PRUTOKOVA VSTRIKOVACIi ANALYZA
Magda Vosmanska

Obecné zaklady

SoucCasna praxe vyzaduje od analytické chemie znacné mnozstvi analyz
s dostateCnou prfesnosti, citlivosti, spolehlivosti a pfedevSim rychlosti pfi minimalnich
narocich na lidskou praci a cenu jedné analyzy. Klasické analytické postupy toto vse
nemohou zajistit. PouZivaji se proto rdzné druhy automaticky pracujicich
analyzatoru.

Jednou z metod automatické analyzy je pratokova vstfikovaci analyza (FIA -
.Flow Injection Analysis) zavadéna prof. RuziCkou vroce 1974. Proti jinym
automatickym analyzatorim se prutokova vstfikovaci analyza vyznacuje predevsim
jednoduchosti pouzitého zafizeni (viz obr. 1).
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Obr. 1: Schéma analyzatoru
A-soustava s jednim Ccinidlem; B-soustava s dvéma Cinidly; 1-Cerpadla; 2-nosny
roztok; 3-Cinidlo 1; 4-Cinidlo 2;5 vzorek; 6-detektor; 7-odpad; 8-reaktor

Proud nosné kapaliny (2) je Cerpan peristaltickym Cerpadlem (1) konstantni
rychlosti. Do tohoto proudu se pomoci vstfikovaciho ventilu (5) vstfikne definovany
objem vzorku tak, aby proudéni nosné kapaliny bylo co nejméné naruseno.
Do proudu nosného roztoku se vzorkem se mohou pfidavat potfebna &inidla (3,4). Po
prichodu tzv. reaktorem (8), kde dochazi k promichani roztokd, pfipadné probéhne
chemicka reakce, jde vysledny roztok do detektoru (6) (fotometricky, fluorimetricky,
AAS, elektrometricky ap.). Signal z detektoru je veden na zapisova¢ nebo zpracovan
pocitaCem. Schéma analyzatoru je na obr. 1.



Dulezitou charakteristikou experimentalniho uspofadani analyzatoru (sestavy) je
veli€ina nazyvana disperze, D. Ta je vyjadfena jako pomér latkové koncentrace
nefedéného vzorku v detektoru (co ) a latkové koncentrace vzorku v detektoru po
nastfiku vzorku a jeho prichodu celym systémem (Cmax ), to je:

T

max

Protoze je obvykle pfimy vztah mezi méfenou veli¢inou (absorbance, potencial,
pH, intenzita fluorescence ap.) a latkovou koncentraci vzorku, muUzeme
pro fotometrickou detekci vzorku dale psat:

A _
A (A=konst.),

kde Ag je absorbance nefedéného vzorku a Amax je maximalni absorbance vzorku
po pruchodu danym systémem.

Na hodnotu disperze ma vliv fada faktoru. Je to napf. objem vstfikovaného
vzorku, rychlost proudéni, délka a tvar reaktoru ap.

Podle hodnoty disperze mizeme rozdélit systémy priatokové vstfikovaci analyzy
na systémy s nizkou disperzi (D < 3 - tyto hodnoty jsou obvyklé v pfipadech, kdy je
pouzita vysoka pritokova rychlost, napf. > 2 mL min™, velky objem nastfiknutého
vzorku a mala délka reaktoru). Lze je pouzit v pfipadech, kdy neprobiha chemicka
reakce, jde pouze o transport vzorku k detektoru (pfedevSim potenciometrie - pH,
iontové selektivni elektrody). Vyhodou je vysSi citlivost a vzorkovaci rychlost S (pocet
stanoveni za hodinu). Systémy se stfedni disperzi (3 < D < 10) jsou obvyklé
v pfipadech, kdy pfi stanoveni probiha chemicka reakce (dochazi k michani vzorku
s Cinidlem pfip. s vice Ccinidly). Vyzaduji mensi rychlost proudéni roztoku, delSi
reaktor, pfipadné dalSi misici body. Detekce je obvykle fotometrickd nebo
fluorimetricka. Citlivost a rychlost vzorkovani je niz8i. Systémy s vysokou disperzi
(D > 10 - 15) uzivaji k promichani vzorku s €inidlem michaci komUrky nebo velmi
dlouhé reaktory. Pro bézna méfeni toto uspofadani neni vhodné, pouziva se u FIA
titraci.

