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Abstrakt

Tato diplomovsg pr&8&ce se zablTvg optimali z
hydr(i HE) bi smut u, jejich atomizac? a det ek
(AAS) a atomovou fluorescen|ln? spektrometr.
AAS byl pougit miniaturn? di f Yazn? pl amen (
MDF, tak tzv. Aflame-in-gas-shieldi( F1 GS) at omi z§t or . Nejprve b
podm2HEkyedgi mu injekln2 prTtokov® anallzy. .
chl orovod2zkov®, koncentraci tetrahydridobo
N§sl ednhD bylny @@triamaltiryow® | i vRuj2c2 atomi z:
vobou plamenovich atomiz8torech, kterTmi by
a pozorovadTvowiugksal.ogd t Nj §?2 konstrukce byl
studovs8&n vl iv ndaapl S.2 cphr Tptaorka mkeytsrIT2, ku zav §dNDn@
st2nic2ch plynT potSebnich pro st2nhn2 vol
vlDnovgna opti makhit paoiv ®b pt if ¢skpderketersoengeltnr2uh, o v 1
interferenln2zho hapg8reczahooopptriomadlui zherzel ek
P&ivol enTch optim8ln2ch podm2nk8ch generovs§
geolsNma atomi z§tory | ze s AFS dos&mpmout vyn
MDF al6pgcm®pro FI GS atomka§tock) opakygvatel nos
Spr8vnost -ARR¢MDOFy IHGFI GS atomi z8torem byl a
koncentrace bismutu vcerti fi kovan®m referenln2Zzm mat el

srelativnhD dobrou shodou visledkT.

KI 2] ov8bisdmwta,, chemick® generov§gn? hydri dT
flame-in-gas-s hi el d ataotnoinzo8vt8 r ,absor pl n? spektron

fluorescen|l n2 spektrometri e.



Abstract

This master's thesis deals with the optimization of conditions of chemical
hydride generation (HG) of bismuth, its atomization and detection by atomic absorption
spectrometry (AAS) and atomic fluorescence spectrometry (AFS). Two types of
atomizers were used for atomization of volatile species, a miniature diffusion flame for
AAS as well as for AFS and a flame-in-gas-shield atomizer for AFS. At first, the
parameters of HG in a flow injection mode were optimized i the concentration of
hydrochloric acid, the concentration of sodium borohydride and the volume of the
reaction coil. Subsequently, the atomization conditions were optimized using both
atomizers. The parameters optimized were hydrogen fraction, total gas flow rate and
observation height. Due to the more complicated construction of the FIGS atomizer,
more parameters were studied, such as the oxygen flow rate through the capillary and
the flow rate of shielding argon required for shielding the free atoms. A special part of
the thesis dealt with the optimization of the optical path of the atomic fluorescence
spectrometer, the selection of an interference filter and the optimization of a power
supply of an electrodeless discharge lamp. It was found that under optimum conditions
of generation, atomization and detection excellent detection limits (2,3 pg cm™ for MDF
and 1,6 pgem?®for FIGS atomizer) and excellent repeatability (below 1%) were obtained
for both atomizers. The accuracy of HG-AFS method with both MDF and FIGS
atomizers was verified by determination of bismuth in the certified reference material of

water NIST 1643f with a relatively good agreement of the results.

Keywords: bismuth, chemical hydride generation, miniature diffusion flame, flame-in-

gas-shield atomizer, atomic absorption spectrometry, atomic fluorescence spectrometry.
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Seznam zkratek

A absorbance

AAS atomovs8 absorpln?2 spektrometrie

AFS atomovs8 fluorescen|ln?2 spektrometrie
c mol 8rnz koncentrace

CD vzd8l enost kapt trBieey ndd Ysst 2

CFA kontinu8ln2 prTtokov§ anallza

CH-VSG chemick® generovgn2 thRkavich speci ?2
DIW dei oni zovan8 voda

EC-VSG elektrochemick® generovgn2 tRhRkavich s
EDL bezel ektrodovs§ vibojka

EHQTA externhD vyhS2vanl kSemennl atomiz§tor

ETA-AAS atomov8 absorpln?2 spektrnamet?2trie s el e

F prTtokov8 rychl ost

F-AAS atomovs8 absorpln?2 spektrometrie s pla
FIA prTtokovs§ injekln2 anallza

FIGS "flame-in-gas-s hi el d" at omi z8tor

FIT plam2nek v kSemenn® trubici

FWHM g2Ska p2ku zmRSen§8 v polovinhD jeho vI
H v gskiagn gl u

HCL vibojka s dutou katodou

HG generovsgn?2 hydridT

HG-AAS generovsg§g§n? hydridT ve spojen?2 s atomo
HG-AFS generovsg§gn?2 hydridTlweressgseekti ndmeat oo
ICP indukg§gn®rm pl a

ICP-MS hmotnostn 2 s p e k ti rnodnuekt§rni®en bismtenp | a



ICP-OES optick§8 emi s ni2n dsupkegknt&rnozmmetenprliae s

LOD mez detekce
LOQ mez stanovitelnosti
MDF miniaturn?2 difYzn?2 pl amen

MMQTA mul tiatomi z8tor

OH pozorovac?2 vigka

PA pl ocha p2ku

PMT foton8sobi |l

P-VSG fotochemi ck® generovg8§n2 tRhRkavlich spec
sd smRNDrodatn8 odchyl ka

Sr relativn2 smRDrodatn8 odchyl ka

s/n sSi gynwm

t | as

uv ultrafial ov®

VSG generovs8§n2 tRkavlich speci?

VSG-AAS gener ov &mh? stplekca®l ve spojen2 s at omovV
absosplehkirometri?

) aritmetickIl pr TmDr
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1. TEORETI CKC LCST

1.1 Bismut

Bismutje prvekspr ot onovIim | 2sl em 83. Prvn2 z8zn
jig z pol 8tku 15. stol et 2, ovgem jako prve
chemi ky J. H. Pottem a T. O. Ber gmanem.
poj menovsg8n byl franceafzfsrkdym. v DRITweand Cn § z @ U
znNDmeck ®ho wéks$Sge-imassenut . Bi smut je kov [
barvy. V zemsk® kTSe nen2 hojnhD zastoupen,
oxidu (BiO3) , u hl i | JCOsz)lenebasulfidq (BiiSLPLLi 3].

Sl ouleniny bismutu se pod@dushajmdhouk | ®| b D
tak® blt ugitel n® Birsomut®|jbeu Mm§Ind ethe ynigEgrRolc? p r
d8vksg§ch wu organi smu zpTsobuje nefrotoxici
otravy bismutjeank g smtur aovoyd odblnc®y e[t4i6l.gedT | em n

Bi ochemick 8 transfor mace bi smutu vede I

sl oulzZzati2nmco anorganick® formy bismutu vyk

proces biomethyl ace ickou gogfupnjosea toxi@tin[68]. mo b i | i t u,
Bi smut je vyug2vanl v rTznorodlch obl
soul 8stky, baterie, K¥smetick® produkty, | ®I

Ke stanoven? bi s muttuo nsoev ®v yaubgs2owr apjl 2n 2 mestpoec
(AAS)a atomov® fl uor e@ESEWnd ng p sjperk? rmy rdgrdi ndeTreo v §
(HG),opti ck8 emisn?2 spektrometri eOES)nsbonduk| nD
hmotnostn2 spektrometrie sMIMOHULk]| nN v&§zanTin

Detekce bismutu pomoc? pl amenov® emisn?
neboS nejcitlivPpfig2 30@z% nam| g2ee hsl sl an2Mmi o vpl §i s
hydroxylovich skupin. Opti m®Plouz?2alNASier ol n2 |
pSi @m23kterou lze vyug2t i pro MOBEn2 fluor

10



12 Atomovs8 absorpln?2 spektrometrie

At omovs8 absorpl| n?z spektrometrie (AAS) ]
absorpci z8Sen2 volnimi atomy c® pvl yantno®mi zs§tte
absorbuj? fotony o (1BM4 t® energii a vlinov®

Il nstrumentace v AAS se skl §¢8oxteSeddr o

(atomi z8toru), monochrom8tor u, detektoru e
zdroje proch8z2?2 atomiz8torem, optickou sou:
di sperzn2ho prvku. V. monochrom8t ar@d edoch §:
z§Skher® d§8le dopad§ na detektor. MRS2 se 1
se nazlv§ absorbance. AAS je selektivn2 m
pSednosti patS2 jej?2 n2zk® poSstopace® asgk

ul t r a rizkov@a rv & [13,15].
121 Zdroje z§Sen?2

Zdroje prim8rn2ho z8Sen2? se mus2 vyznal o
spojit®ho pozad?2. Pro atomovou nabhugrgpcil §jrei
stanovovan®ho prvku s minim8l n2m pozad?m a
[14].

1211 VIibojky s dutou katodou (HCL)

Pro stanoven? vRDt giny 8yrwikifojjksgous neytl a

katodou( HCL) . Vibojka je tvoSena evaapbmBAn®u ¢
vzg&cnim plynem. Katoda je tvoSena pS$S2mo
v2ceprvkovich vibojek je tvoSena =ze sliti

vyrobeny zt Dgko tavitelw®hfor aknouv.u, VInoagpeh.2 m nap Nt
doch&8z2 dkoeutvrizanvi®huo vIiboje a n§sledn® ioniza
soust SeNuj2 kladn® ionty, kter® svim pTso

povrchu, kter® d8le pronikaj?2 do dutiny vII
charaktesitaniovlo®@4mblo pr vek

11



1212 Bezel ektrodov® vIibojky (EDL)

Bezel ektrodov ®p osl koytj ikkjy2 (vEeDILmi Y%z k® | §ry
02S8§dy vygg?2 neg HCL. Jsou konstruovs§ny z
pl ynem s tpd&adva® kfeom my sl oul eMepyast®phpoveean
o0 halogenid kovu. Ok ol o baRky je o€imat aysdkbarekpejp
nebo je DbaRka wum2sthDna v dutinfl4t5ezonan] n
Konstu k| n2 uspoS8§d&§n2obEIDL je zobrazeno na

civka

kiemenne okno

keramicky drzak

Obr.1:Sch®ma bezelektrodov® v[iboj ky, pSevzat

1.213VIibojky s vysokou z8§S2

Speci 8§l nvymbojsople mboj ky s ,vta.ssoperlampy. z § S 2
Principemj sou pldlb,bn®l e nav2c je zdeiekmg§t tant etla
beze dna (obr. 2 ) . K buzen?2 atomT doxh&8ZZfm opbddbdhém,
vnitSn2 prostor cylindrick® katody je bomb:
homogemnuZmwm2cel ®m cydbbpnédmbuodP. D2ky tomu | e

samoabsorpce [14].

