ABSORPCYJNA SPEKTROMETRIA ATOMOWA

Cwiczenie 1. Badanie wplywu warunkow pomiaru na absorbancje oznaczanego pierwiastka

Ustalenie skladu gazow ptomienia i polozenia palnika

Do dwoch kolbek miarowych o pojemnosci 25 ml odmierzy¢ tyle roztworu wzorcowego wapnia, by
stezenie Ca wynosito 8 ug/ml. Zmierzy¢ absorbancj¢ przygotowanego roztworu przy dtugosci fali 422,7 nm
odpowiednio ustawiajac przeptyw powietrza 500 1/h 1 acetylenu 60, 70, 80, 90 1 100 1/h.

nr pomiaru 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Poio?enie 18 18 18 18 18 20 19 17 16
palnika

Przeplyw 60 70 80 90 100 90 90 90 90
acetylenu, I/h

Absorbancja

RSD

Opracowanie wynikow

Przedstawi¢ wyniki w postaci zaleznosci absorbancji od przeptywu acetylenu i potozenia palnika. Wybraé
optymalne warunki pomiaru. Oméwi¢ wyniki i decyzje wyboru warunkow.

Cwiczenie 2. Oznaczanie Ca w wodzie pitnej. Wykonanie krzywej wzorcowej.

Roztwor wzorcowy wapnia, 100 ug/mL

Krzywa wzorcowa Ca (odmierzyé wyliczong objetos¢ roztworu wzorcowego i dopehi¢ do kreski w kolbce miarowej
25 ml)

nr kolbki
zeni Probka wody
St¢267rl:LCa, 0 2 4 8 12 mineralnej po
i rozcienczeniu
V Ca 100 pg/ml 5ml 10 ml
(ml)
Absorbancja
RSD

Przygotowanie roztworu probki wody mineralnej:

Do kolby miarowej o pojemnosci 100 ml odmierzy¢ 10 ml wody mineralnej, dopetni¢ woda do kreski . W
kolbkach miarowych o pojemnosci 25 ml umiesci¢ 51 10 ml rozcienczonej probki wody mineralnej,
dopetni¢ woda do kreski.

Opracowanie wynikow
Sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowej. Obliczy¢ czuto§¢ metody. Wyznaczy¢ stezenie Ca w

przygotowanym do pomiaru roztworze probki wody mineralnej. Obliczy¢ zawarto§¢ wapnia w 1 litrze
wody mineralnej (w mg/L).



Cwiczenie 3. Wplyw glinu na oznaczanie wapnia

Roztwoér wzorcowy wapnia, 100 pg/mL
Roztwor wzorcowy glinu, 100 pug/mL

Wplyw glinu ( odmierzy¢ odpowiednie objetosci roztworéw wzorcowych i dopetni¢ do kreski w kolbce miarowej o
pojemnosci 25 ml) Stezenie waphia we wszystkich kolbkach ma wynosi¢ 8 pg/mL

nr kolbki

V Ca (ml)

Stezenie Al,
pg/mi

V Al (ml)

Absorbancja

RSD

Opracowanie wynikow

Wyniki przedstawi¢ na wykresie w postaci zaleznosci absorbancji Ca od stezenia glinu (ug/ml). Omowicé
przyczyny wplywu glinu.

Cwiczenie 4. Wyznaczanie ilosci buforu spektrochemicznego

Roztwor wzorcowy wapnia, 100 pg/mL

Roztwor wzorcowy glinu, 100 ug/mL

Roztwor lantanu, 1mg/ml

Optymalne stezenie buforu La (odmierzy¢ obliczone objetosci roztwordw i dopetni¢ do kreski w kolbce miarowej
25 ml). Stgzenie Ca we wszystkich probkach ma wynosi¢ 8 pg/mL, a stgzenie Al - 40 ug/mL

nr kolbki

V Ca (ml)

V Al (ml)

Roztwor La (ml) 0 0,2 0,5 1 2 4

Absorbancja

RSD

Opracowanie wynikow

Wyniki przedstawi¢ na wykresie w postaci zaleznosci absorbancji od objgtosci La (ml).
Omowi¢ wyniki. Wybra¢ objetos¢ lantanu wystarczajacg do usunigcia interferencji.



Cwiczenie 5. Oznaczanie Ca w roztworze zawierajacym glin. Wybor metody wzorcowania.
(metoda dodatkow oraz dodatkoéw z buforem spektrochemicznym)
Roztwor wzorca — Ca 100ug/ml, przygotowany w kolbie o objetosci 100 mL.
Roztwor wyjsciowy probki — przygotowany w kolbie o objgtosci 100 mL opisanej ”Probka Ca + Al”
Roztwér lantanu, 5 mg/ml

Metoda dodatkéw oraz metoda dodatkow z La jako czynnikiem uwalniajacym (odmierzy¢ odpowiednie objetosci
roztworow wzorcowych i dopeli¢ do kreski w kolbce miarowej 25 ml)

nr kolbki

Badana prébka, (ml) 0 5 5 5 5 0 5 5 5 5

Stezenie Ca, pg/mL 0 0 2 4 6 0 0 2 4 6

V Ca (ml)

V La (ml) 0 0 0 0 0

Absorbancja

RSD

Opracowanie wynikow

Wyniki przedstawi¢ na wykresie zaleznosci absorbancji od st¢zenia dodanego Ca (pg/ml). Wyznaczy¢
przez ekstrapolacj¢ stezenie Ca w badanym roztworze, uwzgledniajac Slepa probe. Oznaczy¢ zawartos¢ (w
ug) Ca w probee badanej. Porownaé skutecznos¢ obydwu metod.

