Wroctaw, 05.03.2026 r.

Nazwa kursu: Analiza $ladowa 1 instrumentalna.

Tytul éwiczenia: Optymalizacja warunkow pomiarowych w metodzie absorpcji
atomowej z atomizacja w kuwecie grafitowe;.
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Atomowa spektrometria absorpcyjna z atomizacjg w piecu grafitowym (ang. graphite
furnace atomic absorption spectrometry, GF AAS), to technika analityczna stuzgca do
oznaczania $ladowych ilo$ci metali w probkach ciektych. Roztwor probki o objetosci rzedu
10-20 pL jest wprowadzany do grafitowej kuwety, gdzie przechodzi przez cykl temperaturowy
obejmujacy: suszenie, prazenie i atomizacje. W momencie atomizacji tworzy si¢ obtok atoméw,
ktory absorbuje promieniowanie o dtugo$ciach fal charakterystycznych dla danego pierwiastka.
Spadek natezenia promieniowania rejestrowany przez detektor jest proporcjonalny do stezenia
analizowanego pierwiastka. Zrodlem $wiatta przepuszczanego przez probke moze by¢ lampa
z katoda wnekowa (ang. hollow cathode lamp, HCL), lampa bezelektrodowa (ang. electrodeless
discharge lamp, EDL), a w nowszych aparatach lampa ksenonowa duzej mocy (ang. continuum
source, CS), emitujaca promieniowania w szerokim zakresie dtugosci fal.

GF AAS pozwala oznacza¢ gtownie metale i potmetale w stezeniach sladowych, czesto
ponizej pug/L. Stosuje si¢ ja do analizy probek srodowiskowych (wody, gleby), biologicznych
(krew, mocz, tkanki), zywno$ciowych i przemystowych. Ze wzgledu na wysoka czutosé
i niewielkie zuzycie probki nadaje si¢ do analizy cennych materiatdw, cz¢sto niedostepnych
w wiekszych ilosciach, np. probki biomedyczne. Kolejng zaleta metody sg niskie koszty
eksploatacyjne wynikajace z niewielkiego zuzycia gazu (Ar).

Metodg cechujg niewielkie interferencje spektralne, ale jednocze$nie bardzo silne efekty
matrycowe pojawiajace si¢ na etapie prazenia lub atomizacji. Podczas pirolizy, zazwyczaj
w temperaturze kilkuset °C, usuwana jest matryca organiczna probki. Ten krok jest kluczowy
w analizie, ale wigze si¢ z ryzykiem przedwczesnego ulotnienia si¢ analitow — zwlaszcza metali
o niskiej temperaturze wrzenia lub tworzacych lotne zwiazki, np. Cd, Pb, As, Se, Hg.
Podstawowym sposobem radzenia sobie z tym problemem jest optymalizacja programu
temperaturowego (nizsza temperatura prazenia) i stosowanie modyfikatorow, np. Pd(NO3)2, lub
NHsH2PO4 + Mg(NO3)2, wigzacych analit nawet w podwyzszonej temperaturze.

Celem zajec¢ jest zbadanie wptywu wybranych warunkow pomiarowych w metodzie GF
AAS na intensywno$¢ sygnatéw analitycznych wybranych pierwiastkow, tj. Cd (228.8 nm),
In (303.9 nm), Pb (283.3 nm) i Tl (276.8 nm).

Korzystajac z jednopierwiastkowych roztworéw wzorcowych Cd, In, Pb 1 Tl (1000
mg/dm®) przygotowaé roztwor wielopierwiastkowy zawierajacy te metale w stezeniach
wynoszacych odpowiednio 10, 100, 100 i 100 pg/dm®. Roztwér przygotowaé metoda
kilkukrotnych rozcienczen, korzystajac z dostepnych kolb miarowych i pipet automatycznych.
Przed dopetnieniem do kreski, koncowy roztwor zakwasié¢ przy uzyciu 1 mol/dm® HNOs, tak
zeby stezenie kwasu wynosito 0,01 mol/dm®. Otrzymany roztwér wzorcowy rozcienczy¢
5-krotnie; do dwoch kolb miarowych pobra¢ odpowiednie porcje roztworu i dopehni¢ do kreski
przy uzyciu 1 mol/dm® HNOs lub 1 mol/dm?® HCI.

Roztwory wzorcowe oraz roztwory modyfikatorow, tj. 1% roztwor NH4H2PO4 (dla Cd
i Pb) oraz roztwor 0,1% Pd(NOz)s + 0,05% Mg(NOz3)2 (dla In i Tl) przenies¢ do czystych
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kubeczkow 1 wstawi¢ do dowolnych gniazd autosamplera, deklarujagc w oprogramowaniu ich
pozycje. W pierwszej kolejnosci zmierzy¢ intensywnosci sygnatow absorpcyjnych Cd, In, Pb
i Tl stosujac dodatki odpowiednich modyfikatorow 1 korzystajac z programow
temperaturowych opracowanych przez producenta spektrometru. W drugiej serii pomiarowej,
pozostawi¢ programy temperaturowe bez zmian, ale wylaczy¢ opcje wprowadzania dodatku
modyfikatorow matrycy. Wreszcie, w trzeciej serii pomiarowej, dodatkowo obnizy¢
temperature prazenia W programach temperaturowych; 300°C dla Cd i 600°C dla In, Pb i TI.

Na podstawie otrzymanych danych, opisa¢ wpltyw rodzaju stosowanego kwasu (HNO3
vs HCI), obecnosci modyfikatora matrycy 1 temperatury prazenia na intensywnoS$ci
rejestrowanych sygnatéw absorpcyjnych. Wyjasnié przyczyne obserwowanych roznic.

Zagadnienia do kartkowki:
przeliczanie stezen podczas rozcienczania roztworow,
uproszczona budowa spektrometru GF AAS,
fizykochemiczne podstawy pomiarow GF AAS,
rola modyfikatoréw matrycy w pomiarach GF AAS,
opis typowego profilu zmian temperatury w czasie ogrzewania kuwety grafitowej.




