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Uvod

Hlavnimi soucastmi emisniho spektrometru
s indukéné vazanym plazmatem jsou generator, plazmova
hlavice, davkovaci zafizeni, opticky systém a detektor.
Kazda z téchto soucasti ptistroje ovliviiuje analytické vy-
sledky. Napfiiklad nestabilita generatoru zhorSuje presnost,
zmény podminek ve zmlZovaéi ovliviiuji spravnost
(zplsobuji systematickou chybu), selektivita se muze po-
stupné zhorSovat zménami v optice, napt. vlivem vibraci
atd. VSechny tyto procesy mohou byt pfi¢inou zhorSovani
dlouhodobé opakovatelnosti. Odpovidajicich mezi detekce
1ze dosahnout jedin€ tehdy, jestlize vSechny casti ICP sys-
tému pracuji optimalné. Pfed vlastnim méfenim by méla
probéhnout kratkd diagnostika systému, aby bylo mozné
v€as odhalit chybu a zabranit tak znehodnoceni vysledka
prace. Poussel' a Mermet® uvadgji nékolik jednoduchych
méfeni, kterymi 1ze otestovat jednotlivé soucasti systému
a odhalit moznou pfi¢inu zhorSovani vysledku.
K diagnostice jsou potieba standardni roztoky pouze tii
prvki: Ba, Mg a Zn. Pro méfeni se vyuzivaji cary
Ba II 233 nm, Ba II 455 nm, Mg I 285 nm, Mg II 280 nm
a Zn II 206 nm. Kromé nich se jest¢ vyuziva cary
Ar I 404 nm a Ar kontinua. I z takto relativné malého
mnozstvi méfenych car prvkia lze zjistit pomérné velké
mnozstvi informaci.

K méfeni praktického rozliseni v UV oblasti se pouZi-
va ¢ara Ba II 233 nm, jejiz fyzikdlni Sitka je pfiblizné¢
1,5 pm, pro rozliSeni ve viditelné oblasti je to cara
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Ba II 455 nm (3,6 pm). Uginnost atomizace a ionizace
v plazmatu se testuje pomérem intenzit car Mg II 280 nm
a Mg I 285 nm, podobné zmény v excitaci se sleduji po-
mérem intenzit ¢ar Zn II 206 nm a Ba II 455 nm. Pokud se
vzhledem k danému poméru Mg II/Mg I méni hodnota
intenzity ¢ary Ar I 404 nm, hodnota poméru Zn II/Ba II
a pomér pozadi pfi 400 nm a pfi 200 nm, tak nastavaji
v systému zmeény, které nesouviseji s pfenosem energie,
ale které maji pfi¢inu v degradaci kolimacniho systému.
Zmény v ucinnosti zmlZovace lze sledovat jednodusSe na
zménach v intenzit¢ méfenych car. Pokud se neméni pod-
minky v plazmatu, pomér intenzity ¢ary Mg I 285 nm
k pozadi je rovnéz iimérny Gcinnosti zmlZovace. Stabilita
a pfesnost zmlZovace je testovana méfenim relativni smé-
rodatné odchylky cary Mg I 285 nm. Sledovanim sméro-
datné odchylky signalu pozadi pfi 190 nm a signalu pfi
vypnutém plazmatu se testuje Grovenn Sumu na detektoru.
Iontové cary Ba II 233 nm a Zn II 206 nm slouzi
k porovnavani detekénich limitd rdznych ICP systému.
Dlouhodobé stabilita systému (vyhodnocované na ziklade
driftu, tj. pomalé Casové zmény signalu) se sleduje pomoci
car Ar I 404 nm (zmény v intenzité), Zn II 206 nm (pfenos
energie na vzorek) a Ba II 455 nm (drift zmlZovaciho sys-
tému). Prehled vSech testovanych parametrii je uveden
v tab. L.