Pristroj

V nasSi laboratofi pouzivame dva pristroje od firmy FlAlab Instruments.
Jednodus$si sestavu FlAlab 2000, CasteCné ovladanou manualné, a FlAlab 2500
zcela fizenou pocitacem.



Obr. 2: FIAlab-2000

Obr. 3: FlAlab-2500

NejvhodnéjSim zafizenim pro Cerpani vzorku i ostatnich pomocnych roztoku je
peristaltické ¢erpadlo. Pracuje tak, Ze otoCné pfitlacné valeCky stlaCuji postupné
pruznou hadi€ku proti pfitlacné listé. Urcitou nevyhodou peristaltickych Cerpadel je,
Ze Cerpany roztok neproudi kontinualné, ale vznikaji zde pulsace. Jejich velikost a
frekvence je zavisla na priméru rotoru, otackach cCerpadla a poctu pfitlacnych
valeCku. Pruzné cerpaci hadi¢ky se vyrabéji z rGznych materiald (PVC, Tygon,
silikonovy kauCuk ap.). Vybér zalezi na povaze Cerpané kapaliny. Odolnost vUgi



riznym rozpoustédlim dodavatelé obvykle uvadéji. Mnozstvi Cerpané kapaliny
(pratok — ml min™") zavisi na otackach centralniho rotoru.

U jednodussi sestavy se Cerpadlo spousti stisknutim tlaCitka v levém hornim rohu
panelu do polohy ON, otacky rotoru se nastavuji ota€enim knofliku v levém dolnim
rohu s oznacenim SPEED.
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Obr. 4: Blokové schéma obou pfistroja

Vstrikovaci ventil a jeho funkce schematicky znazornén na obr. 5. Oto¢na Cast
ventilu umoznuje pfipojeni davkovaci smycky, jejiz délkou ménime mnozstvi
pfidavaného vzorku.
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Obr. 5: Funkce vstfikovaciho ventilu

V pfipadé sestavy FIAlab-2000 se vstfikovaci ventil ovlada manualné rychlym a
raznym otocenim doleva (pInéni) a doprava (nastfik).



Reaktor, ve kterém probiha michani, pfipadné reakce vzorku s Cinidlem, je
obvykle tvofen nékolika zavity hadic¢ky s vnitfnim primérem 0,5 mm. Pouzivaji se
vétSinou hadicky teflonove, polyethylenové nebo polypropylenové.

Pritokova kyveta je v obou pfipadech vyrobena z plexiskla. Délka optické drahy
je dana vzdalenosti mezi optickymi vlakny.

Obr. 6: Prutokova kyveta

Propojeni jednotlivych celkdl (Cerpadlo - vstfikovaci ventil - reaktor - prutokova
kyveta) je provedeno pomoci teflonovych, popf. polyethylenovych nebo
polypropylenovych hadic¢ek o vnitfnim praméru 0,5 mm. Vyhodou malého vnitiniho
pruméru hadicek je nizka spotfeba Cinidel i vzorku, na druhé strané je zde nebezpeci
ucpani hadicek. Proto je tfeba pfed pouZitim veSkeré roztoky peclivé Zfiltrovat.
Prichodem roztoku misty, kde se méni rychlost proudéni (pfedevSim pritokova
kyveta) a tim i tlak, mUze dojit k uvolnéni vzduchovych bublin. Ty jsou potom zdrojem
Spatné reprodukovatelnosti méfeni. Je proto nutné roztoky pod vakuem odvzdu$nit.

Detektory, kterymi jsou oba systémy vybaveny, se vyrazné liSi. Pfistroj FIAlab-
2000 vyuziva tfibarevny diodovy zdroj, barvy modrou, zelenou a cervenou lze
pouzivat selektivné nebo v kombinaci. Zdroj i vlastni spektrometr Labjack jsou jiz
ovladany pocitatem.

