho
roztoku fosforu bylo ptipraveno do 10ml odmérnych ban¢k 10 roztokt o koncentraci 5,0 g
I fosforu, pfiGemZ v prvnich 5ti vzorcich byl réizny pridavek hliniku a v dalsich 5
vzorcich ruzny piidavek vapniku. Koncentrace hliniku a vapniku v 10ml odmérnych
bankach byly tedy 0; 0,5; 2,5;5a10g I"t, Nam&fené zavislosti jsou uvedeny na Obr. 4.9 a
4.10.

Z obou grafickych zavislosti je patrné, ze analyticky signalu fosforu neni vyrazné

ovlivnén ptidavkem vapniku nebo hliniku. Analyticky signal se zvySujici se koncentraci

v v

0.044

0.040

0.036

0.032

0.028 I . I . I . I . I . I
0 2 4 6 8 10

—1
Cy 9 |

Obr. 4.9: Zavislost absorbance fosforu na koncentraci pfidaného hliniku
| =10 mA; 2 = 213,6 nm; A2 =1,0 nm; v, , = 65 | hod™; Vet = 210 | hod ™
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Obr. 4.10: Zavislost absorbance fosforu na koncentraci ptidaného vapniku

| =10 mA; 2 =213,6 nm; A2 =1,0 nm; v, , = 65 | hod ™*; Vet = 210 | hod ™

4.2.2 Kalibrace a zakladni charakteristiky stanoveni

Pro sestrojeni kalibra¢ni fady byly pouzity experimentalné zjisténé hodnoty
parametru z tabulky 3.1. Ze zasobniho roztoku byly ptipraveny roztoky o koncentracich 5,
10, 25 a 50 g I fosforu, které byly nasledn& proméfeny. Kalibraéni zavislost je

znazornéna na Obr. 4.11 a zakladni charakteristiky metody stanoveni fosforu v tabulce 4.4.

Tabulka 4.4: Charakteristiky metody stanoveni fosforu

Charakteristika P
Mez detekce (g I'!), 30 0,32
Mez stanovitelnosti (g I'"), 100 1,07
Citlivost (1g™) 9,110
Opakovatelnost (%) 3,15
Korela¢ni koeficient 0,9984
Linearni dynamicky rozsah do (g 1™) 10

Pracovni rozsah (g I'") 50
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Obr. 4.11: Zavislost absorbance na koncentraci fosforu
| =10 mA; 2 = 213,6 nm; A2 =1,0 nm; v, , = 65 | hod™*; Vet = 210 | hod ™

4.2.3 Realny vzorek

Po sestrojeni kalibra¢ni zavislosti a zjisténi zakladnich charakteristik metody
stanoveni fosforu technikou atomové absorpéni spektrometrie s plamenovou atomizaci byl
proméfen pripraveny roztok fosforu (viz. kapitola 3.3.4) o teoretické koncentraci 10 g I™*
fosforu. Vypoétena hodnota koncentrace fosforu ve vzorku &inila 10,2 + 0,09 g I'%, coz je

ve velmi dobré shodé s teoretickou koncentraci.
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5 Zavér

Cilem této bakalatské prace bylo vypracovani metody stanoveni titanu a fosforu
technikou AAS s plamenovou atomizaci. Pro vypracovani metody stanoveni obou prvkia
byla nutna optimalizace pritokové rychlosti acetylenu, uprava vysky paprsku nad hranou
hotaku a optimalizace koncentrace piidavnych ¢inidel. Za téchto experimentdIné zjisténych
podminek byly proméfeny kalibraéni zavislosti obou prvkl a zjistény charakteristiky
metody. Zjisténd meze detekce u titanu byla 2,8 mg I* a opakovatelnost &inila 2,65 %.
V piipadé fosforu byla zjisténa mez detekce 0,32 g I a opakovatelnost &inila 3,15 %.

Pii analyze realnych vzorki titanu (Al — A4, A2 vHF a A4 v HF) mél nejvyssi
(30,7 mg I'"). Tyto vysledné koncentrace viak byly oproti jednotné predpokladané
koncentraci (100 mg I'") tém&f trikrat nizsi.

Pt1 analyze realnych vzorkl fosforu ¢inila vypocitana koncentrace fosforu ve vzorku

10,2 + 0,09 g I'", coZ je ve srovnani s teoretickou koncentraci 10 g I'* ve velmi dobré

shodé.
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