SPEKTROMETRIA OPTYCZNA | RENTGENOWSKA W ANALITYCE - LABORATORIUM
Zastosowanie metody ICP OES w wielopierwiastkowej analizie probek zywnosci

Celem ¢wiczenia jest oznaczenie wybranych pierwiastkow (m.in. Ba, Fe, K, Mg, Mn, Na) w probkach
spozywczych z wykorzystaniem optycznej spektrometrii emisyjnej plazmy indukcyjnie sprzezonej (ICP OES).

1. Przygotowanie prébek do analizy

a) rozcienczenie 10% kwasem azotowym(V) (1:1, v/v)

Do dwoch pojemniczkow PE o pojemnosci 30 mL i do jednego o pojemnosci 50 mL odmierzy¢
odpowiednio po 10,00 mL i 20,00 mL probki. Nastepnie probki rozcienczy¢é w stosunku objetosciowym 1:1
uprzednio przygotowanym (w kolbie miarowej o pojemnosci 100 mL) 10% roztworem kwasu azotowego(V),
pojemniczki zakrgci¢ i dokladnie wymiesza¢ ich zawarto$¢ (Schemat 1). W analogiczny sposob nalezy
przygotowac roztwor tzw. §lepej proby (pojemniczek o pojemnosci 30 mL).
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Schemat 1. Przygotowanie probek do analizy (procedura rozcienczenie)

b) zakwaszenie stezonym kwasem azotowym(V)

Do dwoch pojemniczkow PE o pojemnosci 30 mL i do jednego 0 pojemnosci 50 mL odmierzyé
odpowiednio po 20,00 mL i 40,00 mL probki. Nastepnie probki zakwasi¢ stezonym roztworem kwasu
azotowego(V), tak aby stezenie kwasu w roztworze koncowym wynosito 5%. Pojemniczki zakrecié¢ i doktadnie
wymiesza¢ ich zawartos¢ (Schemat 2). W analogiczny sposoéb nalezy przygotowaé roztwor tzw. Slepej proby
(pojemniczek o pojemnos$ci 30 mL).
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Schemat 2. Przygotowanie probek do analizy (procedura zakwaszenie)

2. Spektrometryczne oznaczanie zawartosci pierwiastkow

a) roztwory kalibracyjne

Do wyznaczenia krzywych kalibracji nalezy przygotowa¢ (w kolbkach miarowych o pojemnosci 25 mL lub
pojemniczkach o pojemnosci 30 mL) roztwory wzorcowe wielopierwiastkowe (0, 0,5, 1, 2, 5 ppm) ze st¢zonego
roztworu wzorca wielopierwiastkowego (100 ppm). Roztwory wzorcowe nalezy zakwasi¢ kwasem
azotowym(V) tak, aby stezenie kwasu w koncowym roztworze wynosito ok. 5%.



b) metoda dodatku wzorca — badane probki

Z otrzymanych wg pkt 1a i 1b dwoch roztwordow probek (pojemniczki o pojemnosci 30 mL) odmierzy¢ po
5,00 mL do 2 probowek PP o pojemnosci 12 mL (do kazdego sposobu przygotowania probki). Z roztworu
probki przygotowanego w pojemniczku o pojemnosci 50 mL odmierzy¢ po 5,00 mL do 7 proboéwek PP
o pojemnosci 12 mL (do kazdego sposobu przygotowania probki). Do trzech z nich dodatkowo dodaé taka
objeto$¢ roztworu wzorcowego wielopierwiastkowego o stg¢zeniu 100 ppm, aby w koficowym roztworze stezenie
oznaczanych pierwiastkéw wynosito 0,100 ppm, a w kolejnych trzech 0,200 ppm (Schemat 3). Probowki zatkaé

korkiem i doktadnie wymieszaé ich zawartos¢.
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Schemat 3. Przygotowanie probek (metoda dodatku wzorca)

Niezbedne obliczenia do wykonania pkt 1 i pkt 2:
I. Przygotowanie 10% HNO3 Z 65% kwasu w kolbie miarowej 100 mL.

Il.  Zakwaszenie probek 65% HNO3 do 5% (objetos¢ probki = 20,00 mL i 40,00 mL):

- z uwzglednieniem zmiany objetosci,
- bez uwzglednienia zmiany objgtosci.

Il.  Przygotowanie wzorcow 0; 0,5; 1,0; 2,0 i 5,0 ppm ze wzorca 100 ppm wraz z zakwaszeniem 65% HNO3
do 5% kwasu:
- kolbka miarowa 25 mL (objetos¢ koncowa skonczona = 25,00 mL),
- pojemniczki o poj. 30 mL (objetos¢ koncowa # 25,00 mL, objetosé rozpuszczalnika =25 mL).

