Stanovení Zn a Al v modelových vzorcích metodou FAAS

Teorie: Atomová absorpční spektrometrie je analytická metoda využívající měření absorpce elektromagnetického záření volnými atomy prvků. Ze zdroje primárního záření (výbojka s dutou katodou) vystupuje záření jednotlivých emisních čar prvku. Prochází absorpčním prostředím, kde volné atomy prvku absorbují určité vlnové délky dopadajícího záření. Monochromátor pak izoluje vybranou čáru a v detekčním systému je detekováno zeslabení toku původního záření. K absorpci primárního záření vzorkem dochází v atomizátoru. Je to systém, který je schopen dostatečně účinně převést stanovované prvky z roztoku vzorku do plynného atomárního stavu. Atomizaci je možné provádět v plameni, elektrotermicky nebo v křemenových atomizátorech. Zatímco zinek je možné při plamenové atomizaci stanovit za využití plamene acetylen - vzduch, pro stanovení hliníku je nutné použít plamen acetylen - oxid dusný charakterizovaný vyšší teplotou.
Úkol: Proměřte kalibrace pro stanovení zinku v rozsahu koncentrací od 0,0 do 1,0 mg/l a hliníku v rozsahu od 0 do 30 mg/l. Určete koncentrace Zn a Al v neznámých modelových vzorcích. Pro stanovení obou prvků určete citlivost, mez detekce a mez stanovitelnosti.
Přístroje a pomůcky: Atomový absorpční spektrometr Thermo Scientific iCE 3500 a jeho příslušenství. Laboratorní sklo, odměrné nádobí, automatické pipety a běžné laboratorní pomůcky. S atomovým absorpčním spektrometrem budou posluchači pracovat výhradně pod přímým dohledem vedoucího praktického cvičení.
Chemikálie: Standardní roztoky Zn a Al Astasol® (Analytika, Praha, 1000 mg/l). 

Kyselina dusičná o čistotě „suprapure“ (Merck, Darmstadt, SRN).

Všechny pracovní roztoky budou připraveny v ultračisté deionizované vodě.
Pracovní postup: Nejprve si připravíme všechny potřebné pracovní roztoky. Parametry přístroje budou posluchači vždy nastavovat společně s vedoucím praktického cvičení prostřednictvím řídícího počítačového programu Thermo Solaar. Pro stanovení Zn bude využit plamen acetylen - vzduch, pro stanovení Al plamen acetylen - oxid dusný. Jako zdroje primárního záření budou sloužit příslušné výbojky s dutou katodou. Přístroj se vždy vynuluje při zmlžování blanku. Nulování se provádí po každé změně pracovních parametrů. Mezi každými dvěma roztoky zmlžujeme deionizovanou vodu, propláchneme tak nasávací kapiláru, zmlžovač i hořák a předejdeme paměťovým efektům. Po skončení měření s plamenem acetylen - oxid dusný vždy zmlžujeme alespoň 5 minut deionizovanou vodu.
Stanovení Zn: Využijeme metodu kalibrační křivky. Připravíme si roztoky Zn o koncentraci 0,0; 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,7 a 1,0 mg/l, všechny s přídavkem 1 ml koncentrované HNO3 na 100 ml roztoku. U všech kalibračních standardů změříme jejich absorbance. Proměříme předložené neznámé vzorky. Desetkrát co nejtěsněji za sebou proměříme signál blanku.

Stanovení Al: Plamen acetylen - oxid dusný zapalujeme vždy výhradně poté, co jsme již v předchozí části úlohy pracovali s plamenem acetylen - vzduch. Při práci s plamenem acetylen - oxid dusný musí být neustále zmlžován blank, standard či vzorek, do plamene nikdy nesmíme nasávat pouze vzduch. Postupujeme metodou kalibrační křivky. Připravíme si roztoky Al o koncentraci 0,0; 5,0; 10; 15; 20; 25 a 30 mg/l, všechny s přídavkem 1 ml koncentrované HNO3 na 100 ml roztoku. U všech kalibračních standardů určíme jejich absorbance. Proměříme předložené neznámé vzorky. Desetkrát co nejtěsněji za sebou změříme signál blanku.

Vyhodnocení výsledků: 

1. Do grafu vyneseme kalibrační závislost pro stanovení Zn.

2. Metodou kalibrační křivky zjistíme obsah Zn v neznámých vzorcích.

3. Z kalibrační křivky (v oblasti, kde je lineární) určíme citlivost stanovení Zn.

4. Na základě 3 a 10 kriteria určíme mez detekce a mez stanovitelnosti zinku.

5. Do grafu vyneseme kalibrační závislost pro stanovení Al.

6. Metodou kalibrační křivky zjistíme obsah Al v neznámých vzorcích.

7. Z kalibrační křivky (v oblasti, kde je lineární) určíme citlivost stanovení Al.

8. Na základě 3 a 10 kriteria určíme mez detekce a mez stanovitelnosti hliníku.

Nákup atomového absorpčního spektrometru Thermo Scientific iCE 3500 byl umožněn díky finanční podpoře Fondu rozvoje vysokých škol, projekt 46/2013.

