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UVOD DO VYBRANYCH METOD KVALITATIVNEHO HODNOTENIA PEVNYCH
AEROSOLOV

KATARINA LUKACOVA - JANA PANKOVA JURIKOVA

INTRODUCTION TO SOME METHODS OF SOLID AEROSOLS QUALITY ASSESSMENT

ABSTRAKT

Pevné aerosoly su v siucasnosti doleZitym a sledovanym vplyvom pracovného prostredia. Okrem
koncentrdcie pevnych aerosolov v ovzdusi je dolefité aj stanovenie ich chemického zloZenia. Na
stanovenie chemického zloZenia sa pouZivaji rozne metody a tento cldnok sa zaoberd vybranymi
metodami, ktoré sa v sticasnosti pouZivaji.

Klucové slovd: pevné aerosoly, atomovd spektrometria, emisnd spektrometria, plazma

ABSTRACT

Solid aerosols are nowadays very important and very considered factor of work environment.
Detection of chemical composition is important as well as concentration solid aerosols in the air.
Different methods are used for chemical detection of solid aerosols. This paper is dealing with some
methods which are applied nowadays.

Key words: solid aerosols, atomic spectrometry, emission spectrometry, plasma

UVOD
Kvalitu resp. chemické zloZenie pevnych aerosélov je mozné stanovit’ prostrednictvom optickych
metdd. V suicasnosti existuje niekol’ko metdd, pricom kazdd z metéd md svoje vyhody aj nevyhody.
OdliSujd sa citlivostou, poctom stanovenych prvkov vo vzorke a v neposlednom rade casovou
narocnostou.
Medzi optické metddy kvalitativneho stanovenia patria:

® atémova emisnd spektrometria — AES,

® atémova absorp¢nd spektrometria — AAS,

® hmotnostnd spektrometria — MS,

® hmotnostnd spektrometria s indukéne viazanou plazmou — ICP-MS,
Niektoré optické metddy sa zaroven radia aj ku kvantitativnym metédam, a teda je mozné stanovit
koncentraciu pevnych aerosélov v ur¢itom objeme plynu.
Pri v8etkych tychto vybranych optickych metddach je postup odobratia vzorky pre stanovenie celej
rady kovov dany normou STN EN 14385, popisujicu manudlnu metédu stanovenia, zaloZend na
kombinovanom odbere vzorky odpadovych plynov. [1]
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1 ATOMOVA EMISNA SPEKTROMETRIA AES

Atémova emisnd spektrometria je analytickd metéda zaloZend na vzbudeni, detekcii a vyhodnoteni
emisného spektra vzorky. Prvym krokom tejto techniky je "rozbitie" vzorky na atémy, ich stucasni
ionizdcia a excitacia. To sa dosahuje pésobenim vysokych teplot (stovky aZ tisicky °C) na vzorku,
napriklad v plameni $pecidlneho hordka, elektrickych vybojov alebo pomocou laserového lic¢a. Musi
sa pri nich dosiahnut’ takd teplota, aby strednd kinetickd energia budiacich Castic dosiahla excitovanu
energiu pritomnych atémov. Vysledkom je tzv. plazma. Cely dej prebieha v ochrannom prostredi
(najcastejSie v plynnom argéne), aby sa zabranilo reakcidm medzi i6nmi a zlozkami atmosféry.
Nevyhody atémovej emisnej spektrometrie vyplyvajui z toho, Ze analyze je podrobeny len maly podiel
atéomov vzorky, a to atomy, ktoré si v zbudenom stave. To zniZuje citlivost’ a presnost’ tejto metddy a
kladie vysoké poZiadavky na excitacny proces. Metddy AES sd vhodné skor pre kvalitativnu a
polokvantitativnu analyzu. Tuto analyzu nie je moZné opakovat’ z toho dévodu, Ze analyzovana vzorka
je pri tomto procese znicend. [1]

2 ATOMOVA ABSORPCNA SPEKTROMETRIA AAS

Atémovéa absorpénd spektrometria, je optickd metéda, vyuZivajica meranie absorpcie
elektromagnetického Ziarenia vol'nymi atémami prvkov. Metdda AAS odstrdnila nevyhody atémovej
emisnej spektrometrie tym, Ze predmetom jej Stddia si atémy v zdkladnom elektrénovom stave. Pri
atdmovej absorp¢nej spektrometrii sa vzorka vo forme roztoku rozpraSuje do plamena, ktorého tilohou
je previest’ vzorku na atémy v plynnom stave, tzn. rozloZit' pritomné molekuly a komplexy.

