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ĐỀ TÀI: PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH QUANG PH Ổ
HỌC VIÊN THỰC HIỆN: LÝ NGỌC THỦY TI ÊN

Nội dung:
1. Phương pháp phân tích quang phổ
2. Máy quang phổ.
3. Các phương pháp phân tích quang ph ổ
4. Các vùng phổ
5. Máy quang phổ phát xạ
6. Máy quang phổ hấp thụ

1. Phương pháp phân tích quang ph ổ : là phương pháp phân tích quang học dựa trên
việc nghiên cứu sự tương tác của bức xạ ánh sáng trên chất khảo sát hoặc sự hấp thụ các
bức xạ dưới một tác động
hóa lý nào đó.
2. Máy quang phổ: Máy quang phổ là một dụng cụ dùng để thu, phân li và ghi lại phổ
của một vùng phổ quang học nhất định. Vùng phổ này là một đãi phổ của vật mẫu nghiên
cứu từ sóng ngắn đến sóng dài. Tùy theo bộ phận dùng để phân li ánh sáng trong máy
dựa theo hiện tượng vật lí nào (khúc xạ hay nhiễu xạ) mà người ta chia các máy quang
phổ thành hai loại.
a) Máy quang phổ lăng kính. Đó là những máy quang phổ mà hệ tán sắc của
chúng được chế tạo từ 1 hay 2 hoặc 3 lăng kính. Sự phân li ánh sáng ở đây dựa theo
hiện tượng khúc xạ của ánh sáng qua hai môi tr ường có chiết suất khác nhau (không
khí và thủy tinh hay không khí và thạch anh).
b) Máy quang phổ cách tử. Là những máy quang phổ mà hệ tán sắc là một cách
tử phẳng hay lõm phản xạ. Bản chất của sự tán sắc ánh sáng ở đây l à sự nhiễu xạ của
tia sáng qua các khe hẹp.
3. Các phương pháp phân tích quang ph ổ gồm :

 Phổ nguyên tử : Phổ phát xạ, Phổ hấp thụ, Phổ huỳnh quang
 Phổ phân tử : Phổ phát xạ, Phổ hấp thụ v ùng UV-VIS, Phổ hấp thụ hồng ngoại,

Phổ tán xạ Raman
 Phổ tia X : Phổ phát xạ, Phổ tán xạ, Phổ huỳnh quan g
 Phổ cộng hưởng từ điện tử và Phổ cộng hưởng từ proton

4. Các vùng phổ :
STT Tên vùng phổ Độ dài sóng
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Tia gama (γ)
Tia X
Tử ngoại
Khả kiến
Hồng ngoại
Sóng ngắn
Sóng Rada
Sóng cực ngắn
Tivi-FM
Sóng radio

< 0.1 nm
0.1+5nm
80+400nm
400+800nm
1+400μm
400+1000μm
0.1+1cm
0.1-50cm
1+10m
10+1500m

5. Máy quang phổ phát xạ
a) Nguyên lý hoạt động :
Trong điều kiện bình thường, các điện tử chuyển động trên các quỹ đạo ứng với mức
năng lượng thấp nhất. Khi đó nguyên tử ở trạng thái bền vững, trạng thái cơ bản, ở trạng
thái này nguyên tử không thu và cũng không phát năng lượng. Nếu cung cấp năng lượng
cho nguyên tử thì trạng thái đó không tồn tại nữa. Theo quan điểm của thuyết l ượng tử,
khi ở trạng thái khí, điện tử chuyển động tập trung tạo thành các đám mây điện tử trong
nguyên tử, đặc biệt là các điện tử hóa trị, nếu chúng nhận đ ược năng lượng ở bên ngoài
(điện năng, nhiệt năng, hóa năng,...) th ì điện tử sẽ chuyển lên mức năng lượng cao hơn.
Khi đó nguyên tử tồn tại ở trạng thái kích thích (trạn g thái không bền vững). Nguyên tử
chỉ tồn tại ở trạng thái này trong một khoảng thời gian “sống” rất nhỏ (nhiều nhất l à 10-8

giây). Sau đó nó luôn luôn có xu hướng trở về trạng thái cơ bản ban đầu, trạng thái bền
vững, và giải phóng năng lượngmà chúng đã hấp thụ được trong quá trình trên dưới dạng
của các bức xạ quang học. Bức xạ n ày chính là phổ phát xạ của nguyên tử, tần số được
tính theo công thức:

ΔE = (En – E0 ) = hν = h.c/λ

b) Cơ chế thực hiện:
1. Trước hết mẫu phân tích cần được chuyển thành hơi (khí) của nguyên tử hay ion tự do
trong môi trường kích thích, đây là quá trình hóa hơi và nguyên tử hóa mẫu. Sau đó dùng
nguồn năng lượng phù hợp để kích thích đám hơi đó để chúng phát xạ, đây là quá trình
kích thích phổ của mẫu.
2. Thu, phân 1i và ghi toàn bộ phổ phát xạ của vật mẫu nhờ máy quang phổ. Phổ có thể
được ghi
lên kính ảnh hay phim ảnh, hoặc ghi trực tiếp các tín hiệu c ường độ phát xạ của một vạch
phổ dưới dạng các lực trên băng giấy, hoặc chỉ ra các sóng cường độ vạch phổ trên máy
in (printer), ghi lại vào đĩa từ của máy tính.
3. Đánh giá phổ đã ghi về mặt định tính và định lượng theo những yêu cầu đã đặt ra.
c) Cấu tạo cơ bản :
- Máy quang phổ đơn kênh : chỉ có 1 khe máy lối ra và cách tử được quay để từng thành
phần đơn sắc sẽ lướt qua khe ra ngoài và được thu nhận trên tế bào quang điện.
- Máy quang phổ đa kênh : cách tử đứng yên và lối ra không dùng khe sáng mà dùng
CCD (hoặc PDA) đặt ở mặt phẳng tiêu của buồng tối để chuyển tín hiệu quang đ ã phân
tích thành tín hiệu điện.
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1. Nguồn sáng cung cấp điều kiện để kích thích nguyên tử, phân tử vật chất của mẫu
nghiên cứu phát xạ. Yêu cầu đối với nguồn sáng :
Trong phân tích quang phổ phát xạ nguyên tử, nguồn sáng được gọi là nguồn
kích thích phổ và có một vai trò hết sức quan trọng. Vì nhờ nguồn năng lượng kích
thích người ta có thể chuyển vật liệu mẫu phân tích th ành trạng thái hơi của các
nguyên tử và kích thích đám hơi phát sáng (phát x ạ), nghĩa là nguồn năng lượng ảnh
hưởng trực tiếp đến kết quả của phép phân tích. V ì vậy nguồn năng lượng muốn dùng
được vào mục đích phân tích quang phổ phát xạ nguy ên tử cần phải thực hiện được hai
nhiệm vụ sau đây:
Trước hết nguồn năng lượng phải hóa hơi, nguyên tử hóa và chuyển được hoàn
toàn các nguyên liệu mẫu phân tích vào vùng phóng điện (plasma). Có như thế thành
phần của đám hơi trong plasma mới đồng nhất với thành phần của vật mẫu. Đồng thời
nguồn năng lượng phải có năng lượng đủ lớn (nhiệt độ) để có thể kích thích được tốt
nhất các nguyên tử của nguyên tố cần phân tích đi đến phát xạ ra phổ của nó.
Song như thế vẫn chưa hoàn toàn đủ. Vì một phương pháp phân tích chỉ có giá trị
khi nó có độ nhạy và độ lặp lại cao. Chính vì thế, ngoài hai nhiệm vụ trên một nguồn
sáng muốn dùng được làm nguồn kích thích phổ phát xạ nó còn cần phải thỏa mãn một
số yêu cầu nhất định sau đây:
1) Trước hết nguồn sáng phải đảm bảo cho phép phân tích có độ nhạy cao v à
cường độ của vạch phổ phải nhạy với sự biến thi ên nồng độ của nguyên tố phân tích;
nhưng lại không nhạy với sự dao động của điều kiện l àm việc.
2) Nguồn năng lượng phải ổn định và bền vững theo thời gian, để đảm bảo cho
phương pháp phân tích có độ lặp lại và độ ổn định cao. Nghĩa là các thông số của
nguồn sáng đã chọn nhất thiết phải duy tr ì và lập lại được.
3) Nguồn năng lượng phải không đưa thêm phổ phụ vào làm lẫn với phổ của mẫu
nghiên cứu. Nếu không sẽ làm khó khăn thêm công việc đánh giá định tính và định
lượng và có khi làm sai lạc cả kết quả phân tích.
4) Nguồn kích thích phải có sơ đồ cấu tạo không quá phức tạp; nh ưng lại có khả
năng thay đổi được nhiều thông số, để có thể chọn được những điều kiện phù hợp theo
từng đối tượng phân tích hay từng nguyên tố.
5) Yêu cầu cuối cùng là nguồn năng lượng kích thích phải làm tiêu hao ít mẫu
phân tích và trong một số trường hợp phải không làm hư hại mẫu phân tích, như trong
18
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Những nguồn sáng thường gặp là : ngọn lửa, plasma cao tần, hồ quang, tia điện, laser ...
2. Hệ chuẩn trực gồm một hệ thống thấu kính ghép với nhau hay hệ gương hội tụ và một
khe hẹp (khe vào của chùm sáng và có thể điều chỉnh được) đặt ở tiêu cự của hệ thấu
kính này. Hệ chuẩn trực có nhiệm vụ nhận và tạo ra chùm sáng song song để hướng vào
hệ tán sắc để phân li thành phổ.
3. Hệ tán sắc là một hệ thống lăng kính hay cách tử. Hệ n ày có nhiệm vụ phân li (tán sắc)
chùm sáng đa sắc phức tạp có nhiều bước sóng khác nhau thành một dải phổ của chúng
theo từng sóng riêng biệt lệch đi những góc khác nhau. Nếu hệ tán sắc đ ược chế tạo bằng
lăng kính thì tia sóng ngắn sẽ bị lệch nhiều, sóng dài lệch ít, còn nếu hệ tán sắc được chế
tạo bằng cách tử thì ngược lại.
4. Hệ buồng ảnh là một hệ thống thấu kính hay một hệ g ương hội tụ và một mặt phẳng
tiêu của các chùm sáng. Hệ này có nhiệm vụ hội tụ các tia sáng có cùng bước sóng sau
khi đi qua hệ phân li lại với nhau tạo ra ảnh của khe máy trên mặt phẳng tiêu. Đó chính là
các vạch phổ.
5. Hệ thu phổ có thể là kính ảnh, phim ảnh, tế bào quang điện, các mạng diode PDA hoặc
CCD. Hệ này được đặt ở mặt phẳng tiêu của buồng tối và có nhiệm vụ ghi lại các vạch
phổ.