Cwiczenie 6. Oznaczanie Ca w roztworze zawierajacym glin. Wybor metody wzorcowania.
(krzywa wzorcowa z dodatkiem buforu spektrochemicznego)

Roztwor wzorcowy wapnia, 100 ug/mL; Roztwor wzorcowy glinu, 100 ug/mL; Roztwor lantanu, Smg/ml

Krzywa wzorcowa Ca z La jako czynnikiem uwalniajacym (odmierzy¢ odpowiednie objgtosci roztworow
wzorcowych 1 dopehié¢ do kreski w kolbce miarowej o pojemnosci 25 ml)

nr kolbki
Stezenie Ca, ug/mL 0 2 4 8 12 E;gzlriz Vxl(’):nauz
V Ca (ml) 10 ml 1ml
V La (ml)
Absorbancja
RSD

Przygotowanie roztworu probki:
10 ml ,,Prébki badanej” + ... ml roztworu La, uzupetni¢ woda redestylowang do 25 ml.

Przygotowanie roztworu prébki wody z kranu:
W kolbie miarowej 25 ml umiesci¢ 1 ml badanej probki wody z kranu + ... ml roztworu La, uzupeti¢ woda
redestylowang do kreski.

Opracowanie wynikow

Sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowej. Obliczy¢ czulos¢ metody. Wyznaczy¢ stezenie Ca w roztworze
probki badanej. Obliczy¢ zawarto§¢ wapnia w probee badanej (W pg).

Metodg krzywej wzorcowej opisang powyzej wyznaczy¢ st¢zenie Ca w probce wody z kranu. Obliczy¢
twardo$¢ wapniowa. 1° twardosci — 10 mg CaO w 1 litrze wody.



SPEKTROGRAFIA I EMISYJNA SPEKTROMETRIA ATOMOWA

1. Uruchomi¢ mikrospektrometr
2. Utworzy¢ katalog C:\Users\stkus\Avantes\tech\grupa.._data
3. Uruchomi¢ program AVASOFTS

Badanie skladu jakoSciowego probki.

1 Przygotowa¢ 10 par elektrod, nanies¢ na jedng par¢ po 30 uL roztworu wzorcowego
pierwiastka (9 pierwiastkow: Al, Ca, Cu, K, Mg, Mn, Na, P, Zn), oraz probki badane;.
Elektrody wysuszy¢ promiennikem podczerwieni.

2. Ustawi¢ parametry rejestracji widm takie jak czas integracji i liczb¢ usrednien.

3. Zatozy¢ w szczgki mocujace jednag pare elektrod z naniesionym roztworem, a nast¢pnie
wzbudzié.

4. Zapisa¢ jako plik GRAMS poprzez opcje EXPORT, zaznaczajac symbol pierwiastka, czas
integracji(dwie cyfry) i licz¢ usrednien (dalsze cyfry) np. Ca40250

5. Zidentyfikowa¢ pierwiastki w probce badanej przez poréwnanie widm probki i1 roztworow

wzorcowych wykorzystujac program PLASUS.

Identyfikacja pierwiastkow w spektrografii

1. Na stoliku spektroprojektora umiescic ptyte spektrograficzng.

2. Positkujac si¢ opisem ptyty 1 atlasem spektrograficznym zidentyfikowa¢ pierwiastki
wystepujace w probce badane;.

3. Wynotowa¢ charakterystyczne linie zidentyfikowanych pierwiastkbw wraz z ich
intensywnoscig oraz obserwowanym zaczernieniem.

4. Porowna¢ dlugosci fali promieniowania oraz intensywnos$ci dla wybranych pierwiastkow

uzyskane z pomiarow za pomocg mikrospektrometru 1 ptyty spektrograficzne;.



Analiza iloSciowa

1. Wezyta¢ widma zelaza z katalogu technologia\zelazo uzyskane przy wzbudzeniu iskrowym.
Widma te zarejestrowano dla integracji 50 ms i liczby usrednien 200, za§ Fe2 odnosi si¢ do
roztworu zelaza o stezeniu 0,01 mol/L. Pozostale roztwory sporzadzono przez pi¢ciokrotne
rozcienczenie roztworu bardziej stezonego, np. Fe3 to roztwor o stgzeniu 0,002 mol/L, Fed

0,0004 mol/L itd. Na elektrody naniesiono 0,04 mL roztworu.

2. Wybra¢ zakres dtugos$ci fali, a nastgpnie lini¢ do pomiarow fotometrycznych spehiajaca
wymagania dla takich pomiaréw. W tym celu wezyta¢ widma iskrowe innych pierwiastkow i

dokonac¢ selekc;ji.

3. Dla wybranej linii odczyta¢ intensywno$¢ dla poszczegolnych roztworow i wykresli¢ krzywa
wzorcowa w uktadzie I — stezenie (lub ilo$¢ Fe) lub w uktadzie logl — logc. Skomentowac

rezultaty.



