Stanovení Na a K ve vzorcích vod metodou plamenové fotometrie

Teorie: Plamenová fotometrie se řadí k metodám atomové emisní spektrometrie. Při teplotě panující v plamenovém atomizátoru jsou volné atomy alkalických kovů a kovů alkalických zemin excitovány do vyšších energetických hladin. Při deexcitaci dochází k emisi záření s charakteristickými vlnovými délkami stanovovaného prvku. Intenzita tohoto záření je úměrná koncentraci prvku. Ionizace atomů stanovovaného prvku způsobuje snížení měřeného signálu a nelinearitu kalibrační křivky. Přidají-li se do roztoku snadno ionizovatelné atomy (například roztok cesné soli, tzv. ionizační pufr) zvýší se koncentrace elektronů v plameni a rovnováha se posune ve prospěch neionizovaného analytu. Výsledkem je zvýšení signálu. Aby bylo při stanovení analytu (Na, K) dosaženo reprodukovatelných podmínek, je vhodné přidávat dostatečné množství ionizačního pufru ke kalibračním standardům i jednotlivým vzorkům tak, aby další zvýšení koncentrace ionizačního pufru již nezpůsobilo změny v signálu analytu. Toto množství je nutné nalézt experimentálně.
Úkol: Stanovit koncentrace sodíku a draslíku ve vybraných vzorcích minerálních vod metodou plamenové fotometrie za použití atomového absorpčního spektrometru pracujícího v režimu emise.
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 Na a K Astasol® (Analytika, Praha, 1000 mg/l).
Kyselina dusičná o čistotě „suprapure“ (Merck, Darmstadt, SRN).

Roztok Cs o koncentraci 100 g/l připravený z CsCl (Merck, Darmstadt, SRN).

Všechny pracovní roztoky budou připraveny v ultračisté deionizované vodě.
Pracovní postup: Připravíme si řadu kalibračních roztoků o koncentracích Na 0,0; 0,1; 0,2; 0,3; 0,5; 0,7 a 1,0 mg/l. Vždy si připravíme 100 ml roztoku příslušného kalibračního standardu. Ionizační pufr přidáme tak, aby výsledná koncentrace Cs v roztoku kalibračního standardu nebo vzorku činila 2000 mg/l. Na každých 100 ml roztoku standardu či vzorku přidáme dále 1 ml koncentrované kyseliny dusičné. Obdobně si připravíme řadu kalibračních standardů pro stanovení draslíku. Pomocí řídícího počítačového programu Thermo Solaar nastavíme parametry stanovení analytů v režimu emise. Využíváme plamen acetylen - vzduch. Proměříme emisi jednotlivých kalibračních standardů Na i K, sestrojíme obě kalibrační křivky a z těchto křivek určíme koncentrace Na a K v neznámých vzorcích minerálních vod. V případě potřeby analyzované vzorky před měřením náležitě zředíme.
Vyhodnocení výsledků:
1. Vyneste do grafu kalibrační závislost pro stanovení Na metodou plamenové fotometrie a stanovte sodík ve vybraných vzorcích minerálních vod.
2. Vyneste do grafu kalibrační závislost pro stanovení K metodou plamenové fotometrie a stanovte draslík ve vybraných vzorcích minerálních vod.
3. Určete, při jaké koncentraci Na respektive K dochází k zakřivení kalibrační závislosti k ose koncentrací. Vysvětlete příčinu tohoto zakřivení.
Nákup atomového absorpčního spektrometru Thermo Scientific iCE 3500 byl umožněn díky finanční podpoře Fondu rozvoje vysokých škol, projekt 46/2013.