12



Vihodou superlamp je vygg2 intenzita em

vygg2 line8rnfl4ddynamickl rozsah

d
Obr.2:.Sch®ma superlampy (a) a schem8&evzca®oza§zor
upraveno z [14].

b

licyl indr i 2iki®daae midtaor el perkitmSrnn[d p #mbopl &1 boj ,
6iexcitaln?2 prostor (doch8z2 k excitaci

1214 Kontinug8ln2 zdroje z8§Sen?

Mezi kontinu8ln2 zdroje z8§Sem2upatr$dVvwys
viboNkEgg§vihmecrk§8 spolelnost Analyti k Jena v
vibojku s kr8tkim obloukem s velmia intenz
vysok® h ttaku. Touto konstrukc?2 je dosahovg&8§no mno
kl asi ckT ch xenoaloovO kcrhg tv Tvbyod ge2k ian tcecnkai ty neg
se dnes poug?2v 8atjoankoov Tjcehd isnple loardproamé tvhech s v
rozligen2m (pS2stroje ContrAA, Anal yti k Je

1901 900 nm [17,18].

13



1.2.2 Atomizace

At omi zace je dRj, pSi kter®m doch8§8z2 Kk
Samotnl pr ocatso np rzo§btéqhri8a svt Nj i v plamenu, e
atomi z8§torech nebo vyhS2vanich kSemennTch
v2ce upatactnRuzagtooyenl na di elwlkld @BDERo®em bar i ®
pouBhiatt omi z8t oru se metody AAS obAAYkIl e dnDI 2
AASsel ekt roter mi c k-8AIS)a.t oViytetaycky (aEtToAmi z 8t or T
principu vyugiteln® i pr oAAREIBerovgn2 tNkavl

At omi z8tory jsou dTlegitou soul 8st2 syst

mip | vykazovat vysokou atomizal n? schopnost
mi ninmM§lpS2sphNvek k gumu pS2stroje. D§le b
matric2m, mDI by m2t n2zkou[l% pot Sebu energi

1221 Mi ni aturn? dif %zn2 plamen ( MDF)

Mi ni atduf #pgln2me n pr o atomi zaci hydridT :
kSemenn® nebo bor osSinkimk tre[8m@mmr B8b hoe i @ o v n §
pS2vodn2m ramenem, j2mg je do atomi z8§toru |

speci 2 anal ytu. Na kloynsch2okkdSleaneh n®l a mume kc.e
atomi zace hydridu je zpTadbé&ga Tp Srkd akme®o vz
vod2ku s at mos fTélota \cptainemu j key spl r2okagioiyduje se §
rozmeax300%®. Mini mg8§l n2 teploty je dosahov§gn
maxi m8l n2 t ephoboapampege[2D,8l]. vnDj g2

Vzni kaj?2c? voln® vod2kov® radi k8ly difu
doch8z2 Kk atomizaci anaDTylteuiv Tc evll ®m  anbaj ecrmut
m8§8 pozorovac? vi gk a, o$ytogic 8 ®h e pdagmras kwiz dosd e
verti k8ln2 tuuMeece adwod@grz pPtacrametry ovli vRu
pl ynffakceaj ednotl ivich plynT. MDF vykazuje V)
odolnost VvTIli interferenc?2 m.meStvoodl2z AHS.0slt ngE

SVOj i vysokou robustnost se v AAS tolik ne|

14



doba setrv§gn?2 osearski £ AAS actooymTm8v =z an2mre&oluede k
citlivost [20,21].

1222 KSemennl atomi z§8tor (QTA)

KSemennlT atomiz8tor (QTA) se skl &8d§ z k!
kter8&8 m8§ pS2vodn2 rameno aou hporoicaufeki2§1 n2 o
paprsek z AAS. PS2vodn2m ramelnelmynj sout PKawsg d8ry
RozligujemeSetmeginndchhywti amen8&kowvT kSemenn® tr
externh vyhS2vanTl kSemennlT matomaz8&moe§t
(MMQTA) [22].

V. konstrukci FIT amacaménz@mdstulDna kvapp $28v
jej2mg konci o882 kdalm2nkks!| UKkoEHQTA je op!
vyhS2vgnwoddcaerkawuwiin kv y p$amsmzem-vzaeieioyd ®n
optick® trubice mohou bilt otej{28en® nebo uza

Kombi RIB&RHQTAjemul ti at omi z8tor, kterT m§ ¢
vyhS2 han®kzonafkenzhopvniiutk38c2e rji et opab8eonoaDt 40D
rozm2stNni mi otvory. Do meziprostoru mezi
vh&nnn kkiyesrlT2kng§&sl ednhD proni k8 otvory do v
at omi D&tkoyr doocmtug z2 ke vz rdik&luT vpoad 2ckeolv® cch® Ir cae
trubice. VI h o dMMQTA j e vy (gg? odol nost vTli interf

dynami ckl rozsah [RA!l i braln2ch z8vislost?

1223 Pl azmov 1 a tiaektickosb a rdu@®BD)

Pl azmov Il adielkekmickauS8trd r®r ®u ( DBD), jket eafl o nsiez
skl §8d§8 ze dvou elektrod oddRlenTch od sebe
Naelektrody je vl o gveynsoo k ® st S2d&w® map dte2 k vytvoSen
plazmatuo n2 z k® e ndkea gt dprpWsjkit ent@umi ez aci [RIPkav ® s pe

15



123 Optickl syst®m

Proizolacig2 Sky spektr&8ln2ho intemoahrmuomsytowrd:?
Monochrom8tor je vybaven disperObwkenge prvkem
kombinovg&no uspoS&dN®&nf?d astBihelploasgmSaml m de:
je fot¥Ag8sopr|ebiopu bude poj@tn8no v kapito

13 Atomovs8 fluorescen|n? spektrometrie

PS2buznoWASiest omows f |l uor es c(ARB).RriAcips pektr o
t ® 0 met odyp Gev ezdad no2gemz onrak u dexpl yao® “6kel
atohd Vvy@mgeér ghe tstavic ik ®zne p ® mo ¢ 2 p rzdrojp & r§ri2ema
NE§sleduje deexcitace a 2vykt§sSre®2j d|l ocbaeakteae
danT [p0r25,26]k

Il nstrumentace v AFS je obdobn8 jako u AA
jezpravidlapr ov§dhRNna kol mo ke zdroji z8Sen2. Zdr ¢
vibojkakat dddawu vIibojky s v yxseonkoonuo vz8§8 S2T,b ob ek
nebopS2 padrnBl. | asery

RozI|ligujeme dva zeSkllngdsrdtc,h b @ Pyt of Iruearoensacn
anerezonanl| nz. O r ezonagmSl2m2a dffl, u dree sfcleunocrie ssce
m8 stejnou vinovou d®I ku jako excitaln?z z8§!
na pS2mou | §rovou fl| ueolrelstcrearci yr &az ,zseNte xrca
a d8l e na postupnou fluorescenci, pSi nz2g
vygg2ch energeticklch stav]T a pot® ke dvol
nez8§Sivli pSechod v dTsledkescseB8lyek pSechdd:
typem je tzv. anti-Stokesova fluorescence, kdyf | uor escen|l n2 z8Sen? m§
d®l ku neg excitovan® z§SHMS]. vliivem dodan® t

16



1.3.1 Atomizace

NejlasthDjg2mi at oMASE®Y 6| y\MOF,OBH2FGA NT mi v
at omi MBE oa .DBD | i g poylsykapiobed/2. 201p12.D.3. i

1.3.1.1 AF| angass hi alt dfini FI&ES)o r

FI GS atomi z§8tor byl speci §lsned onawprgaewme ml
model konstrukce MDF, vn 2 gdg eosy vertik8ln2 trubice na
kapil §8ra pSiwoBrd.Nj B892 Nayskéhkci( wapik®nvy hec
mi kropl am2nek. Tento mi kroplam2nek je od
chr §nrDnudem st2nic2ho argonu. St2znic2 jedni

dvou okrug?2 a vytvsgS2 | amin[grf2 tok argonu

Vel kT vliiv na <citlivost F§ks8, avtbpdhELzE&ho:
kapil §tvyerotdk S8shheh n @p t T tabisd @IgyemT.