Detektor pfistroje FlAlab-2500 je vybaven wolframovou lampu (zdrojem
pro viditelnou oblast) a spektrometrem USB2000.



Navod laboratorni prace
A. Vliv usporadani systému na disperzi — prace na pristroji FIAlab-2000

Ukoly

1. Zjistéte velikosti prutokd pfi dvou rychlostech zadanych asistentem.
2. Zjistéte hodnotu disperze D pfi riznych kombinacich prutokové rychlosti, velikosti
davkovaci smycky (50 uL, 100 ulL) a délce reaktoru (50cm, 100 cm a 150 cm).

B. Stanoveni chloridli — prace na pristroji FIAlab - 2500

Ukoly

1. Zmérfte spektrum Cinidla a spektrum reakéniho produktu €inidla s chloridy.
2. Provedte kalibraci a zjistéte hmotnostni koncentraci chloridd danou metodou
v dodanych vzorcich.

Cinidla a roztoky

Bromthymolova modf (BTM) se pouziva jako barvivo pfi zjisStovani disperze.

a) k pfipravé zakladniho roztoku se navazi 0,400 g bromthymolové modfi,
navazka se rozpusti v 25 mL 96%niho ethanolu a ve 100 mL odmérné barice se
doplIni roztokem tetraboritanu sodného (c = 1.10% mol L™);

b) pracovni roztok BTM - 1mL zakladniho roztoku BTM se odpipetuje do 200 ml
odmérné bariky a dopini se po znaéku roztokem tetraboritanu sodného (c = 1.107
mol L ).

Tetraboritan sodny - pouziva se pro pfipravu roztokl bromthymolové modfe a
jako nosny proud pfi zjistovani disperze. Navazime 3,814 g NayB;07.10H,0,
rozpustime ve 200 mL vody a po rozpusténi doplnime na 1000 mL. Latkova
koncentrace tohoto roztoku je ¢ = 1.102 mol L.

Cinidlo ke stanoveni chloridd - je to smés roztokd thiokyanatanu rtutnatého a
dusi¢nanu Zelezitého. Za tepla se rozpusti 0,626 g Hg(SCN), v 800 mL vody. Roztok
se ochladi, pfida se 30,3 g Fe(NO3)3.9H,0 ve 40 mL HNO; (c(HNO3) = 2 mol L™),
150 mL methanolu a doplni se vodou na 1000 mL.

Zakladni roztok chloridu sodného - navazime 1,6485 g NaCl, rozpustime a
v odmérné barice doplnime na 1000 mL. Tento roztok obsahuje 1 mg mL™ CI.



Pracovni postup

A.1 Stanoveni prutoku ¢erpadla pristroje FIAlab-2000

Pritlacnou listu pfitiskneme na Cerpaci hadiCku a upeviiovacim Sroubem ji
dotdhneme. Na panelu pfistroje nastavime poZzadovanou rychlost, saci konec
hadiCky ponofime do banky s destilovanou vodou, vytlacny konec Cerpaci hadicky
dame do odmérného valecku (10 mL). Zapneme Cerpani a pomoci stopek sledujeme
Cas potfebny k preCerpani urcitého objemu vody. Pro kazdou nastavenou rychlost
udélame tfi méfeni. Konedny pratok vyjadiime v mL min™.

A.2 Zjisténi hodnot disperze

Jak bylo uvedeno dfive, disperzi mizeme vyjadfit jako pomér absorbanci

D= A (A=konst.),

A

kde Aq je absorbance roztoku, kdy v pratokové kyveté je nefedény vzorek (BTM)
a Amax je absorbance piku po nastfiku vzorku (BTM) pfi daném usporadani.