Vybér vySe uvedenych prvkl a Car pro diagnostiku
vyplyva predev§im z hodnot excitacni a ionizacni energie
(a jejich souctu) u téchto atomovych a iontovych car
(tab. II). Napftiklad je vyuzito velkého rozdilu mezi ioni-
zaénimi energiemi ¢ar Zn II 206 nm (9,39 eV)
a Ba Il 455 nm (5,21 eV) pii diagnostice u¢innosti pienosu
energie z plazmatu na vzorek.
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Experimentalni ¢ast
Instrumentace

Mgéfeni probihalo na optickém emisnim spektrometru
s induk¢éné vazanym plazmatem (ICP-OES) firmy Thermo
Jarrell Ash, model IRIS/AP (s axidlnim pozorovanim
plazmatu), vybaveném detektorem na principu pfenosu
naboje — charge injection device (CID). Parametry pifistro-
je jsou uvedeny v tabulce II1.

Vybér prvku, ¢ar a fadu spektra

Testovaci prvky i vinové délky byly dany vyse uvede-
nou metodikou (tab. III), ale protoze byl ICP systém vyba-
ven plosnym CID detektorem, bylo nejprve nutné u jednot-
livych Car prvkia vybrat vhodny fad spektra a také zvolit
vhodnou koncentraci jednotlivych prvki pro dalsi testova-
ni. Proto bylo potfeba nejprve nasnimat celé spektrum
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Tabulka I
Testovaci ukazatele pro diagnostiku ICP spektrometru
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Testovaci ukazatel »® ¢

Sledovana vlastnost

Testovana Cast systému

Ba Il 233 nm — profil ¢ary
Ba II 455 nm — profil ¢ary

rozliSeni v UV oblasti

rozliSeni ve VIS oblasti

disperzni systém

disperzni systém

pomér Mg II 280/ Mg I 285 atomizace a ionizace generator
pomér Zn II 206/Ba II 233 excitace generator
Ar 1404 nm ztraty absorpci kolimator
BKGD 400 nm/200 nm degradace ¢ocek a zrcadel kolimator
BKGD 235 nm/236 nm degradace optickych vlaken kolimator
SBR Mg 1285 nm ucinnost zmlzovace zmlz. a transportni systém
Intenzita vSech car ucinnost zmlzovace zmlz. a transportni systém
RSD Mg 1285 nm pfesnost zmlzovace zmlZz. a transportni systém

SD BKGD 190 nm
SD signélu (vypnuté plazma)

Sum pozadi
Sum detektoru

Ba Il 233 nm mez detekce
Zn 11206 nm mez detekce
RSD Ar 1404 nm drift
RSD Zn I1 206 nm drift
RSD Ba II 455 nm drift

detekéni systém
detekeni systém
ICP systém jako celek
ICP systém jako celek
stabilita systému
stabilita systému
stabilita systému

*BKGD - pozadi, " SBR — pomér intenzit signal/pozadi, °RSD — relativni smérodatna odchylka, ¢ SD — sm&rodatna odchylka

Tabulka IT
Excitacni (Eey), ionizacni (E;o,) a celkové (Egyy) energie
pro ¢ary pouzité v diagnostice plazmatu

Céara ve spektru E. [eV] Eion [eV] Egm [eV]
Ar 1404 nm 14,69 - -

Ba Il 455 nm 2,72 5,21 7,93
Ba Il 233 nm 6,01 5,21 11,22
Mg 1285 nm 4,35 - -
Mg I1 280 nm 4,42 7,65 12,07
Zn 11206 nm 6,01 9,39 15,40

a lokalizovat pfislusné ¢ary. Pro lokalizaci ¢ar byl pfipra-
ven roztok Ba, Mg a Zn o koncentraci 1 ppm kazdého
prvku, spektrum bylo sniméno po dobu 10 s. Podle intenzit
byly ze spektra vybrany vhodné fady car (tab. IV).
Ukézalo se ale, Ze zvolené Cary jsou velice intenzivni
(zvlaste ¢ara Mg 11 280), a tak bylo nutné pro dalsi experi-
menty upravit koncentraci testovaciho roztoku. Koncentra-
ce byla z ptivodni hodnoty 1 ppm snizena az na 0,1 ppm
kazdého prvku, ¢as nacitani signalu byl sniZzen na 1 s.