Vol’ba typu atomiza¢ného prostredia zavisi na analyzovanom prvku, materidli a koncentracii prvku.
Cely priebeh stanovenia chemického zloZenia je pomocou optického systému (Strbina, opticka
mriezka, zrkadld, detektor) monitorovany a moZe byt vykonana aj kvantitativna analyza prvkov vo
vzorkdch. Vysledny signdl ma tvar piku a kvantitu posudzujeme meranim vysky alebo plochy piku.
Moderné pristroje su riadené a signdl je hodnoteny pocitacom.

=

Obr. 1. Atémovy absorpény spektrometer.

Metéda AAS je na rozdiel od atémovej emisnej spektrometrie citlivejSou metédou, ¢o znemena, Ze je
presnejSia. MdéZeme pomocou nej analyzovat' vel'mi r6znorodé vzorky, k jej vyhoddm patri velka
Specifickost’ stanovenia kovov ako aj nekovov (cca 70 prvkov). AAS ako analytickd metdda je
metédou relativnou, porovndvacou, teda vysledok ziskame porovnanim signdlov roztoku vzorky so
signdlom roztokov Standardov, ktoré sa musia zloZenim bliZit’ analyzovanej vzorke. [3]

3 HMOTNOSTNA SPEKTROMETRIA MS

Hmotnostnd spektrometria je vysokovykonnd analytickd metdda zaloZend na separicii rozli¢ne
tazkych a elektricky rdzne nabitych i6nov v magnetickom alebo elektrickom poli. Na uskuto¢nenie
merania sa vyuziva hmotnostny spektrometer, ktory je tvoreny Styrmi zdkladnymi Cast’ami: systém pre
zavéadzanie vzorky, ibnovy zdroj, analyzator i6nov, detekéné a registracné zariadenie.

Pomocou tejto metédy sa mdézu analyzovat’ pevné aj kvapalné vzorky. Pevnui vzorku je zvycajne
potrebné najprv previest’ do roztoku, alebo sa nanesie na anédu v iénovom zdroji. Ak je pevna vzorka
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prevedend do roztoku, tak v plynnom prostredi je tento roztok za vel'mi vysokej teploty atomizovany a
sticasne dochadza k ionizdcii atdmov. Detekcia mdze byt optickd alebo elektrickd. Pri optickej
detekcii dopadaji i6ny na fotograficki dosku a pri elektrickej detekcii si iény vedené do
elektronového ndsobica a vzniknuty prud sa registruje graficky alebo digitdlne. Vysledkom je tzv.
hmotnostné spektrum, ktoré umoziiuje vel'mi presne urcit' zloZenie vzorky a ktoré je mozné
prostrednictvom pripojeného pocitaca graficky zndzornit’ a analyzovat'. [1]

Prid vzorky  Tok zrychlenych Magnetické pole vychyluje
plynu elektrénov cez Strbinu i6ny podl'a hmotnosti a ndboja
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Obr. 2. Separicia ibnov pomocou magnetického pola.

Metdéda hmotnostnej spektrometrie umoziiuje presnd kvantitativnu a kvalitativnu analyzu prirodnych
latok ako aj stopovych prvkov necistdt v ekosystéme.

4 HMOTNOSTNA SPEKTROMETRIA S INDUKCNE VIAZANOU PLAZMOU ICP-MS
ICP-MS predstavuje spojenie indukcéne viazanej plazmy s hmotnostnou spektrometriou. Je to
analytickd metéda sliZiaca na stanovenie obsahu stopovych mnoZstiev jednotlivych prvkov v
analyzovanej vzorke. Umoziiuje analyzovat Siroké spektrum prvkov s vel'mi vysokou citlivostou.
Princip metédy ICP-MS spociva v tom, Ze roztok je dopravovany do zariadenia, v ktorom sa vytvéra z
roztoku kvapalny aerosdl, pomocou dvoj alebo trojcestného Cerpadla, ktoré v prvom kandly
transportuje roztok vzorky, v druhom kandly roztok interného Standardu a treti moze byt pouZity
napriklad na riedenie prili§ koncentrovanych vzoriek. [2] NajcastejSie sa na vytvaranie kvapalného
aerosdlu pouZzivaju pneumatické kapildrne zariadenia, ktoré si konstrukéne najviac dokonalé. V tychto
zariadeniach sa slaby prud roztoku vstrekuje tenkou dyzou do pridu argénu a v systéme niekol'kych
koncentrickych trubic vznikd pomerne velmi dobre definovany a homogénny aerosél vzorky.
Nevyhodou tychto zariadeni je, Ze extrémne malé priemery dyz su 'ahko upchdvané nerozpustnymi
¢iastoCkami vo vzorke alebo vykrystalizovanou solou pri analyze prili§ koncentrovanych roztokov. V
takychto pripadoch je vhodnejsie pouZit’ iny typ tohto zariadenia.

Plazma je ohranic¢end tzv. plazmovou hlavicou, ktorou pridia tri toky pracovného plynu. NajcastejSia
sa vyuZiva argénové plazma.

