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Prehled optickych metod

- Metody bez vymény E mezi zafenim a vzorkem ve Vis oblasti
spektra:

Oblast spektra | Typ interakce | Nazev metody

lom svétla refraktometrie
polarimetrie
Vis opticka aktivita opticka rotacni disperze
cirkularni dichroismus
rozptyl nefelometrie a turbidimetrie

- Méfeni velikosti ¢astic (difrakce a rozptyl zafeni).
- Rentgenova difrakce — v samostatné pfednasce.
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REFRAKTOMETRIE

- Méfi se lom monochromatického svétla po prachodu
rozhranim mezi zkoumanou pruhlednou latkou a okolim.

- Relativni index lomu (n,): pomér rychlosti svétla pfi
priuchodu paprsku z latky 1 do latky 2.

- Index lomu zavisi na:
- teploté — potieba temperace pfi méfeni
— A zafeni — obvykle Na vybojka (589 nm)

L)
Ny = —
21 "

— Snellav zakon: n, sin a = n, sin
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Refraktometrie

- Refraktometr (zjednoduSené schéma):

- APLIKACE:
- ovérovani Cistoty chemikalii,
- stanoveni nékterych latek (cukry, aromaty, ...
— detektory v HPLC. B
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POLARIMETRIE

- Vyuziva schopnosti opticky aktivnich latek stacet rovinu
prochazejiciho polarizovaného svétla doprava (pravotocCivé +)
nebo doleva (levotocCivé -).

— Opticky aktivni latky: organické slouceniny s asymetrickym
uhlikem, nékteré koordinaéni slou€eniny.
- Linearné polarizované svétlo (= elektricky vektor zareni lezi v

jedné roviné) vznika z nepolarizovaného zareni v polarizatoru:
odrazem, dvojlomem, specialnim filtrem — polaroidem.

svétlo

pfed polarizaci (od zdroje) po priichodu bolarizétorem po prichodu vzorkem
5]
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Polarimetrie

- Jestlize rychlost Sifeni pravotoCivé a levotoCivé slozky v
latce je r0zna, dojde k otaceni roviny polarizovaného
zareni.

— Uhel otoéeni roviny polarizovaného svétla:

oz=[0:]i1 1-c kde [0{]21 ...m&rma otaéivost

- Mérna otacivost [a]', zavisi na vinové délce a teploté:
o], =[a])’ +k(t-20)

- APLIKACE:
— stanoveni obsahu cukrd; racemicka smés neméritelna,
— stanoveni bilkovin v modi,
— ovéfovani Cistoty latek.
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Polarimetr
— Zdroj: Na vybojka, LED dioda &y, A
— Detektory: FIy= \7
- lidské oko (okular),
— fotonovy detektor. & ~]
< ¢ e

1

| kyveta | l‘ D
se vzorkem | £

Z - zdroj svétla (obvykle Na-vybojka), § — stérbina,
M — monochromdtor, P, — polarizétor, P, — otoény
polarizator neboli analyzator, D — detektor

\ 0 ‘ Olol N
Opticka rotacni disperze (ORD)

- Velikost optickeé aktivity (uhel sto€eni a) zavisi na vinové
délce — opticka rota¢ni disperze:
— opticky aktivni latka neabsorbuje — monoténni pokles nebo
narast kfivky,
— opticky aktivni latka absorbuje — kfivky maji lokalni maxima
a minima vhodna k analyze.

— APLIKACE: stanoveni chiralnich latek.

latka A - bez absorpce
B - bez absorpce
C - sjednou absorpci
ve sledované oblasti i
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Cirkularni dichroismus (CD)

- Je-li absorpce pravotoCivé a levotoCivé kruhové polarizované
slozky zareni latkou rizna = cirkularni dichroismus.

- CD Ize méfit v jakékoliv spektralni oblasti; vyuziva se:
- UV/Vis pro elektronické pfechody (ECD),
- IR pro vibraéni pfechody (VCD - vibracni cirkularni dichroismus).

- APLIKACE: strukturni analyza chiralnich sloucenin.

kruhové
polarizované zafeni enantiomer absorpce ECD signal

levotocivé

(&) A

AA=A, - Ag

&)
pravotocivé e e Agr
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TURBIDIMETRIE a NEFELOMETRIE

- Sledovani rozptylu zafeni Casticemi suspendovanymi v
kapaliné (srazeninami Ci koloidnimi ¢asticemi). Rozdil je
ve zpusobu mérfeni:

— Turbidimetrie: méfi se Ubytek intenzity zafeni proslého vzorkem,
tedy absorbance (nerozptylené zarent).

- Nefelometrie: méfi se intenzita zafeni rozptyleného Casticemi,
detekujeme kolmo od zdroje.

o

Z - zdroj svétla

§ —stérbina

(M — monochromadtor)

D, — detektor pro turbidimetrii
D, — detektor pro nefelometrii 10
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Turbidimetrie a nefelometrie

— Turbidimetrie:
— vhodna pro vétsi zakaly,
- turbidimetry a ,klasické® spektrometry s méné citlivymi detektory,
napf. fotodiody.
— Nefelometrie:
- vhodnd pro velmi jemné zakaly (napf. roztoky bilkovin)
- nefelometry s vysoce citlivymi detektory (fotonasobi¢e, CCD-
prvky).
- APLIKACE:
- stanoveni tuhych &astic v plynech &i kapalinach (pf. zakal vody),

- farmakologické laboratofe — velikost a tvar suspendovanych
Castic.
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MERENIi VELIKOSTI CASTIC

- Velikost Castic a jejich distribuce = dulezity parametr v
celé fadé aplikaci:
- Castice inkoustu do tiskaren, uhelny prach,
- rust krystalu, kapky paliva vstfikované do motor(,
- Castice do kosmetiky, barviv, velikost katalyzator(,
- farmacie: velikost ¢astic 1éciv, radioaktivnich ,tracerd”, ...
- Rada metod: molekularni sita, elektrickd vodivost,
mikroskopie, ...
- SPEKTRALNI METODY:
- Laserova difrakce (low-angle laser light scattering)
- Dynamicky rozptyl svétla (dynamic light scattering — DLS)

12
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Laserova difrakce

- Jednoducha instrumentace, komplikované teoretické
modely popisujici rozptyl zafeni, Siroky rozsah
velikosti — 0,1-2000 um; aerosoly, suspenze, prasky.

- Instrumentace: He-Ne laser, detektorové pole
hodnotici zatemnéni v urcitych mistech.

=

Rayleighav rozptyl d < 0,05 A
Debeylv rozptyl 0,05 A<d <A
Mieho rozptyl d > A
d ... velikost castice
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“Dynamicky rozptyl svétla (DLS)

- Velikost €astic vyhodnocuje na
zakladé korelacni  analyzy —|—
podtu fotont dopadajicich na -
detektor (10° nm - 5 ym). |

- Méfi se zména Sitky Cary .
Rayleighova rozptyleného ;-
zareni v dusledku tepelného
pohybu Castic.

- Vzorek musi byt dokonale
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Mydrodynamic dissster inm)

Etemsity

Amplifier an
discrimin

rozptyleny v meédiu a je
umistén do kyvety o konstantni Comp
teploté.
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