Roztoky tetraboritanu sodného a bromthymolové modfe Zfiltrujeme sklenénou
fritou. Do 250 ml varné banky odméfime asi 200 ml Zfiltrovaného roztoku, dame
magnetické michadlo a uzavieme zatkou s kohoutem. Banku pfipevnime
na magnetickou michacku, pfipojime pres pojistnou barnku k vyvévé a za mirného
michani pomalu odsavame. ZpocCatku muze dojit k prudkému uvolfovani plyna, az
k prestfiknuti kapaliny do odsavaci hadice (pozor na znecisténi roztoku!). Michame
za stalého odsavani tak dlouho, dokud dochazi k uvolfiovani bublinek z kapaliny.
Pfi ukonCeni odvzdusnovani nejdfive uzavieme kohout na zatce bariky, odpojime
hadici a teprve potom uzavieme pfivod vody do vyvévy. OdvzduSnéné roztoky
tetraboritanu sodného a bromthymolové modfi pouZijeme k dalSi praci.

Program ovladajici pfistroj FIAlab-2000 spustime kliknutim na ikonku FlAlab for
Windows 5.0. Rozbali se nam okno minimalné se Ctyfmi tlacCitky, ze kterych
vybereme A/D Card, a tim se nam otevie okno znazornéné na obr. 7. Kliknutim
na jednotlivé barvy ovéfime funkCnost zdroje a stav optickych vlaken. Pro naSe
méfeni disperze pomoci barviva bromthymolové modfe, které ma absorpéni
maximum pfi 620 nm, nechame pak zaskrtnuté €ervené svétlo.Vyuzivame prvni dva
kanaly, prvni pro méfeni absorbance a druhy pro méfeni napéti. V okénku pro gain
nastavime hodnotu 4. Pfed kazdym méfenim absorbance musime proveést referenéni
scan kliknutim na tlaCitko Reference Scan. Jednoducha méfeni absorbance
spoustime zaSkrtnutim okénka Start Scans. Hodnota uvedena v okénku Sampling
Rate znamena frekvenci sbéru dat. Pouzivame zpravidla hodnotu 4, coz znamena 4
hodnoty absorbance, respektive napéti, za vtefinu.
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Obr. 7: Nastaveni detektoru

Pro sbér dat si vybereme dalSi tlaCitko s oznaCenim Program a tim se nam
otevie okno na obr. 8.

Programming
Mew Fonk Save Events Safe Lock Mode Find B3 Sample Definition File
| Nitrate/Nitrite Assay Sencie || || autosampler A
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S S Drat,
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Mext Sample || | Test Command: b
Mimlas frmeh 26 o
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0.0
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o
Cpen Save Pause Start Stop Emergency’ Check Exit

Obr. 8: Metoda sbéru dat



V tomto okné otevieme metodu BTM..., kterou mizeme editovat v ,Edit Mode”. V
protokolu metody zkontrolujeme pocet vzorku a dobu méreni. Doba méfreni musi byt
dostatecné dlouha pro analyzu celého piku. Pfi praci s pfistrojem FlAlab-2000 nam
po ubéhnuti doby analyzy zadané v metodé naskocCi na obrazovce Stitek, ktery nas
vybidne k dalSimu nastfiku. Po odkliknuti tohoto Stitku musime do 5s provést nastfik
otoenim vstfikovaciho ventilu do polohy INJECT. Do polohy LOAD vracime ventil
po klesnuti signalu na zakladni linii.

Pro sledovani analyzy otevieme okno tlaCitkem Analysis, je znazornéno
na obr. 9.
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Obr. 9: Prubéh analyzy

V pravém dolnim rohu tohoto okna volime sledovanou veli¢inu — hodnotu
absorbance v maximu piku, takZze Local Maximum. Sledovat pribéh analyzy
muzeme opakovanym stiskem tlaCitka Refresh v levé dolni ¢asti okna. Po skonceni
analyzy ulozime soubor pomoci Save Data.