Casové rozvrzeni experimentt

Zamérem bylo sledovat zmény v charakteristikich
jednotlivych ¢asti ICP spektrometru béhem delsi doby
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a bylo proto zvoleno ¢asové rozmezi jednoho mésice. Po
skonceni experimentu (stanovisté 1) bylo o nékolik mésicti
pozdéji provedeno jesté opakované méfeni stejnych para-
metr. po zprovoznéni piistroje v nové laboratofi
(stanovisté II). Cilem bylo zjistit, jak sté¢hovani ovlivni
pfesnost, opakovatelnost a dlouhodobou stabilitu piistroje.

Experimenty mély nasledujici asové rozvrzeni: 4x
tydné méfeni profild car Ba II 233 a Ba II 455, poméra
intenzit ¢ar Mg II/Mg I a Zn II/Ba II, SBR Mg I a RSD
Mg I, 2x tydn€ meéfeni intenzity Ar I 404, poméru BK-
GD 400/BKGD 200, smérodatné odchylky pozadi pfi
190 nm a smérodatné odchylky signalu pifi vypnutém
plazmatu a 1x za celé obdobi méfeni mezi detekce
(Ba Il 233 a Zn II 206) a méfeni dlouhodobého driftu.

Vysledky a diskuse
Disperzni systém

Vysledky méteni profilt ¢ar v UV a viditelné oblasti
jsou znazornény na obr. 1 a obr. 2. Zajimavé je, Ze hodno-
ty profilti cary Ba II 455 (tedy ukazatel pro viditelnou ob-
last) se po prestehovani na stanovisté II vyrazné stabilizo-
valy.

V tab. V jsou shrnuty vysledky z obou piedchaze;ji-
cich grafli: z naméfenych dat byl vypolten aritmeticky
primér (celkem 18 méfeni v obou ptipadech) a stanovena
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Tabulka III
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Parametry pristroje IRIS/AP (Thermo Jarrel Ash) pouzitého pro diagnostické testy

Parametr

Hodnota

Transport vzorku do zmlZovace

Zmlzovac
Tlak ve zmlzovaci
MIlzna komora

Plazmova hlavice

Ptikon do plazmatu
Frekvence generatoru
Spotieba argonu

Typ optiky

Difrakéni prvek
Ohniskova vzdalenost
Vstupni Stérbina

RozliSeni

Detektor

Rozsah vinovych délek

Kalibrace vinové délky

peristaltické &erpadlo, pritok 1,8-2,4 ml min™'
stopovy Burgnertiv zmlzovac podle Babingtona
2:10° Pa

cyklonova

usporadani TraceTech Axial Plasma
(argonové induk&né vazané plazma v axidlnim provedeni)

550-1 350 W
27,12 MHz
16-18 ml min™

echelle polychrométor
prostor optiky temperovan na 37 °C a vyplnén argonem

miizka echelle (54,5 vrypt/mm)

0,381 m

50 pm

<10 pm pti 200 nm

<20 pm pii 400 nm

<40 pm pti 600 nm

dvourozmérny polovodicovy detektor typu CID, rozmér aktivni plochy ¢ipu
14 x 14 mm, 512 x 512 (tj. 262 144) fotocitlivych mist

(kazdé o rozméru 25 x 25 pum, pracovni teplota —80 °C

simultanni registrace celého spektra v rozsahu 170900 nm, simultanni mé-
feni pozadi, kompenzace matrice

rtutova vybojka
ThermoSPEC/CID

Program pro méfeni a zpracovani dat

smérodatnd odchylka. Zatimco v ptipadé ¢ary Ba II 233
nedoslo k zadné vyrazné zméné (rozdil v profilu cary
0,0016 nm, rozdil ve smérodatné odchylce 0,0002 nm), tak
u cary Ba II 455 doslo k mirnému zuzeni Ccary
(o 0,0054 nm) a také ke zlepSeni smérodatné odchylky
(00,0014 nm).
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Obr. 1. Disperzni systém (rozliSeni v UV a VIS oblasti — stano-
visté I); profily ¢ar BaIl 233 M a Ball 455 A