(%nptickf paprsek‘©7
OH

OH
ch

s = stinici proud Ar

kapilara

H., Ar el H, Ar el

hydridy hydridy “fl]
L |
D:
(a) (b)

Obr.3:a-mi ni atur n?2 diiAff hzanghe-s hli &melrm, ab-pmzp8bemc?2 OH
vigkayz@8Bl enost kapt kBBinedd®Bbvuhioea2lupraveno
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1.3.2 Opti c kT adetgktot ®m

ObecnhN mohowSddtroARS rozdhNl eny na di s
Di sper zn? syst®m obvykle obsahuje monochro
| 8ry o dan® vIinov® d®l ce. Diisrpoekr&mm 2 r oszyssat h®
vinovich d®l ek za polugwvt2UVeEé Nt Si volbclhast ot o n
kombinuje se spojitlim zdrvglekm® zz8tSrest2y.  iNmet

fluorescenln2ho z8Sen2 [Bi prTchodu monochr

V nedisperzn2m syst®muPnehd ¢pgudgh®mNBowd
pouydj§8r ov® zdaprg dimncElS@nast n2ched p$eSkndet ekt
zaSavhodni ent er f erTeemnl np?r ofpiolutgrt 2 pouze urlitT r

propustnost? z8Sen2 v $8du des?2tek procent

Nedi sper zn? sysd®mhomobBouonamlit vhae ovlivnhn
balastn2zm z8§8§Sen2m (zW m®mnlaa svtea ) ¥ mSea@ tsdbrl 1’z z k
pS2tomnost?2 spefRd.r§l n2ch interferenc?

Il nterferen| n2 filtry jsou zalogen® na
pouze | 8st monochromati ck®ho svDtyjsouze sSpoj
propustnost filtru a spektr8&8ln2 polog?2Ska (
z dielektrick® a kovov® polopropustn® vrst\
je polovina vlinov® d®I ky, pro kemyopedgtehD fi
antireflexn2 vrstvou, kter8 zabraRuje vytvesE

skle filtru [29,30].

Fl uor esceny B¢ gdzeftdaekno?v §ineo pomoc?2 foton§sokt
evakuovanou baRkou, vhodnhD um2stnNDnou fotol
NejvDtg2 z8porn® naphDt?2 je viogeno na foto

smRDrem Kk anodD. Fot on 8os orbT 42 re® nrochmsua hbyl tv |cniot
(UV |Vl IVobl ast) podle zvolen®ho materi 81l i
(kSemen, UV sklo, sklo). Princip fotong8so

fotokatodwuvdboPRBzZ2 ekektronT, rkc&li® psobemue
dopadaj?2 na soustavu d-¥3hakit e(rbiTcvh§ jjsiocuh vnyer]

tzZvw.sekund8r n?z el ektrony. Ty j sou opNt uryec
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Zposl edn? dynody jsou el ealktdgr ojney oudsenblPrrn8n yv
zes? | e oub [14p18].

14 Techni ky generpmpes8§n2 tRNRDkavich s

Gener oWEa¥ T chVS@®lecjiée hojnhD vyug2vanou m
stopovich a ul pSastaeeow dlcmreRTk pSeveden:
do f8ze plyvB@&veTaswhlrmihkpe vdpaPtr ©2 csh anowven2 rt
tzv.hydr i dot vD(AsnHi, GdSh,Be, SnkTe). Dnes je vgak mogn® ¢

rTznTmi pS2stupy i dviddiadwa® gdapbcipsSeez hodrciec hn
nNDkterTch nekovovichGepevhV&nad ,t Bkagvi&lh, sP)
separaci anal ytu z mateéi ¢ce anzpokt us doy sek @
k n2 mlelzidmt ekce. P oedukce analytp Tzestechniky gener ov 8n?2

rozdDlit naV&8G)emielk®k t(radEBG)e ma c k ®t ¢/8Le mi c k ®
[11,31134].

141 Chemi ck® generov§gn?

Nej |l ast Dji v yguegnZevr gory 88 oth @ enh T ik K&al-YSEShae r ov § n 2
nej |l astnDji generovan®. Kt Dk@esv®e demec i @n ajl syd w
doch§gz?2 za pomoci reduk|l n2ho | inidla tetr

mi ner 81 n@n &jylggssteMjyiny chl byowv q¥8,6kov ®n

HydrolTza reduk!| n2ho |2nindvrdcema (1.J.-B4), pops §n a
upraveno z [37]:

BHs + H* + H,0 © H,0-BH; + H, (1.1)
H,0-BH3 + H,0 © H,0-BH,0H + H, (1.2)
H,0-BH,OH + H,0 © H,0-BH(OH); + H, (1.3)
H,0-BH(OH), + H,0 © B(OH); + H,0 + H, (1.4)
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BNDhem procesu hydrol Tzy redukl| n2ho | i n
hydridobori t a n dkwolncpH e x T, kt er ® mo lmlgemvag etczchmm yh o e a
redukovat. Mechanismusgener ovgn2 je z8visll na slogen?

modifikovat reakci analytu s tetrahydridoboritanem [38,39].

VihodoWS®Hje rychl 8 kinetika reakce, V)
mognost pougi t? pro specimkipmsd amian d zeu,. pNreo.
tetrahydridoboritan nen?z2 |, la nedblolgat r8ztoku v e vy

tetrahydridoboritanu. Proto | e pot Seba | e
zamragen®mo s$staalbi |l i zaciser po gdgokidsBchnhir olzit ok T
dr as[40]. nT

142 El ektrochemick® generovgn?

Elektrochemick® gener-¥8S@n2vymgavicel shte
proudu k redukci anal ytu v prost Sed? vel m
el ektrochemick® cel e, kter8 se skl &8dg§8 =z an
| asto od sebe oddDleny polopropustnou memt
di f Yaze analytu z roztoku kyseliny na povr
hydridotvaun®hSeenpsem ng§boje z kat ody na @
krokem je desorpce hydridu analytuzk at ody a jlkapaluw® | mPné a&o p
El ektrody jsou voleny tak,pSatsyp2lwal yj &j ichlen
el ektrochemi cid sk yrtecavkacl2ym cao mogn 8§ nej vygag?
t Dkav® s\heocdinel m materi 8l em anody je inertn:
mTge bl tl iolpvo.aNteividl eh 0 dWSG EjCe nutnost %dr gby poc
Vihodpopugé¢egener pwz&n|2ilspih om? h&r 8§l n2ch kyseli
pougietd2uk | n2 hao hlyidnriodxliad u , kter® jsou obvykl
kontaminace [36,41,42].

143 Fotochemick® generov_8n?

PSi fotochemi cN&Nd gem&Ez20viBnt ed Pk ci anal
UV z8§Sen2? v prostSed?2 n2zkomolekul 8rn2 or

okyselinu mraven| 2, Mechawosmbs peoapromgmdun
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uspokojivhD vysvDiDtlen, ale mSedpok§BUEksépt
organick® kyseliny. Vznikaj?2 voln® radik?§8I)
tvorby tRNKMaez® bpaevARSGY ipmttdsynP jako -pro tec
VSG, e generovs&n2 prob2h8§ zodgrmoa zwel rlaznld chn
riziko kontaminace. Soul asnhD | ze touto technikou genete
vdDt g2ho rozsahu prvkT (hydridotvorn® prvky,
technikou CH-VSG [ ednoduge generovat nej keou. Nev
generovsg8§n?2 je velice gpatn8 odolnost VvTIi [
| i pouze jejich ani d4a46]. (dusi |l nany, c¢chlorid

1.5 Us p o S §gde§nne?r §t or u

VSG mTtgpeovedenb vd §vkov ®m | i prTtokov®m uspo
metody | ze rozdDI it dl e zpTsobu d8vkov§gn?
anallzy (FIA) a na metody kodAitiemuglom2 spuTts
prTtokovich syst[@mu je separ §tor f §z?

151 Pr Ttokov8 injekln2 anallza

PrTtokovg injek]|mna&l oagnednBal k ma § rFfl Ama@ qj&ek u
gest®PleSv knbovvantldé do proudu r eabkr]l.n24n)o. mBRA i am?(c
sreduk|l n2zm | inidlem vznikaj? v reak|n2 <c2vec
pSivedeny do separ§torutvau®24u. VVyhedmic a gz
parametrem je pl o¢hsdid9)ebo vigka sign8§lu

Vzorek
Nosny plyn _ o
)\ | Separator tazi
Realéni mediom P, / /\/\/ y Atomizator
Reduléni ¢imdlo

Peristaltické ¢erpadlo Real¢ni civka
Peristaltické erpadlo

Odpad

Obr.&Sch®ma generiglAoru hydridT
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152 Konti nugl n? prTtokovs8 anallza

Kontinu8ln2 prCFA)okeovd&naanyatliTczka8 met oda,
vzoretk d §vkovg8n skrkensetmamvudImalse e pakl mm do
gener(@t®Hr uPo sm2chg8n2 s redullak] m2Dkcadwd®&lem
specie, kter® jsou nosnl m pNyhodmoajens @ Svlvelkdany
ust 8l en®HB0p sign8l u

Nosny plyn

L Separator fazi
Redukeni emidlo

Vzorek O\ /\/\/ | [] » Atomizator

Peristaltické ¢erpadlo Reak¢ni civka
Penistaltickeé ferpadlo

Odpad

Obr.5:Sch®ma gener@FA0oru hydridT

153 D§vkov® UuspoS8§d§gn?

V. tomto uspoS§d&n3dav@em @mjadmu d§vkelv@m
gener 8tor u, kterl z8roveR pln2z | funkci s e
skl enlDng8 nebo pnliacsktionv & nne8md, 0 bdao sk tker ® j e per
nebo injek]n? srtoSz2t koakl ko el dbdlapkg iDvdhdee®n| mTige bt
pSivs§dnNn proud nosn®ho plynu pro urychl en?
doch&8z2 wuvnitS ng§doby gener8§toru, vznikI §

atomi z8toru. VIislednill7a8znam je ve formhD p?
154 Separ 8tor f §8z?2

Samostatnl separ 8tor f8z2 je dTJlegitou
gener 8tor T. Separ 8§t or f 8§tzI?k ajvel céha Spreech 2 s ldo
kapal n® Sepae 8§tory dhRl2me do tS2 skupin na
separ §tory membr §nov®. Nejv2ce vyug2vanl | e
principu sifonu. Skl 8d8 se z U trubice, do
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vgdyou@mgitikapmjlémy. Plyn odch8z2 do at omi
druhT m ramenf@mdlsd]lo odpadu

Separ8§tory s nucenlim odtahem eliminuj?2 o
avgak vygaduj ? zapojen?2 hdalsdg?2 hood plagmup abdyl aml
spr8vnihDs stadiinast 2 pS2toku roztoku, aby by
atomi z8tor u. Me mbr 8nov® separ 8§tory jsou VvVyl
skrze kterou, ade f kbtr@8m$?20 np k § n fre akd rn dod mN s i
at omi pH.t or u
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2.EXPERI MENTCLNGE LCST

21 Pougheéem k8l ie
Dei oni zovan§ vida 06261808 Wmtrex Ultrapur

Kyselina chlorovod?2kovs8 37 %, p.a., Mer c¢c k, N
Tetrahydridoborit SigmaAlodimiigch peNBreclOd %,
Hydr oxid drasel aNer ,p.LaR , pevnl, Lach

St andardn?2 roztok bi $mstantard pro BAS,Signda@®@rzh. N 4 mg
TraceCERT, Gvicarsko.