Zjistovani hodnoty A,

Musime si uvédomit, ze potfebujeme zjistit hodnotu absorbance nefedéného
roztoku bromthymolové modfe, to znamena, Ze do kyvety musime tento nefedény
roztok napumpovat. Nulovani (referen¢ni sken) provadime na tetraboritan sodny.
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Pfipravime si barfiku se Zfiltrovanym a odvzduSnénym roztokem tetraboritanu
sodného. Rychlost Cerpani nastavime do polohy 2, saci konec hadi¢ky ponofime
do roztoku, vytlaény konec dame do lahve ODPAD 1. Zapneme cCerpani. V okné
Analysis (obr.9) sledujeme prabéh absorbance. Jakmile dosahne konstantni
hodnoty, provedeme referenéni méreni kliknutim na Reference Scan. (roztok
tetraboritanu sodného slouZzi jako srovnavaci roztok). Po ustaleni signalu zastavime
Cerpadlo, saci konec hadiCky vyjmeme zroztoku tetraboritanu sodného, otfeme
bunigitou vatou a ponofime do barky s roztokem BTM. Cerpadlo opét zapneme a
sledujeme signal na zapisovaCi. Jakmile je pritokova kyveta zcela zaplnéna
gerpanym roztokem, signal je konstantni. Cerpadlo zastavime a hadiéku znovu
pfeneseme do roztoku tetraboritanu sodného. Cely tento postup opakujeme
minimalné trikrat.

Zjistovani hodnoty A, pro riuzna usporadani systému

Dal$i méfeni budeme provadét s riznym usporadanim systému (rzné rychlosti
Cerpani, velikost reaktoru, velikost davkovaci smycky). Pro kazdé uspofadani
systému provedeme vzdy 3 mérfeni, takze v metodé BTM...nastavime pocet vzorki
(numsamples) = 3. Cislo v ndzvu metody znamena dobu skenovani v sekundach.
Doporucena uspofadani jsou znazornéna v tabulce I.

Tabulka I: Sestavy systému FIA

oznaceni davk?vag:l reaktor? pri tok®
sestavy smycka
1 1 1 1
2 1 1 2
3 1 2 1
4 1 2 2
5 2 1 1
6 2 1 2
7 2 2 1
8 2 2 2

'1=50pul,2=100pul;?1=50cm; 2 =150 cm; ® 1 = nastaveni 1; 2 = nastaveni 2

Saci konec hadicky pro plnéni davkovaci smyCky dame do barky
s bromthymolovou modfi, vytlatny konec do lahve ODPAD1. Na obr.10 je
znazornén prubéh signalu po nastfiku BTM. Jsou zde zaznamenany €asové useky,
které budeme sledovat. Je to doba odezvy t,, doba zdrzeni T, doba navratu
na zakladni linii T’ a celkova doba signalu At. Casové useky odeéitame z okna
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Analysis, kde stisknutim tlaCitka Data v horni Casti okna se nam misto grafického
znazornéni pfi stisknutém tlaCitku Plots zobrazi tabulka s Ciselnymi udaji daného
zaznamu. Pfipadné mizeme pouzit stopky. Pro pfehlednost mizeme pro tyto ucely
snizit hodnotu v okénku Sampling Rate v okné LabJacku — viz obr. 7.

Pfed zménou sestavy (ij. pfidani reaktoru, vyména davkovaci smycky) zastavime
vzdy Cerpadlo. Teprve potom pomoci spojovaciho Sroubeni pfipojime pozadovany
dil. Spoje mirné dotdhneme a zapneme CcCerpani. Pozorujeme, zda ve spojich
nedochazi k prolinani kapaliny. Nékdy se stane, Ze do systému vnikne vzduch.
Obvykle se to projevi prudkymi zménami absorbance a v prutokové kyveté
pozorujeme prochazejici bublinky vzduchu. Muze se stat, Zze mala bublinka vzduchu
se zachyti v pritokové kyveté a pfi zménach tlaku (peristaltické Cerpadlo!) se méni
jeji objem a tim i délka drahy svételného paprsku v kyveté.

— Obr. 10: Pribéh FIA kfivky

¢ At N-nastfik vzorku; t,-doba odezvy;T-doba
~ zdrzeni; T’-doba navratu na zkladni linii;
At-celkova doba signalu

Tl

Z hodnot absorbanci Ag a A vypocCitame disperze. Dale vypocitame hodnotu
vzorkovaci rychlosti S, obvykle vyjadfovanou jako pocet vzorki zméfenych
za hodinu. Z udaju, které mame k dispozici, vyjadfime S jako

kde T’ je doba od nastfiku vzorku do navratu signalu na zakladni linii.