Generator

Zatimco z vysledkti pfedchozi ¢asti experimentu vy-
plyva, ze st¢hovani pfistroje nemélo zadny negativni vliv
na disperzni systém, u generatoru doslo ke zcela vyrazné-
mu zhorSeni. Zahajeni experimentd v nové laboratofi mu-
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Obr. 2. Disperzni systém (rozliSeni v UV a VIS oblasti — stano-
visté II); profily ¢ar Ba Il 233 M a Ball 455 A
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Tabulka IV
Vybrané fady spektra prvki Ba, Mg a Zn pro diagnostiku
ICP

Diagnosticka cara Vlnova délka {rad spektra}

Ba Il 233 233,527 {111}
Ba Il 455 455,403 {57}
Mg II 280 280,270 {93}
Mg 1285 285,213 {91}
Zn 11 206 206,200 {126}
Tabulka V

Profily ¢ar v UV a VIS oblasti — aritmeticky pramér
a smérodatna odchylka vSech méfeni (n = 18)

Cara / Oblast Profil ¢ary Profil ¢ary
stanovi$té I [nm]  stanovisté II [nm]
Ball 233/ UV 0,0174 £ 0,0004  0,0190 + 0,0006
oblast
Ball455/VIS  0,0301+0,0022 0,0247 + 0,0008
oblast
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Obr. 3. Generator (atomizace/ionizace a excitace v pazmatu)
stanovisté I - stabilita vykonu generatoru; na hlavni ose y je
pomér intenzit Mg II/Mg 1 B, na vedlejsi ose y pomér intenzit
ZnIl/Ball A

selo byt delsi ¢as odkladano, protoze se vyskytly problémy
se stabilitou plazmatu (plazma neSlo zazehnout a Casto
zhasinalo). Problémy s nestabilitou generatoru dokumentu-
ji 1 nésledujici obrazky — poméry ¢ar Mg II/Mg 1 i Zn II/
Ba II byly na stanovisti I (obr. 3) pomérné stabilni, zatim-
co pfi experimentech na stanovisti II byly odchylky velké
(obr. 4). Napriklad 25. den vidime na grafu prudké zvyseni
poméru intenzit Mg II/Mg 1. TyZz den nastaly problémy
s generatorem: plazma nejprve dlouho neslo zazehnout,
pak po zazehu zhaslo a po opétovném nastartovani bylo
i nadale nestabilni. Cary prvka byly posunuté a musely byt
znovu lokalizovany. Problém se zhaSenim plazmatu nastal
i 29. den méfeni, ale po opétovném nastartovani bylo plaz-
ma jiz stabilni (naméfené hodnoty z toho dne potvrzuji
stabilitu generatoru).
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Obr. 4. Generator (atomizace/ionizace a excitace v pazmatu)
stanovi§té II - stabilita vykonu generatoru; na hlavni ose y je
pomér intenzit Mg II/Mg I M, na vedlejsi ose y pomér intenzit
ZnIl/Ball A

Pro diagnostiku generatoru ICP systému lze pouZivat
pomér ¢ar Mg II/Mgl jen u konkrétniho usporadani detek-
toru (fotonasobi¢ nebo polovodiCové detektory) a nelze
navzajem porovnavat poméry téchto car pro rizné detekto-
ry. Souvisi to s Grovni pozadi, které je u fotondsobice zjis-
tovana z jednoho méfticiho prvku, kdezto u polovodico-
vych detektorti zalozenych na pienosu naboje je velké
mnozstvi (zde celkem 262 144) fotocitlivych mist (tzv.
pixelt), které tvoii samostatné obvody s riznou hladinou
Sumu podle spektralni oblasti, ve které se nachazeji.