CertifikovanT i ®rdceeterrentsimwiater (@@43f)eNatiorill Institute
of Standards and Technology, USA.

Argon | istoty 99, 9%w6d2k ISilADgt Wwrah,a95 LR, S|
kysl 2k |istoty 99,998 %, SI AD, Praha, L R

22 PS2prava reagenci 2

Reak| m@imenn byla kyselina chlorovod2kov§
pokudnen2? uvedeno i nak.t GeEISu kvD5¥(mévidiorttk i d 1 em b
tetrahydridoboritanu sodn®ho v 0, 4% roztoku
z 1 g tetrahydriddlomi thymu osodon®hlo aaeBn®mo
objem200cm®*d ei oni zovanou vodou. N8§sl ednD byl ro
membr §novI] filtr (Whatman, Vel k8 Britgnie)
uchovg8vsgn ve aznprSaezde nk@ ¢gfdoirnmmN.Sen2 m byl rozm

Ze standar dn kohcentraci b0@0tmgdmib Bliy op Si praveny z
roztoky o koncentraci 1 mg dm™ | i 10 *mMg dom kyselinhD chloro
koncentracilmoldm® kter ® byly kagdli den pougdgity pr
pro experimenty sHG-AAS | -AFSH G
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23 Pou®ipS2stroje

2.3.1 AAS

Byl vyugit at omov I a b s o+Elpdr 808 (Peskm-Ellkndr,r o me t r

NDmex KKoor ek ce pozad? nebyl a pougita. Jako
bezel ektrodovs§ vibojkaEIBrierEDLWS®Y stnearp §2 e (i &
zdrojem proudem 400 mA . Pro mRSen? byla zvolena viIno:
spektr 8l nghnm i ntervalu

2.3.2 AFS

Byl poatg¢dmadwnl fluorescenln2 spektrometr

prvkov® anallzy BDstav][b.ankdkd izkr® jc hz8§$ en 2A\
t atb8egz el ektrodovs§ vibojka-EBmerEDLUSA)St amp ]
extern2zm zdroj em. Pokud nen? uvedeno |jina
400mA. Nap&8jec2 proud pro viboj kHhz.byOptpiudkinh
paprsek z vibojky byl zaost Sen nad atomiz!
(pl ankonwrekmBrmuw X5 ohni skovounmvzad8hé@&slosdAD
bi konvexn?2 | ol khmsotonipsrkTonvfbruu v2z2d 81 enost 2 45
Asoblairndfi foton8§sobilovli detekt e30nmyyH 1922
Perkin-El mer Optoel ect rodminEds,0obUSAD.yl PSend st Dn i
22263nm s ¢g2Skou p2ku v polovinhD vigky p2ku

vt ®t ot ps§oivan®@9BEN 12t0r yWNnbly®@ @r2ii, 112 26 A 03 B, 1

Pro zaostSen2? fluorescen|ln2ho z8Sen2? do f ot

(s pozitkem2m mdmiskovom) vzBg§NDemosts2 c2bnky

kovovli pl2gek, um2sthDnl na st2nic?2 jednot
odst 2nrelng2d opar”r @i t n2 ho z8§Sen?2 z EDL viboj |l
fluorescen|l n2ho spektrometru je na obr. 6 .
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#—— | ZDROJ NAPETI | KONTROLNI

JEDNOTKA
ZDRO)
ZARENI
L ZESILOVAC
PLANKONVEXN] COCKA—=——
BIKOMWVEXMNI COCEA -—hﬂ
= o e INTERFERENCNI FILTR T
STiNicl PLIEK i

o
ATﬂMlzimR@ DD [|I FOTONASOBIC
KOMKAV-KOMVEXN]
/' cofKy V \

HG IRIS CLONKA

VYHODNOCOVACI
ZARIZENI

Obr.6:Sch®ma atomov®ho fluorescen| n2zho spe

24 Gener 8tor hydridT

Poudr govg§n2 fkrofhtsdkantjnedcrmot |l i vich plynT b
prTtokomRry od firmy Omega (OmegRarmeEngi neer
(Cole-Parmer, USA). D81 e a \yugla tperistaltick§ | e r @ &Reglo Digital
(1 SMATEC, Gvicarsko) a ¢e5t(IDEXeHedltndnd d §v k oV
Science, USA)sd §vkovac?2 smyl kouTpgomgesgruhddiclmka (|
Gvicarsko) pro |erpg8n2 roztoku redukl|l n2ho
vnitSn2 pr TmDr pol 6dp §me, Kyade || ikmay | acihtv Sonr2o v o d
pr Tm@mm. Visledn§8 prTtokov§ rychl ds8]lt byl a
zvolenad cm®*minpr o kysel i nu c¢hcmbmndprod 2 kedwlul m2 1], i2n
Vegker ® ostatn? hadil ky v gener 8toru hydr.]
pr TmDrmnmProfran s por t pl ynpnoRu ghi &dyie| kbyy ltyak ® z t e
vnitSnzm pmmhNoemddDBen? kapaln® a plynn®
separ §tor f8§z2 s nbome®Mi m odtahem o objemu

Sch®ma pougit®ho gener8toru je zn8zor nhi

byl | er p8uwklrm2zh o k| irreidd|l a tetrahydri doborite
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kyseliny chlorovod2kov® pSes rstak? ky2| key?2 v k u
nas§t standar dn? roztok analytu v prostSe
smylakyd8vkov§gnr edaok | mr2chwod um®di a gesticestnlm
Pokud nen2 vislovnhD uvedeno jinak, ke sm2cl
a nad§8§vkovan®ho vzor ku dom@bbemuw,08rne®akPBéd c2 v
separ 8§tor f &§z2 nb argpn (KPdnv}EdHIDdd Nl en§ kapal n§
peristaltickIim |erpadlem otdy8dBna §do obgp§y
un§geny proudem nosn®ho pl ynplyngpeo tsSepbarr T8mio r
pro udr germ2 opni @rBd roe eRcSHper{mentech s AIAS to by) pouze

argon (Afpamen) , Z at 2 mc OArMmen AESdMdCcbahT spgen)vod2 kem (H

VZOREK SEPARATOR FAZI
Hel m’ 0 » ATOMIZATOR
w:y ARGON
e b o GENERATOR
NaBH, v 0.4% kon m
QoY
PLAMENOVE

PERISTALTICKA CERPADLA

REAKENI CivKkA PLYNY

ODPAD
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Obr.7:.Sch®ma gener 8toru hydridT pro AAS

25 Atomi z8tory

Pro atomizaci hydridT byly pougity MDF
sest8vaj2 z vertiwkrmgiltnSnz2knSeprehmI®r e¢nmmb i mm &
PS2vodn2m ramenem v(nd®@ISna2 3p5 Temiu &0 maent omi z
zavs8§dhDny hsypdorliedlenn asnal yt uSph®mg BDBopeazwebd
naobr.8 VAASje Vv zdS8rezemommRrajemverti k8lams?2pommdédbi ce
okrajempapr sku definovg8§na jako pozorovac? vigl
jako vzalthloemadshto okr aj e dovsetrSteidku§ | mpt itcrkuBbhioc e
(obr.8). MDF p o UAAS bbkahova | nav2c VS tohfhen) Pr kteod? ks el
nach8zel zespodu vertik8ln2 trubice atomi z§
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1 = -.,:

I

Obr.&Sch®ma MDF, pSeaizato a upraveno
1-pS2vodnpr o ams 7 vhyddiderpanajytn,2-pozorovac? vigka ( OH
3-optickl paprsek

Ve spojen2 s AFS byl kromhD MDF pougit a
j ako MDF. Ten oprodvowWDEN DIbsvachw j £t 2jreigazD | e
pro kysl 2 kosewmx gt Brgoabdv t O0bi K&Semenng§ kapil §
pr TmBDr 0,53 mm a d ®inekikoncdnbkba pm et/Smvged § i krBd nt?
trubice je defi nov ¥(CB®)ajydakastavenanaBmimepokads t kapi |
nen2? uvedlenFol GSi naatkomi z8t oru je OH definov§8n
kapi |l §8ry do st Se o 9oNatvieckK @k | paprigkubi € i b
dvoukan8§l ov§ st 2 5610 Njmad rkatnk€d yz brgd s almivni t S
pSi ved®okl prTtok argonu. Argon zav§dnPDnl d
byl oznalkiwn jJdakonMj g2 hurk amSd di 7 alk®dt kAem mnD S
vgdy pot Seba aparaturu FI GS nahS§t di f Yaz
30 minut [21].
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Pozice obou atomiz8torT v AAS

[ AFS by
optick®ho paprsku z EDL vibojky

proch8zel o

6
~
- —_—— 4
3
1 »
R

2

Obr.9Sch®ma FI GS, p9dyzato a

1-pS2vodnpr o app8 tyuhgbdidemanalytu, 2-p S2 vod
kapil-pSayod vnitSn2zho a

od WViet ¢ irubiCDY 6 -pozoro v a c 2

upraveno

kkyS$d rAekrun § 3

vnibirWg2hdl eomroutduk snceeaikee
vi gapt ( OK) , paprsek
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26 Zpracovgn2 namhRSenlch dat

26.1 Zpracovs8n2 sign8lu a software

Anal ogovl signgl z -ARASersp2&3romeltenl Peré
byl pomoc2 A/ D pSevodn2ku zdigitalizov§gn,
t xt souborT. V programu MicrosoftE Excel 2
provedenaintegrac e j ednot !l i vich mnNSen2. Pro vyhodno
vihradnhD pougita plocha p2ku.

