Indukéne viazana plazma
s optickym emisnym spekirometrom

V tomto ¢ldanku by som chcel ukdzat analytické moznosti ICP OES (Inductive
Coupled Plasma Optical Emission Spectrometry — indukéne viazand plazma s
optickym emisnym spekirometrom) spekirometra v procese kontroly surovin a
vyroby bionafty. Pristroje ICP OES sa pouZivaju nielen na kontrolu surovin,
ktoré vstupujio do tohto vyrobného procesu, ale ndsledne na kontrolu

hotového vyrobku.

Najdolezitejsimi prvkami, ktoré je nutné analyzo-
vat'v surovinach su P, Mg a Ca.V hotovom vyrobku
k tymto prvkom este pribudnu Na a K. Pévod fosfo-
ru, hor¢ika a vapnika v surovinach je zrastlin (napr.
repka olejnatd), z ktorych sa ziskava surovina.
Sodik a draslik sa pouzivaju v podobe hydroxidov
ako katalyzatory pri vyrobe metylesterov mast-
mg/kg, aby mohli spravne prebiehat technolo-
gické procesy vyroby. Sucet koncentracii Na a K a
tak isto Mg a Ca musi byt nizsi ako 5 mg/kg, aby
nedoslo k poskodeniu spalovacich motorov pri
pouziti bionafty. Okrem vyroby bionafty sa pou-
ziva ICP OES technika aj na kontrolu aditiv v maza-
cich olejoch (Ca, Mg, P, Zn), alebo obsahu otretych
kovov v mazacich olejoch (Fe, Cr, Ni, Mo, Al). Speci-
alny pripad je analyza siry v palivach a olejoch, na
ktoru je tieZmozné pouzit techniku ICP OES.V pro-
cese vyroby bionafty vsak analyza S nie je velmi
zaujimava, pretoze v rastlinnych olejoch sa vysky-
tuje vo velminizkych koncentraciach.

Pracovné podmienky:

Vykon plazmy: 1450 W
Chladiaci prietok: 14 l/min.
Axialny prietok: 1.8 l/min.

Prietok cez hmlovy systém: 0.8 I/min.
Plazmova hlavica: kremennd, 1.8 mm

Hmlova komora: Scott
RozpraSovac: krizovy
Cas integracie signalu: 20s
Prietok vzorky: 2 ml/min.

Pristrojové vybavenie: Na analyzu bol pouzity
pristroj SPECTRO GENESIS s radidlnym pohladom
do plazmy, 400 mm optikou Paschen-Runge, ktord

l —
simultdnne analyzuje spektrum v rozsahu 175 -
777 nm pomocou 15-tich linedrnych CCD
detektorov. Generator na vytvorenie plazmy je
vzduchom chladeny volne beziaci s frekvenciou
27.12 MHz. V3etky parametre ICP su riadené a
nastavované cezriadiaci softvér.

Standard| Ca K Mg Na P
€. |[mglkg] ([mg/kg]| [mglkg] | [mg/kg] |[mg/kg]
1 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0

2 186 | 1.86 | 1.86 1.86 | 1.86
3 3.71 | 3.71 371 3.71 | 3.7
4 741 | 7.4 741 741 | 1.1

5 14.81 | 14.81 | 14.81 | 14.81 | 14.81
6 29.66 | 29.66 | 29.66 | 29.66 | 29.66
7 59.17 | 59.17 | 59.17 | 59.17 | 59.17
8 117.8 | 117.8 | 117.8 | 117.8 | 117.8
9 237.7 | 237.7 | 237.7 | 237.7 | 237.7

Priprava kalibra¢nych vzoriek: Na kalibraciu bol
pouzity Standard V23 s koncentraciou 500 mg/kg,
ktory bol riedeny na koncentrécie ako je uvedené
vtab. €. 1.Vzorky z vyroby sa pripravuji riedenim s
petrolejom v hmotnostnom pomere 1:1.



Vysledky a diskusia

V tabulke €. 2 si zobrazené spektralne ¢iary, ktoré
boli pouzité v kalibraciach, ich pouzity koncent-
racny rozsah a limity detekcie pre najcitlivejsie
spektrélne ciary. Limity su vypocitané z kalibracie
ako LOD = (3 x RSD, x C) / SBR. (RSD, je relativna
standardnd odchylka 10 merani blanku, C je
koncentracia vzorky a SBR je pomer signalu
k pozadiu.)

Prvok Spektralna Kalibra¢ny Limit detekcie
IVOK | &jara [nm] | rozsah [mg/kg] [Ha/kg]
Ca 393.366 0-15 1.5
Ca 422.673 12 - 50
Ca 183.801 50 — 285

K 766.491 0-50 170
Mg 279.553 0-50 4
Mg 285.213 45 — 285
Na 588.995 0-70 45
P 177.495 0-45 150
P 178.287 40 - 285
Zaver

Z uvedeného je vidiet, Ze technika ICP OES sa d4
Uspesne pouzit na riadenie procesu vyroby bio-
nafty. Pozadované parametre pri vyrobe bionafty
akojerychlost metody, rozsah analyzovanych prv-
kov a pozadované koncentra¢né rozsahy, v kto-
rych treba tieto prvky analyzovat, spifa tato tech-
nika bez obmedzeni. Na obrazku je pristroj, ktory
sanatento Ucel pouzivaaje opisany v tejto praci.
Michal Lomen

| english abstract

Abstract: In the paper is described
how to use ICP OES in process of the
production bio-diesel.

The measurement parameters and
the calibration are described in the
details.
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