STRESZCZENIE

Nieustannie postgpujaca urbanizacja i szybki rozw6j przemystu stawiajg przed wspotczesng chemia
analityczng wiele wyzwan dotyczacych wiarygodnej analizy probek S$rodowiskowych,
metalurgicznych i zywnos$ci. Oczekuje si¢, ze stosowane metody pozwolg na wykonywanie
doktadnych i precyzyjnych analiz przy jednoczesnej redukcji czasu i kosztow niezbgdnych do jej
przeprowadzenia. Obecnie stosowane wielkogabarytowe urzadzenia pomiarowe do absorpcyjnej
spektrometrii atomowej z atomizacjg w piecu grafitowym (GF AAS) czy optycznej spektrometrii
emisyjnej z plazma sprz¢zong indukcyjnie (ICP OES) pozwalaja na wiarygodne oznaczanie wielu
pierwiastkow na poziomie $ladowym i ultrasladowym, jednakze zastosowanie powyzszych metod
wigze si¢ z pewnymi niedogodnos$ciami. Wérdd nich za najwazniejsze uwaza si¢ bardzo wysokie
koszty zakupu oraz eksploatacji aparatury pomiarowej, co w sposob oczywisty przektada si¢ na koszt
jednostkowy wykonania analizy. Dodatkowo, ze wzgledu na swoje gabaryty, aparatura ta nie moze
by¢ stosowana in-situ, a analiza probek o zlozonej matrycy wymaga wielogodzinnego ich
przygotowania do pomiaru. Oba te czynniki znaczaco wydtuzajg rowniez czas wykonania samej
analizy.

Z tego powodu, wspotczesny rozwoj metod analizy pierwiastkowej probek rzeczywistych skupiony
jest wokoét opracowywania alternatywnych zrodet wzbudzenia, od ktorych oczekuje si¢ zapewnienia
przynajmniej tak samo dobrej charakterystyki analitycznej, przy jednoczesnym wpasowywaniu si¢ w
postepujacy globalnie trend miniaturyzacji. Dazy si¢ wigc do opracowania konstrukcji urzadzen
pomiarowych o rozmiarach na tyle niewielkich, Zzeby mozna bylo zastosowa¢ dang aparaturg
W miejscu 1 czasie rzeczywistym, co pozwolitloby wyeliminowac¢ lub ograniczy¢ do minimum etap
pobierania i zabezpieczania (zwykle poprzez zakwaszanie) probek oraz ich transportu do
laboratorium. To w konsekwencji ma prowadzi¢ do ograniczenia zuzycia stezonych odczynnikéw na
etapie przygotowania probek oraz skrocenia czasu trwania samej analizy. Jednocze$nie nie pomija
si¢ aspektu zwigzanego z kosztami wytworzenia oraz utrzymania wspomnianych zrodet wzbudzenia,
dlatego proponowane konstrukcje opracowuje si¢ z zastosowaniem stosunkowo tanich i latwo
dostepnych komponentow, co z kolei przektada si¢ na redukcje kosztow zwigzanych
z wykonywaniem pomiarow.

W zwigzku z powyzszym, celem niniejszej pracy doktorskiej byto opracowanie konstrukcji oraz
rozw6j zminiaturyzowanych zrédet wzbudzenia, wykorzystujacych wytadowanie jarzeniowe
generowane pod ci$nieniem atmosferycznym w kontakcie z przyptywajacymi roztworami analitow.
W poczatkowym etapie prac skonstruowano uktad pomiarowy, w ktérym analizowany roztwor mogt
petni¢ rolg zardwno katody jak 1 anody. Taka konstrukcja pozwolita stosowa¢ nowo opracowane
zrédlo wzbudzenia jako dwa osobne uktady — wyladowanie jarzeniowe generowane w kontakcie
z ciekla anodg (FLA APGD) oraz wyladowanie jarzeniowe generowane w kontakcie z ciekta katoda
(FLC APGD). Dzi¢ki temu mozliwe bylo zastosowanie obu wspomnianych uktadow do niektorych
badan, poréwnanie podobienstw 1 roznic migdzy nimi oraz okreslenie ich potencjatu analitycznego.
Dodatkowo druga z elektrod mogt stanowi¢ zardéwno metalowy pret jak 1 strumien gazu
przeptywajacego przez rurke wykonang z odpowiedniego materiatu. Takie rozwigzanie pozwalato
w niektorych przypadkach catkowicie wyeliminowa¢ stosowanie gazu ostonowego, co przektadato
si¢ na nizsze koszty zwigzane z eksploatacjg stosowanej aparatury pomiarowej. Po zakonczeniu prac
konstrukcyjnych, uktady te zostaly sprzegniete z optyczng spektrometria emisyjng, stuzaca
w niniejszych badaniach do detekcji promieniowania emitowanego przez badane zrodta wzbudzenia.
W toku prowadzonych badan opracowane konstrukcje byly dodatkowo modyfikowane w celu
poprawy wybranych parametrow analitycznych.

W kolejnych etapach, nowo opracowane uktady pomiarowe zastosowano do analizy pierwiastkowe;.
Analizy te zostaly zaplanowane w taki sposob, aby odnosily si¢ do mozliwie najwigcej znanych
wczesniej problemow zwigzanych ze stosowaniem tego typu zrdédet wzbudzenia. Dlatego
prezentowane w niniejszej rozprawie doktorskiej badania skupialy si¢ na poprawie granic
wykrywalnos$ci trudno oznaczalnych pierwiastkow, oznaczaniu nowych pierwiastkow, modyfikacji
sktadu analizowanego roztworu oraz opracowywaniu technik przygotowania probek, pozwalajacych
na znaczace skrocenie czasu trwania analizy.