Sign8ly z AFS byly zaznamen8ny pomoc?2 sc
Diram, Lesk§ republika). VIislednl sign8l de
naphRt2z vkl 8dan® na foton8sobi |l ( PMT) pr o z
pr8ci bylo 1300 nebo 1400 V. Pro srovn8n?2
PMT byly zmhRSen® sign§ly vydRleny pS2sl ug
pSevedeingn&la odpov2daj2c2 minim8ln2wWu napht
byl 0,03512 a pro 1400V by | 0,10723. Jeli kog nap8jec?
modul ov8§n (40 Hz), bylo mogn® z8roveR kont
zapnut® a vypnudie® tehBbmj cteDcht o ho ®m®S si g
identick®m | ase byl a pirow®demsaa ekkomiezk&teo rrua
ki ntenzithD fluorégeemmyn2hloog&s@n2 §hylyamy si g
exportovgny do pr celg20lé (icrosdftiCorporatiwn WSA)EKdeE x ¢
byl vy i vyhodnoceny. Pro vyhodnocen2 anal yt.i
Naobr.10j e zobrazen uk8zkoARS z&zMBM athDESmin2 § tso rHe

Dopl Rkovim parametrem bylyl mB&:®n ssopgtié&b w 1
zapnut ®m gener 8toru a jedn8 se tedy o sign
z2sk8no 400 hodnot (pSi vzor kowiahch¥yla frekve
vypol2t8&na smRrodatn§§omtdeahpSRaad®y gpEko byl
nad8vkovan®hoktsara;yrdhyda vyho220idnetr5s) j ako p
kol em maxi ma gniSdw kb y |l urlen n@&KagkpomBrkupr
z50pakovgn2 a prTmRrem smNRrodatnich odchyl e
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0,5

Ry

AR

t[s]

Obr.10: Uk § z ka&8wzin am H®AF8ETMDFs j ako atomi z§torem

c¢(Bi) =1ngcm'®.

Visledek v2ceparametrov® anallzy dat | e
pl ochy, kter§8 je zn8zornhDn§ vrstevnicovIim
odezvov® plochy, bylo nutn® pSev®st visledl
kdy vsimopman2byla zvolena tak, ge nepokrTvaj:
prvky matice dopol 2 t2@hnetodpurRenkpClcnene m Or i gi nPr o

262 Statistick® vyhodnocen?2 visledkT

Vgechny namhRSen® visledky Vv r 8&§mci t ®t ¢
me d iIN§ mRDrodatng odchyl ka, pokud nen? uveden
seSazenich hodnot podle velikostx. Sprost Se
vyloulen2m odlehlTc-Di honlmwa poesti e Deamoda

medi §ny ploc® ®Bs&lTkpwy zm§FbovRuj2 smRrodatn®
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PSesnost visledkT je dgnasd hdcdreat§ouj es mh§g
vztahem (2.1.), kdexj € namnNSen€®mo pdrojBeh dPovl eit mNSen?2 .

i Q —B w o (2.1)
Vevztahu(2.1)op Sedst avuj e aritmetickl prTmRr, kte
of £Bhpla (22)
DeanrdlivxonTv -2eSt) (Re3.jednoduchl test p

hodnot, kdeRj e var i akjné mejzpWdgte jhmidh®2 anamNSen§ |

Y ow 2.3)

0 e (2.4)

0 — (2.5)
Opakovatelnost, vyj8dSen§s)r,eluartliujne psSwelksr

mNSen2 metody za& es td§8linlac hv zptcachne2m e(k2 . 6 ) .
i - (2.6.)

Mez detekce (LOD) je definov8na Jjako ho
statisticky viznamnhD odlignT o dsdagyemu, a j
smDNDrodatn8 odchyl ka sign8lu slep®ho pokusu
hodnot paraleln 2 ho mNSe&n2, cd t kdeos3enmgetsondlyr,niwvcy?j &rdo

regresezp S2 mky kalibraln2 z8vislosti

TNV, (2.7)
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Mez stanovitelnost.i (LOQ) je definové8na
kter§8 mTge bIisnesdéshaspr@pmog®iastvanavemal

000 —— (2.8.)
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3 VhSLEDKY A DI SKUZE

V t®to pr 8ci byl vy nej prve optdanal i zov &
zkoum8ny parametry ovlivRuj 2 c2expaiteatyrss z ac i %
AFS byly pougndlyezen® opti m8l n?2 podm2nky gene.l
optimali zace optick® cesty AFS spektrometr
ovlivRuj2cMDFRatamFlz@G%isvc2lem meddsdgeérkceo

stanovitelnosti.

3.1 HG-AAS s MDF
MDF byl pougit j ako atPoAS z@etoe k chrlydk v Tlui

robustnost. a nz2zk=®mu gumu. Kv Tl i t omu b
generovsgn?z. D8l e byl zkoum8n viiv jednotl
Obean8N u MDF vel kT wvIiiv na citlivost OH, ce
ve smbDsi . Ar gon byl do 4gne)se §:8 tzoar us eppSairvss dol.
(Arplamen) - Pr it kpiroAr opti mali zaci podm2nek gel
100cm®*mint.Proex per i menty zablTvaj2c?2 se MDPti mali z

byl tento pr Temdkinh.snPgen vageac hSn@ya bd wme 2 ice nst ¢
optimali zac?2 podm?2 nebky | g epnoeurgoivt8 ns?t aan daatr cdmmi2 z ar

koncentraci 200 ng cm.

311 Podm2 nggnerovsg8§n?2 Dbismutanu

Nej prve byl y ovhSov§gny pSevzat ® optim
generRBMB3IOpti mali zace koncentrace kyseliny
na obr. 11. Jako optimg&ln2 bynbldn®zvDé enjge kohhakmnit r
zSej m®, g e konpeSraci tetrav oy @mi®d ob or i t & m/v) §geo d n ®h o
BiH;4] i nnND generov8n v girok®eml ooag@tiuk kw® ce
4moldm®. Na obr. 12 j e zobrazena z8vislost pl ochy
tetrahydridoboritanu sO0gddomhwo) kyerdxibgl dmo:

Od hodnoty 05% z8 vi s | os't S rostouc? koncentrac? S
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rTznTch koncentrac?2 tetrahydridoboritanu sc
je transportovg&§no do MDF MaF. VWoluhetickybyld i v Rov at
zmNSennoapSGeSliacdkoncentraci 0,5 % vzni k8 roz
sodn®ho meaen’ mn'2| gnn®&hoa vpSlizkkkoncentraci 3
pSi bl icmid'plOy nn®hovnesdekdw j 2 c2 m Aesx praurl iomemtfiu
vliiv rTzn®ho mnogstv?2 vod2ku vznikaj?2c2ho |
pozorovanl sign8l t akimen (§d€00dnymin’do20@gntmny §n pr Tt
a pro generovsg§n?2 byl pougit OAG%doohbdkot g

200cm®* min'*by |l a obdr gena konstantn2 z8§vislost pl

cog znamens§g, ge r Tzn® rmzkladg tetralwd@ridoberitadu2 k u v z n
nem8s kwet el nosti vIiv2anagez §tve rstl @ sm2 rnmal omb§r. T
skutelnh d&n zvigen2m %% innosti generovegn:

koncentr acemi 0,5 % a 3 % kpoonuoznei ck ®mSi il iedn
zdTvodu o nirg g2tk a kont ami nace nads§8l e poug?

tetrahydridoboritanu sodn®ho

2,00

PA[s]

1,50 F

1,00 |

0,50

0,00 L
0 1 2 3 4 5 6 7

cHCI[mol dm?]

Obr.11:Z8vi sl ostnpl bohgept kaci kyseliny chl or

c(Bi)=200ngem'®,¢(NaBH,) = 0,5 %, c¢c(KOH) =730,4 %, V (c
F(Arg e n e }55109,cm® min™, F(H, piamen) = 100 cm® min™, OH= 0 mm.
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PA[s]

15

05

0 1 2 3 4

cNaBH [%]

Obr.122Z8vi sl ost napohcentabite t pZathy dr i dob.ori tanu so
¢(Bi)=200ngcem'®, ¢(HCl)=1moldm®, ¢ ( KOH) = 0,4 %, V (c2vky)
F(Arg e ne) 3409 cm® min™, F(H; pamen) = 100 cm® min™, OH= 0 mm.

D8l e byla optimalizov8na d®l ka a tedy i
c2vky o d®l k§ch 10, 30, 60 a 100 % m (o o
Zez8vislosBjenpatobm®, 1de objem reak] n?2 C2 vk
jelikog bylo z2sk8&8no plat - v cel ®m rozsahu
opti mé&j kd2awlggd o d®l ce 10 c¢cm a objemu 0,08 ¢
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1,6

141 @ ® ¢ ¢

12

PA[s]

0.8

0,6

04

0.2 f

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
Vcm?]