IV. Metoda dodatku wzorca - otrzymanie 0,10 i 0,20 ppm ze wzorca 100 ppm (objetos¢ probki = 5,00 mL):
- z uwzglednieniem zmiany objetosci,
- bez uwzglednienia zmiany objegtosci.
uwaga (1): dobra¢ warto$¢ st¢zenia wzorca roboczego



C) Wykonanie pomiarow

Oznaczenie zawarto$ci pierwiastkow przeprowadzone zostanie z wykorzystaniem rownoczesnego
spektrometru ICP z osiowym (aksjalnym) podgladem plazmy firmy Agilent, model 720. Parametry pracy
spektrometru i warunki pomiaru przedstawiono w Tabeli 1.

Tabela 1. Parametry pracy spektrometru ICP OES.

PARAMETRY ICP OES
System optyczny polichromator typu Echelle
Detektor CCD VistaChip Il
Moc wyjsciowa 1200 W
Komora mgielna cyklonowa
Rozpylacz OneNeb®
Przeptyw gazu (Ar):

- plazmowego 15 L min't

- ostaniajgcego 1,5 L min?

- no$nego (rozpylajacego) 0,75 L min‘t
Szybkos$¢ podawania probki 0,75 mL min*
Czas opoOznienia pomiaru sygnatu 15s
[lo$¢ powtorzen pojedynczego pomiaru 3

Przed rozpoczgciem pomiarow nalezy, korzystajac z oprogramowania spektrometru ICP Expert Il, zalozy¢
metody zawierajace dane do pomiaru (analit, dtugos¢ linii analitycznej, stezenia roztworéw kalibracyjnych,
sekwencja pomiaru). Nalezy wybra¢ z bazy danych po jednej linii oznaczanych pierwiastkow, pamigtajac,
ze do analizy pierwiastkow $ladowych wykorzystuje si¢ najbardziej czute linie analityczne danego pierwiastka,
wolne od interferencji. Ponadto, w celu kontroli poprawnosci przeprowadzanej analizy metoda ICP OES,
dotaczy¢ do metody dwie linie analityczne (jonowa i atomowa) dla Mg.

Kolejnos¢ pomiaru (wprowadzania roztworow do uktadu pomiarowego i rejestracji widm, tj. profili linii
spektralnych poszczegolnych pierwiastkow):

- krzywa kalibracji
- §lepa proba
- probki

W celu wyznaczenia granic wykrywalnosci (LOD) i oznaczalno$ci (LOQ) analizowanych pierwiastkow

pomiar §lepej proby wykonac 10 razy.

w

Opracowanie wynikow

Sprawozdanie powinno zawierac:

- kroétkie (3-5 zdan) omoéwienie stosowanej procedury przygotowania probek i metody pomiarowej,

- objetosci 1 stezenia wszystkich roztworow stosowanych do przygotowania probek, koncowe objetosci
roztworow,

- wyniki wszystkich pomiarow w formie odpowiednio opisanych tabel,

- wyrazenia (bez wykresow) na krzywe Kalibracji wyznaczone metoda regresji liniowej (y = ax+b), wraz
ze wspolczynnikiem dopasowania (R?),

- stezenia badanych pierwiastkow w ppm (wyniki podaé¢ jako warto$¢ Srednia wraz z odchyleniem
standardowym i wzglednym odchyleniem standardowym, %RSD),

- na podstawie metody dodatku wzorca obliczy¢ warto$¢ odzysku (w %) dla oznaczanych pierwiastkow
(dotaczy¢ przyktadowe obliczenia),

- LOD i LOQ dla analizowanych pierwiastkow; w obliczeniach nalezy zastosowaé¢ odpowiednio kryterium 3¢
(LOD) i 10c (LOQ) (LOD Ilub LOQ=3c lub 10c/a gdzie ‘a’ wspotczynnik kierunkowy krzywej,
‘0’ — odchylenie standardowe tta dla 10 pomiaréw Slepej proby),

- dyskusje wynikow — dyskusja powinna dotyczy¢:



a) poréwnania sposobow przygotowania probek pod katem oznaczania zawartosci pierwiastkow metoda
spektrometryczna,

b) charakterystyki analitycznej stosowanych procedur przygotowania badanych probek do pomiaru stezen
pierwiastkow metoda ICP OES z uwzglednieniem precyzji (wyrazonej jako wzgledne odchylenie
standardowe, %RSD), odzysku (efekty matrycowe), granic wykrywalno$ci i oznaczalno$ci oraz
stabilno$ci pracy spektrometru w zaleznosci od rodzaju wprowadzanych roztworéw do uktadu,

C) poréwnanie otrzymanych wynikow z danymi literaturowymi.
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