Po ukon&eni méreni disperze je tfeba cely systém dukladné promyt destilovanou
vodou.
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B.1 Meéreni spektra cCinidla a spektra reakéniho produktu cinidla
s chloridy

Do 25ml odmérné bariky odpipetujeme 5ml Cinidla, pfidame 3 ml zakladniho
roztoku chloridu sodného a doplnime destilovanou vodou po znacku.

Saci hadi¢ku Cerpadla s oznaCenim Reagent 1 dame do Zfiltrovaného a
odvzdusnéného roztoku Cinidla.

Prace na pfistroji FIAlab — 2500 je pIné fizena pocCitacem. Pfi spusténi programu
kliknutim na ikonku FlAlab for Windows 5.0 se rozbali okénko se Sesti tlaCitky, jak
je vidét na obr. 11, ovSem bez tlaCitka autosampleru, ktery v nasi sestavé neni
obsazen.

B3 Flalab for Windows 5.0 = 3
Instrurnents  Options  About Q299 10:26:01 Phd
=~ il Xz %
W nul 3883 e
Flalab Spectrometer| Autosampler | A/D Card Program Analysis Exit

Obr. 11: Spousténi programu pro FIAlab-2500

Stisknutim prvniho tlaitka zleva se rozbali okno Flow Injection Analysis, které
je prezentovano na obr. 12.

ER Flow In jection Analysis D@@

Serial Port 1 Mumber of Channels 1

Pump Speed B0 - [E]

I~ =

L ]
Flow Cell

s

Obr. 12: Ovladani Cerpadla a vstfikovaciho ventilu pfistroje FIAlab-2500
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Po nalogovani stisknutim tlacitka Logon v levém rohu dole mizeme ovladat
Cerpadlo a prepinat vstfikovaci ventil kliknutim na patficny obrazek ve schématu.
V okénku pro rychlost pratoku (Pump Speed) vlevo nahofe nastavime pro zalatek
hodnotu 30. Saci hadi¢ka pro vzorek je vnofena do destilované vody, pro nosny
proud do roztoku detergentu a pro Cinidlo je vnofena do Cinidla.

V dalSim kroku pfipravime spektrometr pro méfeni. Stiskneme 2. tlaCitko zleva
v okénku se Sesti tlaCitky (obr. 11) a otevie se okno spektrometru Spectrometer.
Toto okno obsahuje dvé stranky, grafickou Spectrometer Graphing a sefizovaci
Spectrometer Setup, ve kterych listujeme pfepinanim mazi témito dvéma zalozkami
na horni listé. Obé tyto stranky jsou vidét na obr.13. Jesté pred zapnutim
wolframové lampy stiskneme tlaCitko s velkym cCernym puntikem na dolni liSté
oznacené Dark, abychom zméfili temny proud. Za predpokladu, Ze v systému nejsou
zadné vzduchové bubliny, muzeme po zapnuti lampy pfikroCit k optimalizaci doby
integrace. Stiskneme tlaCitko Voltage se Zlutym symbolem blesku, a pak klikneme na
Single Scan. Napétova kfivka by méla mit tvar jako na obr. 13.

V idealnim pfipadé se maximum kfivky nachazi mezi hodnotami 1500 az 3700
kauntl. Optimalizaci doby integrace provadime kliknutim na tladitko Optimize
Integration Time, které se nachazi v pravé Casti sefizovaci stranky. Optimalizace
trva 10 sekund. Dale stiskneme tlacCitko Absorbance s obrazkem destivého mracku
a tlaCitko Requestet Scan, abychom na spodnim grafu vidéli pribéh absorbance
s casem. Nestaly signal opét znamena pritomnost vzduchovych bublin v pratokové
kyveté.