Obr. 13: Vlivobjemur ea k| n2 c2 vky.
¢(Bi) = 200 ng cm' 3, c(NaBH,) = 0,5 %, c(HCI) = 1 mol dm?, c(KOH) = 0,4 %,
F(Arg e ne) 3499 cm® min™, F(Hy pamen) = 100 cm® min™, OH= 0 mm.

Zvol en® optim8ln2 podm2nky generovg8n2 h

vhn8sl eduj2c?2ch | §stab.&h pr8ce, jsou shrnuty

Tab.l: Opti m8l n2 podm2nky a@generov8n?2 hydridT bi smu

Koncentrace HCI 1 mol dm™
Koncentrace NaBH, 0,5%

Koncentrace KOH 0,4 %
Objem rcéwk| n? 0,08 cm®

312 Podm2nky atomizace v MDF
3121 VIiv vod?Kku

Vod2 kMOFe pvotzSaepbS8al ekn2 a IOp$é mB8dlpea meome2 ku
vplamenubylah | e d 8&arka ge Dbyl s 0 Udp@esaARmmpd$ing dol nTit o k
za separ 8tor f§8z2,. Po celou dobu experi men
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pSi vigcdDnpl ynT docm®™idE a/Ttsd exddthd c.edokrold T pr Tt c
obsahuj e t ak® nezanedbatel n® romkladug s t v 2
tetrahydridoboritanu F(Hz g e n e mslSem® min™). P r Tt @cky e ¥lizyolen 50cm’min®

Ze z2n%win®l o0s4mT (heameo bkanslt atovat, ge se sni
roste sign§l. Nejvygg2 sign§l 5tcy’lminhaa mnSen
cel mopwr®t ok u 25@cmbymnd,u cog odpov2d§nipfogtcrhu 1
pr Ttoc2chylvodgak pkbdmen dostatelnhD stabiln

sohl edem na dal g2 experimenty vyb3x8n jako o

14

PA[S]

06

04

0,2

O 1 1 1 1
20 70 120 170 220

F(H os¢ Jlegimin?]

Obr.14:Z8vi sl ost plkob&by ®pw¥opdn2Tkhua kzua konspaftoRbho ce
p | y(@0qcm® min™).
¢(Bi) =200 ng cm'®, OH = 0 mm, F(Arg e n ¢} 5 5@ £m® min™,
F(Arpiamen)= 300 - F(Arg e n e } s (2 plamen) - F(H2gene)-st or

3122 VIiv celkov®ha poFookuaptyniTgky

D8l e byl vygetSovs&n vliiv pozoplowmE2zalgl
konstantn2ho pomIBrMdDSend? ko | @ earrgporew elnio v
prTtoku pl yhmin?' dods002@min’e mNi g2 hodnota pr Tt
zahrnuta kvTlIli nestabilitn MDF pSi takto
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obr.15 j e patrn®, ge nejvygg?2ho signsglu byl o
300cm*minta OH rovno O mm. D&§le je zSejm®, ¢
prTtokem iy@gm&l pklTeao&k.y ul MBE2s1iDné wpTndlij :
pSed mol ekLUtBem2makyg zkr acypjo2zojr@jviant®md otby e
pl amene, | 2mg doch8z2 k poklesu sign8lu. Op
OH byla zvolena 300 cm®*mintaOmm. Opti m§l n2 podm2nky ator
VMDFsdet ekc?2 AAS thbs2o0u uvedeny v

T
s
a
15}
1
0,5 |
——300 ml —— 400 ml
—A— 500 ml —&— 600 ml
O L
0 1 2 3 4 5

OH[mm]

Obr.15: Z8vi sl ost plochy p2ku na pozorovac2 VI gc:
¢(Bi) =200 ng cm'®, F(Arg e n ¢} 5 5@ em® min™.

Tab.2Vybramt® m8l n2 podm2nky atomizace bismutanu \

F(Arc e Qv T 225 ¢cm® min?
F(H2c et v T 75 cm® min?
OH 0 mm

sl ogen ze BArP-ye)PaQEM 0k TaF(Arpame) = 175 cm® min!
sl ogen ze dvgsmepsiasmioninT aF(H, k- 60 cm® min'?
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313 Anal yti ck® cHGAASGKMDET i st i ky

PSi optim8ln2ch podm2nk8ch generovg§n? a
z8vislost, stanoveny LOD a LOQ a lopak.ovat el
Opakovatel nost byl a stanovena opakove
roztoku (15x) o koncentraci 200 ng cm'®. Kal i bral n26)z wilsal olsitn e(8a
vi ozsahu ko-ndb0agcm'f.acl¥ Wygg2ch ko rmra&kmtnvaen? d
kal i bzr8viins?l ost i, prot agcm o/ gi thao dmrod a v YBH®Od

smhDrnice kalibraln2 z8vislosti

Tab. 3: Z 2 s kmeza detekce a stanovitelnosti a opakovatelnost pro HG-AAS s MDF.

MDF
LOD [ng cm™] 20
LOQ [ng cm™®] 67
s, [%] 3,6

10

PA[s]

0 200 400 600 800 1000

c[ng cmd]
Obr.16:Kal i br al n2 HezMA8iMDF.ost pr o
c(Bi) = 50; 100; 200; 400; 800 ng cm'®,
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3.2 HG-AFSs MDF

Pro optimalizaci MDFRM NEKGSAt AFRbyy/p O ¢ e B2
pSevzaty podm2nky gener AAS (kaitolaodlMSRrO ® expe
experi menty byl poug2vsgn st anlhgmd@ptotipr acovn
experi meAS Time st Seba, aby pozorovac?2 vigka
aby nedooéeé&keDolim odwvddPinky§Ban2stdDng§ch at
detek t or u. Proto je obecnhD nutn® poug?vat p a
Pol §teln2 podm2 MBF pr o AF S mbprSheyd epgd elvezha tpyr azc
HG-AFS arsenu [21]. Pt Tt glden byAGOO cm® min™, Arg e n e 89 c@imin®a pr Tt ok

H2p|amen185cm3min'l. Pozorovac?2 vigka byla nastavena
321 Opti mali zace optick® cesty AFS a EDL

Po vlIiogen?2 Bi EDL do | aboratornf vyvinut
nejprve potSeba nastavednopti mEth2komgo eemn
(horizont 81 n?2 pozice atomiz8toru VvTIli EDL
vibojky vTIlci2 |deemt eok tdoorsuaygesn2 co mogn8§ nejvydg
z8§S@anhejni gg2ho pS2splEDkudrrojzothideh®abech S
D8I e byl o t Seba vybrat vhodnT interferen|
smaxi mem propustnosti pr o (18I n2® wimpn o 2 ®2 ,d1® | Rk
2263N 10 nmMl a03@M,1 aby poktghygi wechhyoriesce
bi smut u, 2081 22R8&; 223,1raB06,7 nm [10]. Tak ® by | zkougen pS$S
pougi tRaobr 171 tjrsuau porsaRgitb@stiyay pymbDgn §lmu k
pro jednotldak® o@dtipm8fynttbypbraeavel eimmvou d®I

skterTm bylo jednoznalnhD dogaé@geno nejvygg?2h

DTl egitITm parametrem byl nap8§jec?2 proud

plochy p2ku na nap§8j eSpji2en patorerf@,yggdojsky (o
zaznamen8mA,pSni c4n®?&8n N  ppumdue d&dsganl8dwalk nej vyg

pSi mMAOOZa optim8ln2 hodnotu nap@Aecéd@d jpe ol
i doporul en§8 hodnotneo dpurl oo vtaennltno ntaypps j velck?om kpyr
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1500 r , . . 150
) c
> @
="
< 1200 - |:| PA - 120
B s/n
900 + 490
600 - 60
300 —430
0 l I ; ; l 0
193,2mn$m 202,11 nm 2226 nm 307,1 nm bez filtru
Obr. 17 Sr ovngn?2 dosageniTch acippdmlvrgs § prd ¢ upmh o c hy

jednot !l i v® i nBier hgem eW(AMT)= 10001400 V. v .
+ 180 .
Z s 5
< 0 B-----m | 160

125 | 4 140
105 | { 120
{ 100
85 |
{ 80
I { 60
65 o PA
{ 40
45 r ---®--s/n
{ 20
25 1 1 1 1 O
275 300 325 375 400 425 450
I [mA]

Obr.18:Z8vi s | ppd nolTrhuwy  spit gkru® b § § eEDB Lm wirboaujdk y .
¢(Bi) = 1ngcm'®, OH = 7 mm, U(PMT) = 1400 V, F(Alpjamen) = 600 cm® min™,
F(Algene) 389 em’® min !, F(Hy pamen) = 185 cm® min™; F(Ha g e n e} 3 45 £m® min™.

ost
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322 Podm2nky a&MDOFMi zace

3221 VIiv vod?zku

VIiiv prTtoku vod2ku za konstaptywghho cel
900cm®*mint byl mNSen v rozmemh'. oSt e GpSdjpak®O v
mNSeAAS,s vislednl ,nedokl®wbsphTjektdk® nezan
mnogst v?2 vod2zku vznikaj2c2ho cm® mindzkl adu
Zez?2skan® z8vislosti je zSej m®, ge se snig
c el k opwr@htoookdl?z kem®*nlil5,0 cog pSi cel k®w®min pr Tt ok
odpov2d8 pomRru 1: 5. Tato hodnota pomRDru p
jako optim§ | . n 2

160 300

s/n

140

PAG K *

1 250
120 |

4 200
100 |

80 { 150

60

{ 100
L
40 | —e—PA
______ { 50
20 | &--- s/n ||
0 L L L L 0
0 100 200 300 400 500