Kolimac¢ni systém

Danému poméru intenzit Mg II/Mg 1 z pifedcha-
zejictho méteni by mély odpovidat urCité intenzity Cary
Ar 1 404 a poméry intenzit na pozadi ve viditelné
a v ultrafialové oblasti. Pokud tedy pomér Mg II/Mg 1
zustava piiblizné stejny, ale intenzita Ar 1 404 vyrazné
poklesne, jde o vliv absorpce svétla na Casticich, které
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Obr. 5. Zmény na kolimaénim systému (ztraty absorpci, de-
gradace ¢ocek a zrcadel) stanovisté I; na hlavni ose y intenzita
Cary Ar I 404 M, na vedlejsi ose y pomér pozadi pfi 400 a pii
200 nm A
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Obr. 6. Zmény na kolimacnim systému (ztraty absorpci, de-
gradace ¢ocek a zrcadel) stanovi§té II; na hlavni ose y intenzi-
ta ¢ary Ar 1404 M, na vedlejsi ose y pomér pozadi pii 400 a pii
200 nm A

zanaseji kolimator. Usazovani prachu na optickych prvcich
ovliviiuje vice absorpci v UV oblasti, proto byl sledovan
i pomér intenzity na pozadi pti 400 a pii 200 nm.

Na stanovisti | se zfejm¢ neusazoval prach na optic-
kém systému, protoze tendence mirné¢ho poklesu Ar I 404
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dny
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Obr. 7. Zmény v ucinnosti zmlZovace vyjadiené jako Casova
zavislost SBR (signal to background ratio — pomér signalu
k pozadi) ¢ary Mg 1 285 (Carkované jsou vyznaceny meze +20);
a) vysledky ze stanovisté I, b) vysledky ze stanoviste 11
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odpovida tendenci poklesu Mg II/Mg I. Na obrazku ze
stanovisté II (obr. 6) je vidét prudky pokles v 25. dni mére-
ni, ale ten odpovidd poklesu energie generatoru
z pfedchoziho experimentu.

Zmlzovaci systém

Uginnost zmlZovade byla sledovana ukazatelem SBR
(poméru signalu k Sumu) u ¢ary Mg I 285 (obr. 7). Na
stanovisti I byl pomér signal/Sum pomérné stabilni
(1,52 £+ 0,05 jednotek), zatimco na stanovisti II maji hod-
noty dvakrat vétsi rozptyl (1,53 + 0,10 jednotek). Na ob-
razku jsou vyznaceny ¢arkovanou ¢arou meze v hodnotach
dvojnasobku smérodatné odchylky. Na zvySeni rozptylu
hodnot na stanovisti II ma ur€ité podil nestabilita generato-
ru. Pokud by se tento test provadél az po uplné stabilizaci
systému, lze predpokladat dosazeni lepsich vysledki.

Presnost zmlzovace byla diagnostikovana pomoci
RSD (relativni smérodatna odchylka v procentech) Cary
Mg I 285 (obr. 8). Tady je naopak vidét vyrazné zlepseni
u série méfeni ze stanovisté Il — téméf vSechna stanoveni
intenzity ¢ary Mg I 285 maji RSD pod hranici 0,8 %, coz
lze pficist generdlni Gdrzbé piistroje po instalaci v nové
laboratofi. Pouze 29. den byla zaznamenana velka odchyl-

% RSD

% RSD

Obr. 8. Relativni smérodatna odchylka (% RSD, n = 3) intenzi-
ty ¢ary Mg I 285 jako funkce ¢asu (¢arkované vyznaéena hrani-
ce 0,8 % RSD); a) vysledky ze stanovisté I, b) vysledky ze stano-
viste 11
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ka. Tyz den se pfed méfenim meénila argonova tlakova
lahev a nastaly urcité problémy s nastavenim pritoku ar-
gonu. Tlak argonu zfejmé kolisal, plazma téz zhasinalo,
a to zfejme ovlivnilo i ¢innost zmlzovace.