Rychlost prutoku mame na hodnoté 30 a Cerpame do konstantni hodnoty
absorbance. Na hornim obrazku na grafické strance okna spektrometru pozorujeme
spektrum samotného Cinidla. Potom Cerpadlo zastavime a klikneme na Reference
Scan, abychom vynulovali absorbanci. Nyni naCerpame do pratokové kyvety
pfipraveny roztok Cinidla s chloridy. Opét Cerpame, dokud absorbance nedosahne
konstantni hodnoty a pozorujeme pak spektrum komplexu.

Zastavime Cerpani a pred vlastni analyzou chloridi nacerpame zpét do pritokové
kyvety Cinidlo, pfepneme rychlost prutoku na hodnotu 40 a po ustaleni hodnoty
absorbance provedeme znovu referenéni méfeni, pfipadné znovu zoptimalizujeme
dobu integrace.
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Obr. 13: Nastaveni spektrometru
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B.2 Stanoveni chloridli ve vzorcich- prace na pristroji FIAlab - 2500

Vlastni stanoveni chloridd je zaloZzeno na nasledujicich reakcich:
Hg(SCN), + 2CIT = HgCl, + 2 SCN
2SCN + Fe* = Fe(SCN),'

PFi stanoveni chloridd se jako nosny proud pouziva destilovana voda s jarem (2
kapky jaru do 250 mL). Slozeni Cinidla je uvedeno na str.6 nahofe v pouZitych
Cinidlech a roztocich. Pfitomné chloridy reaguji s thiokyanatanem rtutnatym a
uvolfiuji ekvivalentni mnozstvi thiokyanatanovych iontd. Ty pak reaguji s pfitomnymi
Zelezitymi ionty za tvorby Cerveného thiokyanatanového komplexu, jehoz absorbance
se méfi pfi vinové délce 480 nm.

Zakladni roztok NaCl ma hmotnostni koncentraci p1 mg mL" Cl. K pripravé
kalibracnich roztoklh odméfime do 50 ml odmérnych banék 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5 a
3,0 mL zakladniho roztoku chloridu sodného. Doplnime po znaCku vodou a
promichame. Vysledné hmotnostni koncentrace jsou 10; 20; 30; 40; 50 a 60 ug mL™
Cl.

Vzorky jsou kapalné, pfipravené v odmérnych bankach. Doplnime je pouze
destilovanou vodou po znacku a po promichani je zméfime stejnym zpusobem jako
kalibracCni roztoky.

Metodu analyzy Chloridy otevieme podobné jako pfi praci se sestavou
FIAlab2000 (obr. 8) stiskem tlaCitka Program ve vychozim okénku se Sesti tlacitky.
Celkem budeme provadét devét nastiiki, Sest kalibraci a tfi neznamé vzorky.
Po nastartovani (vstfikovaci ventil je v poloze LOAD) sledujeme v tomto okné pribéh
analyzy, abychom ve vhodném okamziku vyndali saci hadi¢ku, kterou se plini
davkovaci smyc¢ka, z jedné 50 mL odmérné barky a vnofili ji do druhé. Tento vhodny
okamzik nastava po nastfiku prvniho vzorku. Musime si uvédomit, ze po dalSim
cvaknuti vstfikovaciho ventilu se nachazi systém v poloze LOAD, kdy se teprve pini
davkovaci smyc¢ka druhého vzorku, pak probéhne cvaknuti do polohy INJECT, kdy je
druhy vzorek vstfikovan a my miazeme saci hadi¢ku vnofit do tfetiho vzorku atd.

Na vysledky analyzy se opét podivame rozbalenim okna Analysis (Obr. 9).
Tentokrat kromé zaloZzek Plots a Data vyuzZijeme i kalibra¢ni stranku Calibration,
ve které vyplnime patficné Udaje (nazvy vzorku, koncentrace standardu), jak je
patrno z obr. 14.
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Zpracovani vysledku

1. Ve formé tabulky zapiste zjisténé prutoky obou Cerpadel pfistroje 1 pfi zadanych
otackach rotoru (1 a 2).

Do tabulky zpracujte Casové udaje zjisténé pfi promérovani FIA kFivky.

Ve formé tabulky uvedte zjiSténé absorbance pro jednotlivé sestavy, tomu
odpovidajici hodnoty disperze D a hodnoty vzorkovaci rychlosti S.