FH oslgw’smin’]
Obr.19:Z8vi sl ost plochy p2Zakuwea om®mu pgiTgnosk U g
c¢(Bi) =1 ngcm'®, OH =7 mm, UPMT) = 1300 V, F(Aryc n ¢} 5 89 ¢m* min'?,
I:('A\rplamen) =900 - F(Arg en e) §E(J>_l2 plamen) - F(HZ gen e)- g8tor

3222VIiv cel kop®lyam TpoTopokuac?2 vIigky

Cel kovl prTtok plynT byl optimali zov§8n

argonul : 5. Optimali zace byl a provedena Vv r1ro0zse
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1000 cm®*min®. Pro kagdi cel kovi prTtok plynT by
Zez2skanlch z®vi fkoptajvry(@rrnge sngnsgl u byl o

prTtokm®mfoa0 OH = 6 mm. Se zvyguj2c2mi se
viraznhD kIl esz8 Tssiogpreslo, SceaddInjpenzvolorvbal®mandinE
pl amene. PSi VY §gg2 @h yr plllkhanvel nceh  dp@ oTHE $01ca? ¢ k

fyzick®ho objemu plamene a z8vislost na OH
i je z8vislost dook 06 @ndmink)ofosktlaenst nk o d(nporto  p8o
sign§umukpSi OH = 5 mm u vgech cel kovlich
pokl esem citl iobors.t i20,coa)l e oxkvalzugre2 m §umu. P
jig dochgz?2 k E®dr avz Tonod ekt§eSkedna? r uz, cog vede
i ntenzity poz®&®&deti m8l n&dyodnagupnuyadfibylp v®ho pr
zvoleny 600cm®’minta 7 mm, pSi kterTch byl z2sk§gn
(obr. 21).

PAGK } @

120 |

100 F
SNe

<

60

80

40} —@-500ml —e—600ml
—A—700ml —m—800 ml
20 ' —%—900ml —x—1000 ml

5 6 7 8 9
OHmm]

Obr.200Z28vi sl ost ploclpy TpoKkw md yaod!l kopy®mor ovac
¢(Bi)=1ngcm'*,U (PMT)= 1300 V, F(Arg e n e} $8Q em* min™, F(Hy g e n )} 3 45 £m°> min™.,
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250

s/n

200 f

150 |

100 |

5 [ —-500ml —e—600ml
—4A—700ml —=—800ml
—k—900ml —«1000 ml

5 6 7 8 9
OHmm]

Obr.21:Z8vi sl ost sign8l/gum na cel kov®m pr Tt ok
c(Bi)=1ngcm'®, U (PMT) = 1300V, F(Arg e ne) 389 em’ min™, F(Hz g e ne) 545 £m® min™.

Vtab. 4 jsou sm8§lhnuz ypodmhz akhywanauptDmi zace b
pro AFS.

Tab.4:Opt i m8I| n2 p o dbsmuakuyw MBR so nui eztaeckec 2 AF S.

F(Arc el an v 500 cm3 min’ 1
F(Hac el Dovi 100 cm?® min'?
OH 7 mm

sl ogen ze dvVgHe)pdQ T mik TaF(AhubeT420 cm® min'
sl ogen ze dvyqunepsiasmnioninT aF(Hy fnkn)HE 85 cm® min?
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323 Anal yti ck® cproaHGaAKSsMDR st i ky

PSi optim8ln2ch podm2nk8ch atlobylazace (|
zmNDSena kalibraln2 z8vislost, stanoveny L
uvedeny vt a b . 5. Kalibra)myl az 8viisé 9mesgobr mNDBe
koncentagcfgc®20 Opakovatelnost bylanmtanover

standardn?2ho roztokam®( 15x) o koncentraci 1

Tab. 5: St anoven® naestaneviteldostit acopakoeatelnost pro HG-AFS s
MDF.

MDF
LOD [pg cm™] 2,3
LOQ [pg cm™] 7,7
Sy [%0] 0,5
+ 350
x
3
<
o 300 |
250
200
150
100
50 |

0 02040608 1 12141618 2 2224
¢[ng cm’]

Obr.222Kal i br al n?2 HAFYsIMDF.ost pr o
c(Bi) = 0,049; 0,11; 0,27; 1,14; 2,22 ng cm™, U(PMT) = 1300 V.
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3.3 HG-AFSsFIGS

3.3.1 Podm?2 nk yaceadFtiGRlaz omi z 8t or u

DruhTm atomi z8t or epmo,u gkitte rbly lib-gaskg ki redAd A FaSne

atomi z8tor . Pro tento tiyhégaladatzomiaz §tvédrcue bpyalroce
uMDF z dTvodu jeho konstrukce. vO®pt isk&lnn?2c?
kSemennou trubici, e paSigvosndudn KSe meSnreo ua kv

um2stRhNnou ve vertik8ln2 ose kSemenn® trubi c
tyto zm2nhDn® parametry byly optimali zov§8n)
kapil 8§ry od w%st2 kSemenn® trubice (CD) a ta

Pol 8t el m2 n lpy pro atomizaci vV e FI GS byl
pSevzaty 2z pSedAEgadsdnc[pl]. prTayd20 mpaodbhE&mky byl y:
OH 7 mm, prTtok vnit $@?)hl1600 sntnind,iven2pog2ar gon
st2nic?hogpega)2000 omimin*Ar pr Ttok kysl 22rmint. kapil §t
PrTtoky ostatn2ch plynT byly pSevzaty z op
AFS optima | i z owta@tliac hpr §ci p r( Ktagaken 428cm?min2,py Tt ok
Algene89cmimint,pr T t2Qaken 8Fcm® min,

3311 VIiv vod?ku

VIiv celkov®ho prTtoku vod2zku za konst ar
pl yeodecm®min', byl vrnozSpet 2 hdo 808 anf mind'd 2tej nN | ak
vpSedchoz2ch pS2paderchtokbisthhed el mel®k olvsi c |
vod2ku vznikaj2c?2ho z EZezklg8adw!| bet i alpy drcihc
el kpv®@moku v a8)d?2jker \fkolh® . pj2iKkee?om c e lvkoadv &huo
i gnt89 1 eNircons@red j e t SpSpaTupozohnivbd2ke rovn
egcméBin!, cog odpmve dgS¥padhD pomNDru prTtokT
ebyl plam2nek dO&dma P Sddd esvt gg2bm 1 thé Myl o ov
zda byl o nebo nebyl o z&ipsppt®hinn'®,0odketkeur.® kont

> S5 »0w O
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450 700

PAO K ¥
s/n

4 650
400 |

4 600
350
4 550

300 4 500

4 450
250 |

4 400

200
4 350

.
N,
\,
N
\.

150 L L L L 300

0 50 100 150 200 250
F(H  os)gegain]

Obr.23:Z28vi sl ost plochy p2ku a sign8lu/gum na
¢(Bi) =1ngcm'®, CD=3 mm, OH = 6 mm, U(PMT) = 1300 V, F(Arg e ¢} 5 8@ £m® min™,
F(H2gene) 343 em® min™, F(Argsieid1) = 1500 cm® min™, F(Argyerg 1) = 2000 cm® min™,

F(O,) =5 cm® min™.
3312VIiv cel kov®ha poFTboauap?ynTgky

Dal g2 m parametrem optimali zlka@res tbaynlt né élok
pombDru vod2kRBra f@emgtomue x p e rlis.@ptimdlizadelyyla z v ol en
provedena v rozsahu c e ldkoeowsmm . p rZlet ozk§Tv i psll yons
naobr.24jevi dNYjeydp@2ho sign§lu byl ocmdins.ageno p
Ni cm®n D kv Tl i gpatn® stabilithD pl &mb@Anku a
jako optim§l n2 2mim'l Reond opbrnTp & kackBo§ Dv@mmp S2 padn
n zk® hoedhlowm®htoo k u |vaosdt2@&nuu kz has 2 nBajz m@mlaa me
vpS2padi, kdyg. b@pbdbi mFpbmaut bodtHGodtm it byl a
vybr gnoma @pDt kvTlIi nej vygg® mu pomDru sign§8l
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450

400

PAGK } ¢

350 F

300

250

200 m
150 |

100 _g 400ml —e—500 ml

50 | —&—600 —a— 700 ml
—%—800ml  —<—900 ml

5 6 7 8
OHmm]
Obr.24:Z28vi sl ost plochy p2ku na cel kov®m pr Tt o
¢(Bi)=1ngcm'®, CD = 3 mm, U(PMT) = 1300 V, F(Arg ¢ 1 ¢} 5 8Q em® min™,
F(H2gene) 345 em® min?, F(Argiea1) = 1500 cm® min™, F(Arge n) = 2000 cm?® min™,

F(O,) =5 cm® min™.

c 600
[%2])
400 |
300
M
200 K
100 ——400ml ——500ml
—A—600ml —m—700 ml
—%—800ml —<—900 ml
0 1
5 6 7 8

OHmm]
Obr.25:Z28vi sl ost sign8lu/ dgum na cel kov®m pr Tt
¢(Bi)=1ngcm'®, CD = 3 mm, UPMT) = 1300 V, F(Arg ¢ 1} 5 8Q em® min™,
F(H2gene)3d3 em® min™, F(Argsieid1) = 1500 cm® min™, F(Argerg 1) = 2000 cm® min™,

F(O,) =5 cm® min™.
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3313 VIiv vzd8l enosti kapil 8ry

VIiv vzeHBeklapisitd®ryst2 kSemenn® trubice
vi ozmez? -Bodmot V2d8l enost kapil 8§ry,almemBDI a
mNIl a vel kT viiv na 6 omlIPrSi s ihgpmi§do/t o oth § mmIr ¢
kodrazTmED§Sern®oij ky odokdetektkampil Sdgkad op

zvolena hodnota 3 mm.