Detektor

Diagnostika detektoru (fluktuace, Sum) probihala
méfenim smérodatné odchylky (SD) intenzity signalu po-
zadi v UV oblasti pfi vinové délce 190 nm (pro tyto ucely
byla zvolena ¢ara Sn 189,989 {136}), do plazmatu byl
nasavan pouze vzduch. Intenzita byla zméfena 10x za sebou
nejprve pri zapnutém plazmatu (Sum pozadi) a pak 10x po
zhasnuti plazmatu (Sum detektoru). Maximalni smérodatna
odchylka pozadi u obou méfeni byla na stanovisti 1 0,20
(s vyjimkou 15. dne). Na stanovisti II se odchylka vyrazné
zhorsila (viz obr. 9).

ICP systém jako celek

Tento test spociva ve sledovani detekénich limitd
s pouzitim dvou car, jejichz vlnova délka je ve stejné ob-
lasti (kolem 230 nm) a které maji rozdilnou sumu ionizac-
ni a excitacni energie — v tomto piipadé je to Ba II 233
(11,22 eV) a Zn 11 206 (15,40 eV). Protoze suma energii je
u ¢ary Zn mnohem vétsi, jsou zmény detekéniho limitu
mnohem vice zavislé na zménach podminek v plazmatu.
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Obr. 9. Diagnostika detektoru: zavislost smérodatné odchylky
pozadi p¥i zapnutém (H) a vypnutém plazmatu (A); porovna-
ni vysledkt ze stanovisté I a 11
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Tabulka VI
ZhorSeni detek¢nich limith u ICP spektrometru IRIS/AP
po prestehovani

LOD [ppb] Ball 233 Zn 11 206
Stanovisté I 7,1 9,2
Stanovisté I1 12,3 21,4

V tab. VI je vidét vysledek takového porovnani u testu
provedeného na konci mési¢niho testovaciho obdobi (pted
stéhovanim piistroje) a na zac¢atku druhého obdobi po pre-
st€éhovani. Detek¢ni limit byl vypocten jako trojnasobek
smérodatné odchylky pozadi (nulovy kalibracni roztok —
blank — deionizovana voda, 11 méfeni) lomeno smérnice
kalibra¢ni pfimky pro danou ¢aru (dvoubodova kalibrace
byla provedena stejnym roztokem jako u vSech piedcho-
zich experimentd s 0,1 ppm kazdého prvku). Z vysledki
je vidét, Ze detekcni limit se dramaticky zhorSil — u Cary
Ba se zvysil téméf dvojnasobné a u ¢ary Zn vice nez dvoj-
nasobné.

Stabilita (drift)

Poslednim experimentem bylo sledovani stability
intenzit vybranych car (Ar I 404, Ba I1 455 a Zn 11 206) po
delsi dobu, tj. v rozmezi n€kolika hodin (tzv. drift). Krat-
kodoba opakovatelnost (RSD) se v predchozich méfenich
pohybovala v rozsahu 0,1-0,5 % u cary Ba II 455
a v rozsahu 1,3-3,7 % u &ary Zn II 206. Ukolem bylo zjis-
tit, jaka je dlouhodob4 opakovatelnost. Méfeni proto probi-
halo po dobu 2 h, intenzity car byly zaznamendvany kaz-
dych 5 min, ¢as nula byl 5 min po zaZehu plazmatu. Na
obr. 10 a obr. 11 jsou Casové zaznamy intenzit jednotli-
vych car a také relativnich intenzit (intenzita vztaZend
k hodnoté v Case nula).
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Obr. 10. Drift — ¢asova zavislost relativnich intenzit vybra-
nych ¢ar (stanovisté I); Ar 1404 (l), BaIl 455 (A) a Zn 11 206
(®)
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Obr. 11. Drift — ¢asova zavislost relativnich intenzit vybra-
nych ¢&ar (stanovisté I1); Ar 1 404 (M), Ba II 455 (A) a Zn 11
206 (¢)

Z obr. 10 je vidét, Zze u vSech tii ¢ar prudce narlsta
v prvnich 25-30 min jejich intenzita. V této dobé se ziej-
me stabilizuje plazma — indukéni civka se zahtiva a méni
tvar, zvySuje se prenos energie na vzorek. Po uvedenych
30 min se stabilizuje intenzita u Zn, u Ar zlstdvd mirny
narust (zpisobeny ziejm¢ driftem optiky nebo detekéniho
systému), naopak u Ba klesa (zpisobeno patrné driftem
zmlzovaciho systému). Pokud intenzity vyneseme do grafu
v relativnich hodnotach (vztazenych na hodnoty v cCase
nula), v§echny body se pohybuji v rozmezi 99-116 % pi-
vodni intenzity.