Vysledky analyzy chlorid pfevedte kliknutim na tladitko Report v okné Analysis

do Excelu a vytisknéte.

Report Generation Format
Plots T Diata T Calibration T Summary
Standards
M ame Responze Concentration [fit] | Concentration [Truth) Peak Time [¢ec) =
B | stdl 3.915847E-03 0.1187681 a 19.44823 |
std2 3.457985E-02 09674851 1 21.17202
std3 01036083 2.908002 3 21.18271
skd4 driftcor 01723037 4903436 5 21.2242
stdh 03432935 10171827 10 21.13797
AR [ 7A7RO™ 2F 983F > 21 12327 'l
Fitting Caefficients Wi 69 e | B[ ec|t| B0 55| £¥]w || | w|c]
|2nd Order Palynamial ﬂ Calibration Resutts
Caefficient & 0.er "
-3.7208E-04
06+
Coefficient B Iv Carect for Drift o
[
3555418802 R % 0.4+
- Hazeline/Spikei o o
oy ™ Removal -
-2 F7T14E1E-04 0.2+
ol
R-Square = 09333076 ol
DD o ] ] ] ] ] ]
o a 10 14 20 248 30
Calibration Set Concentration
1 - Refresh Curie & Standards = Unknowns
Update/Moplat [ Auto Refresh - =
[~ Show Concentration Local Maximum :l
Click Refresh to S5ee Data
o g - = ihi,
H D @ E_..J i | chag | | chan 2 | | chan 3 | | chan 4 |
Save Data | Load Data | Add Data | Report | Refresh Exit

Obr. 14: Kalibrace a analyza vzorku chlorid(
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Kontrolni otazky

Jaké vyhody ma FIA proti béZnym metodam?

Popiste zakladni uspofadani FIA.

Jaky je princip funkce peristaltického Cerpadla, jaké jsou jeho nevyhody?

Jak je tfeba upravit roztoky pouzivané v pratokové vstfikovaci analyze a

proc?

Definujte pojem disperze v prutokové vstfikovaci analyze.

6. Jaké roztoky pouzivame pfi stanoveni disperze?

7. Napiste zakladni rovnice reakci pouzivanych pfi stanoveni chloridd uvedenou
metodou.

8. Corozumime pod pojmem kalibracni kfivka a jaky ma vyznam pro stanoveni

obsahu dané slozky ve vzorku?

BN =

o

-17-



	Průtoková vstřikovací analýza 
	Magda Vosmanská 
	Obecné základy 
	Obr. 1: Schéma analyzátoru 

	Přístroj 
	Obr. 2: FIAlab-2000 
	 
	Obr. 3: FIAlab-2500 
	Obr. 4: Blokové schéma obou přístrojů 
	 
	Obr. 5: Funkce vstřikovacího ventilu 
	 
	Obr. 6: Průtoková kyveta 


	Návod laboratorní práce 
	A. Vliv uspořádání systému na disperzi – práce na přístroji FIAlab-2000 
	Úkoly 
	B. Stanovení chloridů – práce na přístroji FIAlab - 2500 
	Úkoly 
	Činidla a roztoky 

	Pracovní postup 
	A.1  Stanovení průtoků čerpadla přístroje FIAlab-2000 
	A.2  Zjištění hodnot disperze  
	 
	Obr. 7: Nastavení detektoru 
	 
	Obr. 8: Metoda sběru dat 
	 
	Obr. 9: Průběh analýzy 

	Zjišťování hodnoty A0 
	Zjišťování hodnoty Ama  pro různá uspořádání systému  
	Tabulka I: Sestavy systému FIA

	B.1  Měření spektra činidla a spektra reakčního produktu činidla s chloridy 
	 
	Obr. 11: Spouštění programu pro FIAlab-2500 
	 
	Obr. 13: Nastavení spektrometru 

	B.2  Stanovení chloridů ve vzorcích– práce na přístroji FIAlab - 2500 
	Zpracování výsledků 
	 
	Obr. 14: Kalibrace a analýza vzorků chloridů  

	Kontrolní otázky 