500

s/n

PA® X }

1 500

400 |

{1 400

300 } 0——0—0\.
1 300

200 L L L L L 200
0 1 2 3 4 5 6
CD[mm]

V

Obr.26:Z28visl ost plochy p2kukoncak apigh@§dy gad ¥Wat & zkd$

trubice.
¢(Bi) =1 ng cm'®, U(PMT) = 1300 V, F(Arpamen) = 360 cm® min™, OH = 6 mm,
F(Arg e ne) 388 £m° min™, F(H; pamen) = 45 cm® min™, F(Ho g e n e} 3 45 £m° min™,
F(Argnieid1) = 1500 cm® min™, F(Argieig n) = 2000 cm® min™, F(O,) = 7 cm® min™,

3314VIiv prTtoku kysl ?2ku

Optimali zovs8§n byl tak® prTtokr Bymkzku,
hodnot od 3do 9 cm®* min®(obr.27) . Vi sl edn§& pl ocha om?mew 2s e
5a8cm’mint. Za optim8&ln2 hodnot mintbkdybylozvol en

dosageno nejvygg2ho pomRru sign8l/ gum.
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Obr.27:Z28vi sl ost pl odchpumppkiltaksi gnsgl aku.
¢(Bi) =1 ng cm'®, U(PMT) = 1300 V, OH = 6 mm, F(Ar yamen) = 360 cm® min™,
F(Arg e ne) 389 £m® min™, F(Hy piamen) = 45 cm® min™, F(H, g e n ¢} 3 15 £m® min™,
F(AT gierar) = 1500 cm® min™, F(AT gnietgn) = 2000 cm® min™.

3315VIiv pr Td2okhu psltymT

Tak® byl psomiSench!| plryp], avivinDPm2tho ar
(Arshicia 1), n a st2nhn? wmlzmir oh/ a na@nm mT b.jve mu P
Dvouparametrovs8 z8vislost byjézn 8zyonrenstennaa nd2og
(obr. 28) . Kombi nace test agwarfluc hozmraltemkyT |jes mw u\
z 8v i ssbuopstmh8 g i jr g 2 rozmez? pr Thted kkTh e s td2orsiaaj2emto
nej vygag? ci tl i
(1000-1500 cm®*mintpr o vni t SmBOEHE’ mMi'p e o pV gPAj g2 st2nic
Jelikog bylo nejvygg?2ho 15p0cmiminup rsoi gonbSal /sgtuzm ic
plyny, byly tyto hodnoty zvoleny jako optin
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Obr.28: Dvoupar agmei sloo &t zp | occzhsyh 2pnikcuz cnha ppl ryTnt To
¢(Bi) =1 ng cm'®, U(PMT) = 1300 V, CD = 3 mm, OH = 6mm,
F(Alpiamen) = 360 cm® min™, F(Arg ¢ 4 ¢} 3 8 em® min™,

F(Ha2 piamen) = 45 cm® min™,F(H g ¢ n e} 3 45 £m® min™, F(O,) = 7 cm® min™,

3316 Shrnut 2 ptomizaecevde&Sat omi z8toru s detekec

ZpSechoz?2ch experi mentT byl vy p o Yav az e
atomi zace ve Fi&Selkd2o0mMAESt oktiabh68® kslgg $lern

zobr.23z Sej m®, ge nejvygg?2 citlivosti i pomDr
n2zkT mi f rakmleamhe nwo d2tkwul vnakonec vybr&n p¢
vod2ku ku argonu 1:7. Tento pombwmipldpov?2ds§
pSi cel kov@&m Tembitdo k Top o kompr omi snaby Segen?
nedoch&8zedechtIhre&mk zhas2ng§n2 plamene pSi v
pl amene ve FIGS a n8sledn8 stabilizace cit!l
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Tab.6:Opt i m8I| n2atpoondinkanckey ve FI GS atomi z8toru s AFS

F(Arc et o v 440 cm® min™
F(H2c et Qo vT 60 cm® min™
F(Arshield 1) 1500 cm® min™
F(Alshield 11) 1500 cm® min™
F(O2) 7 cm® min™
OH 6 mm
CD 3 mm

sl ogen ze dVgUe)pIOTT mik B F(ArJ)AB360 cm® min'
sl ogen ze BN} tHEM’ Mk Ta:F(Hy plamen) = 45 cm® min™?

332 Anal yti ck® cHGAFadIGEat smi K§t or em

PSi optim8ln2ch podm2nk&ch atomizace ('t
zmNDSena kalibraln? z8vislost, stanoveny L

uvedeny v tab. 7.

Kal i bral n?2 29Blvylsh os irrm&®iamhau wWNSenlTch Kkor
005-22ngem>. Ci t | i vostF|l 68skamini g §t oremvdasahoakal a
dvojn8sobn® hodnoty opr ot MDF . Opakovat e

standardn2ho r ozt okngcmb®hbylastatowena®3% oncentr aci

Tab.7:Z22 s kan® maeastamovitelnesti @okakoeatelnost pro HG-AFS s FIGS.

FIGS
LOD [pg cm™] 1,6
LOQ [pg cm™] 5,3

s [%] 0,3
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Obr.29:Kal i br al n? HEGAYSFE&6.ost pr o
c(Bi) = 0,049; 0,11; 0,27; 1,14; 2,22 ng cm™®,U(PMT) = 1400 V.

34 Certifikovanl referenln2 materi §l

Pro ovRhRSen? mstuou8HGABSsSMDF bwal FI GS at omi z §1
stanoven obsah bismutu vcer t i fi kovan®m r ef NISEB43h& m mat e
porovng&n s certifikovanounkmhSeanoaeA?2 bbglim
provedeno pomoc2? met ody29kal i2b0rta| nn2§ sppd2nnBkmy n(
certifikovan®ho referenlnzho materi 81l u Ky
1 mol dm™®. Koncentrace bismutu v  CRM byla stanovena na 13,3N 0,1 ngcm?
spougitamovibDmR § 1 80RBgci’spougdgi tamofli @Stor u.

35 Porovngn2 analyticklich charakteristik

Vt ab. 8 Jjsou srovn8ny z2skan® -&ASal yti c k¢
s MDF, HG-AFS sMDF a HG-AFS s FI GS at omi z 8t oAFE m. Je
jsou pSiblignnNn o 4 SAMSKYMDFt At oM g8t oegmmecC
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metody HG-AFS s FIGSato mi z 8§t or em | e asNMDH vatka n§itz 8vtyogrge?!
Rozd2|l ve vislednich LOD pro oba tyto ato
pSesnhN faktoru 2, cog mTge bit pSisouzeno
Porovng8§n2m rel at i vynl2eckh psrmoldrjoeddart ontTlcihv & dneeht o d
metodouHG-AFS j e dosahovg&§no podstatnidASvygg2 pSe

Tab.8:Porovngn2 analyticklich charakteristik

HG-AAS s MDF HG-AFS s MDF HG-AFS s FIGS
LOD [pg cm™] 20 000 2,3 16
LOQ [pg cm™] 67 000 7.7 53
opakovatelnost, s; [%] 3,6 0,5 0,3
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4.ZCVnR

C2lem t®to pr8ce bylo optimalizovat podi
(HG) bismutuz a pougi t2 miniatur n?2slad odmiofvidzinZatbs op Ip4
spektrometriz  ( AaA SdpSd tei mal i zovat podm2nky atomi zace
v MDF a tzv. Aflame-in-gas-shieldfi ( F | GS) altpa i zagttoomovou fl uor e
spektrometrii (AFS).

V. prvn?2 | 8§8sti byly zkoum&nyakpo dm2tnkng | m.
podm2nkpoumpdT® okov® rychl o’sninl! pro kyselipe nci 2 (
chl orovod2kovdumin'ta pro 1roztek tetramydridoboritanu) byly
zvoleny: koncent r ac e kyseliny mah | a0 kanadritrdceo v ® 1
tetrahydridoboritanu 0,5% (m/v) a mi ni mBH jneém r2evalkNil8sd ednD Dbyl y

optimali zovg8ny parametry ovlivRuj2c? at omi
pl amenovich atomiz&8torech, kter T mi byl y fi
pozorovac? vigka. Z dTvodu slogithDjg? k on

st udovg8§n vliiv dalg?ch parametr T, naps. pr Tt
st2nic2ch plynT pot Sebnlecdmopmal| s1tD2 rsf@n 2u k\axla
MDF v AASje vihodn® poug?2vat Co nejnigg?2 cel
pozor dwe&kdad?,ytw parametry nejsou vgak vhodn®
odrazTm vzighSoenkky zo d konce verti k8l n?2 trubi
Pougit2m viznamnhBD vygg2ho cel kov®ho prTtok
pl amene, aby molldo ohlet fo&Ssmd¥ §no do vhodn®
vzd8l enosti od ¥st?2 vertik8ln2 trubice.

Ze z2skanlTch analytickTch metotlhaddG-AASt er i st i |
sMDF atomiz§ t oje@ @i bl i g mM®nd) 4 iS39dw sARS Y Mes agan §H
mez detekce pro HG-AFSSMDF at omi z§torem j e Tt)otai gmTvgyeni k
bTt jegth nepatrnhD sn2gena Spou$t ¢j2mnN FU \GiSi lkaa
i opakovatelnost metody HG-AFSso b Dma at omi z8t or vy, kter8 do:c
pod 1 %. Vezmeme-| | vigakhw sl ogitost konstrukce FI G
j eho obsl uhu a nemal ou spot Sebu argonu p

atomi z8toru velkIm pS2nosem pro mhRSen2 aut e
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Na z8&vRhDr byl aprtS8ak® s bNGINESt soMDFsi FIGS
atomi z8torem stanoven2m koncentrace bismut:
vody NIST 1643f. Stanoven8 koncentrace dosahuje ho
MDF a 109 N 2 % pro FIGS atomi zt§tdo&n a,L 2bnu d ee
pSedmNRtem dal g2ho studi a.
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