Raztapljanje vzorcev (ll)

Zaprti sistemi, uporaba mikrovalov,
alternativni pristopi
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Priprave za razkroj vzorcev v zaprtih sistemih
(avtoklavi)

»Klasiéni“ avtoklav za razkroj vzorcev pri
povisanem tlaku

"Classical" system for
pressurized decomposition
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Spekter elektromagnetnega valovanja
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Figure 2. 1. Electromagnetic spectrum.
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Interakcije mikrovalov s snovjo
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Figure 2.12. Insevaction of materials with micvonsaves.

Princip segrevanja z mikrovalovi




Globine prodiranja mikrovalov v vodi (odvisnost
od frekvence elektromagnetnega valovanja)
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DeleZ absorbirane moci mikrovalov, glede na
maso
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Sposobnost razliénih materialov za absorpcijo
mikrovalov

Tabela 1: Faktorji tan § za razliénc materiake®

Material Temperatura Tan*5(x10)
Ius|

Voda 25 1570,0
Kremen 25 06
Keramika F-66 25 5,5
Porcelan 3t 4462 25 110
Fosfatno steklo 25 46,0
Borosilikatno_steklo 25 10,6
Corning_steklo §t. 0080 25 126,0
Pleksi_steklo 2 570
Najlon 66 25 1280
Polivinil klorid 20 550
Polictilen 25 3,1
Palistiren 25 33
Teflon PFA 2 15

* Meritve pri 3000 MHz




Tabela 2: Moé, ki jo absorbirajo razliénc kisline*
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Reagenti_in_koncentracija 50 ml 100 ml 200 ml
H,0 3449 408+3 468+5
HNO, (16 M) 1842 2345 3134
HNO, (1 M) 2123 269+6 332+3
HF (29 M) 167+3 238+12 315*15
H,S0, (18 M) 23126 3314 3968
HCl (12 M) 148%3 1736 251%2
HCl (6 M) 138+3 1904 | 253+4
HCl (1 M) 227+4 287+7 | 340%5

Modi so izrazene v W, n=5

Shema mikrovalovne pecice

Slika 4: Shema mikrovalovne petit

Laboratorijska mikrovalovna pecica

Microwave assisted decomposition:
normal temperature/turntable system
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Laboratorijska mikrovalovna pecica z avtoklavi
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Segrevanje platinskih lonckov v
mikrovalovni pecici

Sistem za mikrovalovni razkroj
(posamezni avtoklavi)

Microwave assisted decomposition:
PMD systom for higher temperatures




Odvisnost tlaka od temperature v avtoklavu
(dusikova(V) kislina)
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Zveza med tlakom in temperaturo
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Razkroj pSeni¢ne moke pri povisanem tlaku
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Razkroj organskega materiala (rizeva moka) —
prikaz eksotermnosti reakcije

RICE FLOUR SRH 15688

1.5 min at 100% pover (0.43 g)
6.5 min at 35% power
(DELAYED EXOTHERMIC REACTION)
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Priprava vzorca z mikrovalovi

Slika 8: Stopnje raztapljanja v mikrovalavni peti
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Priprava vzorcev z mikrovalovi- metalurski vzorci

Tabela 3: Postopki za janj vzoreev v
pedi
Vzorec | Zatehta | Volumen kislin [ml] Viml] | Stopnja | Cas | Mo&
HQ HNO, HF H,B0, |H,0 [min] | (%]
njeklo® | 100-500 3 3 3 1 s |00 |
Al 200 9 3 2 1 2 100
litine 2 | |3
s S 50 3 |3 100
Fe-Mn- | 500 0 1 |ors | w00
Hindre™ 2 30 0
2 3| oo
] s 110 140
Cu 400 0 s 1 15 |60
2litina?? R 2 |s 0

* o jeklo- nerjavete jekio




Steklena posoda za razkroj pri normalnem tlaku
v mikrovalovni pecici

Figure 4.3, Open (Koblmmoch) glass vessel
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Klasicen seZig organskih vzorcev v kisiku

Sample
Sample in
holder

Sample
wrapped in
paper holder

Ignition
point

Absorption
liquid

Stopper with
§ ground joint

,Hladni” seZig v plazmi (po Knappu)

Cool plasma asher
(Knapp)

sample

|}




4.3.2013

Dinamicni razkroj (seZig) v kisiku; tekoCi in trdni
vzorci

Combustion in oxygen (dynamic):
Wickbold device for solid and liquid materials.

Priprava (avtoklav) za seZig vzorcev z organsko
osnovo Vv kisikovi atmosferi

Combustion in oxygen (static)
bomb for fucl combustion

Priprava za UV razkroj teko€ih vzorcev

UV decomposition for
aqueous samples.