6. Máy quang phổ hấp thụ :
a) Nguyên lý hoạt động :
Khi nguyên tử ở trạng thái hơi tự do, nếu ta chiếu một chùm tia sáng có những bước sóng
xác định vào đám hơi nguyên tử đó, thì các nguyên tử tự do đó sẽ hấp thụ các bức xạ có
bước sóng nhất định ứng đúng với những tia bức xạ m à nó có thể phát ra được trong quá
trình phát xạ của nó. Lúc này nguyên tử đã nhận năng lượng của các tia bức xạ chiếu vào
nó và chuyển lên trạng thái kích thích có năng lượng cao hơn trạng thái cơ bản. Đó là tính
chất đặc trưng của nguyên tử ở trạng thái hơi, quá trình đó được gọi là quá trình hấp thụ
năng lượng của nguyên tử tự do ở trạng thái hơi và tạo ra phổ hấp thụ nguyên tử của
nguyên tố đó. Ứng với mỗi giá trị năng l ượng ΔE mà nguyên tử đã hấp thụ ta sẽ
có một vạch phổ hấp thụ với độ dài sóng đi đặc trưng cho quá trình đó, nghĩa là phổ hấp
thụ của nguyên tử cũng là phổ vạch. Nhưng nguyên tử không hấp thụ tất cả các bức xạ
mà nó có thể phát ra được trong quá trình phát xạ. Quá trình hấp thụ chỉ xảy ra đối với
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các vạch phổ nhạy, các vạch phổ đặc trưng và các vạch cuối cùng của các nguyên tố. Do
đó, muốn có phổ hấp thụ nguyên tử trước hết phải tạo ra được đám hơi nguyên tử tự do,
và sau đó chiếu vào nó một chùm tia sáng có những bước sóng nhất định ứng đúng với
các tia phát xạ nhạy của nguyên tố cần nghiên cứu.
b) Định luật Lambert – Beer :
Khi chùm sáng có cường độ I0 truyền tới môi trường có bề dày d thì bị hấp thụ một phần
nên cường đố ánh sáng ra khỏi môi trường là I < I0. Nếu I0 nhỏ và các hiện tượng phản
xạ, tán xạ không đáng kể thì :

I = I0exp(-α .C.d)
Độ truyền qua :

T= I/I0
Độ hấp thụ:

A = - logT = log 10e. (α .C.d )= 0, 434. (α .C.d)
Trong đó:
C là nồng độ của dùng dịch (mol/l hoặc %)
d là bề dày của lớp dung dịch (cm)
α là hệ số hấp thụ đặc trưng cho cấu tạo của chất tan trong dung dịch phụ thuộc b ước
sóng ánh sáng đơn sắc
c) Cấu tạo cơ bản :

 Máy quang phổ 1 chùm tia phải đo 2 lần : 1 lần với mẫu chu ẩn (chỉ chứa dung
môi) và 1 lần với mẫu cần đo (chứa dung dịch cần phân tích) ->I0 trong 2 lần đo
phải không đổi -> kết quả phân tích không chính xác

 Máy quang phổ 2 chùm tia thì ánh sáng tới được tách làm 2 chùm : 1 đi qua mẫu
chuẩn và 1 lần đi qua mẫu cần đo, sau đó cùng đi vào máy thu để so sánh cường
độ ->chỉ phải đo 1 lần -> kết quả phân tích chính xác và tính đư ợc ngay độ hấp
thụ A

 Yêu cầu đối với nguồn sáng : Ánh sáng tới mẫu cần đơn sắc nên phải kết hợp
máy đơn sắc có kính lọc đối với nguồn sáng có vùng phổ rộng với bước sóng liên
tục (hoặc dùng nguồn laser có bước sóng thích hợp), nguồn thường dùng là đèn
Wolfram – Halogen cho phổ liên tục trong vùng khả kiến và hồng ngoại, đèn H2
hoặc D2 cho phổ liên tục vùng tử ngoại.
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