Test driftu na stanovisti IT (obr. 11) vypada ovSem
zcela odlisné: pocatecni narlst intenzity zplisobeny stabili-
zaci plazmatu trva krat$i dobu, jen asi 15-20 min. Poté
intenzita u vSech tii prvkil vyrazné klesad. U Ar a Zn se
dokonce na 50 min docasné stabilizuje, ale pak zacinaji
hodnoty opét nartistat. Ziejmé zde jde o kombinaci vice
vlivii (kolisani prutoku argonu, drift ve zmlzovaci
a v optice atd.). Celkové vsak je rozptyl hodnot nizsi, nez
v prvnim testu, u Ar a Zn, kde se RSD mirn¢ zlepsilo
(tab. VII). Kfivky relativnich intenzit jsou oproti prvnimu
testu posunuty smérem dolli a pohybuji se v rozmezi 95 az
107 % puvodni intenzity.

Tabulka VII

Dlouhodoba opakovatelnost méfeni vyjadiena jako relativ-
ni smérodatna odchylka v procentech ze vSech 25 hodnot
namétenych po dobu dvouhodinového testu

RSD [%] Ar 1404 Ball 455 ZnlII206
Stanovisté I 2,5 1,5 3.2
Stanovisté 11 1,7 1,7 29
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Laboratorni pfistroje a postupy

Z vysledki je tedy zfejmé, ze u cary Ba II 455 je
dlouhodoba opakovatelnost pfiblizné tfikrat hor$i nez krat-
kodoba. Toto zhorSeni opakovatelnosti nelze podstatné
snizit tim, Ze se méteni zah4ji aZ po stabilizaci plazmatu.
Céara Zn 11 206 je na zmény podminek v plazmatu mnohem
citlivgjsi (jak bylo uvedeno uz u testu detekénich limiti),
a je tedy pro pfesna méfeni na Carach tohoto typu nutné
dodrzet urcity ¢asovy odstup po zazehu plazmatu.

Zavér

Dilezitym aspektem pouziti kazdé instrumentalni
techniky je urceni vykonnosti systému. Pravidelnym pou-
zitim diagnostickych néstrojii pfed vlastnim méfenim lze
ovérit, zda nasledné ziskané vysledky budou spravné
a presné, nebo i predejit pfipadnym vazné&jSim poruchdm
pristroje. Oblast vyzkumu testovacich a diagnostickych
nastrojii pro ovéfeni vykonnosti instrumentace je velmi
aktualni, snahou vyrobcl je nyni zavadét tyto nastroje
pfimo do programového vybaveni piistroje a umoZznit tak
uzivateli pribézny ptehled o stavu pfistroje. Kontrola vy-
konnosti byla zvlasté dllezita prave pii stthovani pfistroje
na nové pracoviste, nebot’ byl pouzit ptistroj s detekci CID
(prvni aplikace pouzita v CR), pii¢emz bylo nutné zjistit,
jak ovlivni jednotlivé parametry vykonnost pfistroje
a v jakych mezich se pohybuji, pfi spravném fungovéni
pristroje.
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This review deals with the diagnostics of inductively
coupled plasma — optical emission spectrometers (ICP-
OES). Based on several simple measurements, the per-
formance, precision and reliability of all parts of the in-
strument (generator, nebulizer, optical parts, detector) and
stability of the whole system were tested. The tests were
performed within one month and repeated after some time.
The two test series were compared and the influence of
instrument handling on the analytical results was dis-
cussed.