Aj ked’ je mozné vytvorit' plazmu z I'ubovolného plynu, v praxi sa ddva prednost’ jednoatémovym
vzacnym plynom, ktoré maji jednoduché spektra a netvoria stabilné zli¢eniny.

Teplota plazmy zavisi podobne ako koncentracia elektrénov na pozorovanej oblasti vyboja. [4]

Na detekciu hmotnostnych spektier sa najcastejSie pouZivaju elektrondsobice. Vysledkom je tzv.
hmotnostné spektrum, ktoré umoziiuje vel'mi presne urcit' zloZenie vzorky a ktoré je mozné
prostrednictvom pripojeného pocitaca graficky znazornit’ a analyzovat'. [1]

Metéda ICP-MS mad Siroké uplatnenie pri analyze prvkov v rdznych oblastiach a je velmi casto
uplatiiovana pri stanovovani chemického zloZenia pevnych aerosélov.
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5 OPTICKA EMISNA SPEKTROMETRIA S INDUKCNE VIAZANOU PLAZMOU ICP-OES
ICP-OES je stopova analytickd metdda, ktord sliZi na stanovenie obsahu stopovych i vyznamnych
koncentracii jednotlivych prvkov v analyzovanej vzorke. Pomocou tejto metédy je mozné analyzovat’
vel’ké mnozstvo prvkov s vysokou citlivostou.

Zavédzanie vzorky do plazmy ako aj podmienky pre vytvorenie indukéne viazanej plazmy su totoZné s
uZ opisanou ICP-MS metddou.

Principom tejto metédy je, Ze zavedenim analyzovanej vzorky do ICP dochiddza k vybudeniu jej
emisnych spektralnych Ciar. Pre analytické vyuzitie tychto Ciar je potrebné vznikajice Ziarenie odviest’
do monochromitora, v ktorom dochddza k rozdeleniu spektrilnych Giar podla ich vlnovej dizky a
pomocou detektora uréit intenzitu ich vyZarovania pri uréitej vlnovej dizke. [4]

Tato metéda ma podobne ako ICP — MS vel'mi Siroké uplatnenie pri analyze réznych prvkov. Tito
metddu je mozné vyuZzit’ na meranie zachytenych prachovych emisii (po rozklade filtraéného média)
ako aj analyzu absorbovanych pevnych aerosélov.

ZAVER

Spoloénym znakom tychto metdd je vysoka produktivita, automatizdcia a pocitaCové spracovanie
nameranych veli¢in na kone¢né spracovanie. Vol'ba analytickych metéd je ur¢ovana skdlou prvkov,
ktoré je potrebné stanovit’ a poziadavkami na presnost’ a citlivost’ stanoveni.

Atémova absorpcénd spektrometria a hmotnostnd spektrometria s indukéne viazanou plazmou su
referencné metddy na analytické stanovenie obsahu niektorych tazkych kovov apatria k
najpouzivanej$im metddam.

LITERATURA

[1] BEKAREK, V.: Optické metédy v chemickej analyze. 1.vyd. Olomouc: Rektorat Univerzity
Palackého v Olomouci, 1992. 44 s. ISBN 80-7067-141-6.

[2] JARVIS, K.E. — GRAY, - A.L. - HOUK, R.S.: Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry.
Blackie, 1992. 504 s. IBSN 0-216-92912-1.

[3] NEMCOVA, 1. - CERMAKOVA, L. - RYCHLOVSKY, P.: Spektrometrické analytické metody
I. 2.vyd. Praha: UK, 2004. 166 s. ISBN 80-246-0776-X.

[4] PLSKA, E. et al: Optick4 emisni spektrometrie s indukéne vazanym plazmatem. Komorni Lhota,
15.-17. Jiila 1994 : Sbornik pfednasek z kurzu. Cesky T&in: 2 Theta, 1994. 224 s.

ADRESA AUTORAOV:
Ing. Katarina Lukacova, Katedra environmentalistiky a riadenia procesov, Sttojnivks fakulta,
Technickd univerzita v Kosiciach, Park Komenského 5, 042 00 KoSice, E-mail:

katarina.lukacova@tuke.sk

Ing. Jana Pankova Jurikova, Katedra environmentalistiky a riadenia procesov, Sttojnivks fakulta,
Technickd univerzita v KoSiciach, Park Komenského 5, 042 00 KoSice, E-mail: jana.jurikova@tuke.sk

RECENZENT:

prof.h.c. prof. Ing. Ondrej HRONEC, DrSc., Katedra ekonémie a ekonomiky, Fakulta manazmentu
PreSovska univerzita v PreSove, Konstantinova 16, 08001 PreSov, E-mail: hronec @unipo.sk

233



