ATOMABSZORPCI(')S SPEKTROMETRIA ES
LANGFOTOMETRIA GYAKORLAT

Mangan, vas €s natrium meghatarozdsa mészkd mintaban lang-
atomabszorpcids, illetve langemisszios modszerrel

Minta és kalibralo oldatok elkészitése

Vizsgalt minta:

A mészké Orlemény a cementgyartds egyik fontos alapanyaga. A
cementalapanyag elemosszetételét, szilicium, aluminium, vas, kalcium, magnézium, kén,
natrium, kalium, foszfor, titan, mangéan ¢és klorid tartalmat ismerni kell, pontosan be kell
allitani. A ldng-atomabszorpcids és langemisszids moddszer, megfeleld eldkészitési
miveleteket kovetden alkalmas a Si, Al, Fe, Mg, Na, K, Ti, Mn koncentraci6janak
meghatdrozasara. A fokomponens Ca meghatarozasat titrimetrids modszerrel célszerti
végezni.

A gyakorlat rovid 6sszefoglalasa:
A poritott, homogenizalt mészkOport 1+1 sosavban melegitve feloldjuk. A

e yey

meg egyszeri kalibracios oldatokkal felvett kalibracios gorbe segitségével. A natrium
koncentraciot lang-emisszios modszerrel mérjiik, hasonlo kalibréacios eljarassal.

AAS késziilékek (1) Thermo ICE 3300 AAS , (2) Shimadzu AA6200 AAS
Sziikséges eszkozok:  mangan és vas vajtkatodu lampa
2 db 25 ml-es f6z6pohar
2 db 100 ml-es fo6z6pohar
2 db 50 ml-es mérélombik
6 db 100 ml-es mér6lombik
6 db 100 ml-es PE flakon
2 db ¢ 6 cm tolesér
¢ 11 cm analitikai szlir6papir
savadagolo 1+1 s6savhoz
0,2-1,0 ml-es dugattyus pipetta
pipettahegyek
reagensvizes flakonok
elektromos melegitd lap

Sziikséges multielemes torzsoldat (TO1)
vegyszerek:

vas (8000 mg/l),

mangan (500 mg/1),

natrium (1500 mg/1),

1+1 higitast s6sav savadagoloban



Mintael6készités:
2 darab 25 ml-es szaraz f6z6poharba analitikai mérlegen bemériink kb. 0,5 g

mészkOport. A habzas csokkentésére 5 csepp etanollal megnedvesitjiik. A bemért
mintdkhoz savadagolobol, ovatosan, 4 ml 1+1 higitast sosavat adagolunk. A széndioxid
fejlodés miatt a minta konnyen kihabzik, ezért a savat az adagolas elején csak
cseppenként szabad hozzdadni. A mintakat melegitOlapra helyezziik, és 30 percig kb.
80°C-on tartjuk. A melegités kozben el6készitjikk a mintak sziirését. Az Gsszehajtogatott
szirdpapirt a tolcsérbe helyezziik, majd ionmentes vizzel megnedvesitve rogzitjiikk. Az
igy elokészitett sziiroket ionmentes vizzel atmossuk, hogy a keziinkrdl a szlirdpapirra
kertilt szennyezést (pl. natrium-klorid) eltavolitsuk. A tolcsért az 50 ml-es mérélombikba
helyezziik, majd a mintaoldatot iivegbot mellett veszteségmentesen a sziirdre vissziik. A
poharat 3-4-szer kb. 5-5 ml ionmentes vizzel a szlirére mossuk, majd a sz{irén marado
szilikatos maradékot gondosan atmossuk, végiil a lombikot jelig toltjiik.

Kalibral6 oldatok készitése:
A kalibral6 oldatokat eldre elkészitett harom elemes (Mn, Fe, Na) torzsoldatbol

(TO1) készitjiik higitassal Ggy, hogy a kalibral6 oldatok savkoncentracidja azonos
legyen a mintdkéval.

Sorszam | Bemérés | Oldattérfogat Adalék Konc. Konc. Konc.
TO1 Fe Mn Na
[ml] [mi] [mg/l] | [mg/l] | [mg/l]
1 0,000 100 4 ml 1+1 HCI 0 0 0
2 0,200 100 4 ml 1+1 HCI 16 1 3
3 0,400 100 4 ml 1+1 HCI 32 2 6
4 0,600 100 4 ml 1+1 HCI 48 3 9
5 0,800 100 4 ml 1+1 HCI 64 4 12
6 1,000 100 4 ml 1+1 HCI 80 5 15

6 db 100 ml-es mérélombikba bemériink 8-8 ml 1+1 higitast sosavat, majd rendre 0,000,
0,200, 0,400, 0,600, 0,800 és 1,000 ml TO1 torzsoldatot mériink be allithato térfogata
dugattyts pipettaval. A mérdlombikokat kb. a nyakaig feltoltjiik reagens vizzel, majd az
oldatokat Osszerdzzuk, végiil a lombikokat jelre toltjilk. Homogenizalas utan az oldatot
az elokészitett, feliratozott PE flakonba vissziik at. A flakont el6szér néhany ml oldattal
atoblitjlik, majd a lombik maradék tartalmat a flakonokba ontjiik.

Dugattyus pipetta helyes hasznalata:

A dugattyus pipetta térfogat kiszoritdsos elven, levegd kozvetitéssel miikodik. A
dugattyti lefelé mozgatasaval a bedllitott térfogatnak megfeleld mennyiségli levegot
szoritunk ki, majd a felfelé mozgatasaval a keletkezé vakuum segitségével felszivjuk a



folyadékot a pipettara illesztett pipettahegybe. A dugattyu €s a folyadék kozott levegd
tartja a kapcsolatot. Az oldat csak a pipetta csuccsal érintkezik.

1)
2)
3)

4)

5)

a kivant térfogat beallitasa

a dugattya lenyomadsa az elsd iitkozési pontig a levegdben

a pipettahegyet az oldatba meritjiik, majd lassan (3-4 s alatt) a dugattya
felengedésével felszivjuk a bedllitott térfogata oldatot

a pipettat atvissziik a mérélombikba, majd a hegyet a falhoz érintve lassan (3-4 s)
elsd titkozésig lenyomjuk a dugattyut, megvarva az utdnfolyost is. Az utolséd
folyadékrészletet a dugattyt masodik iitkdzésig torténd lenyomdsaval nyomjuk ki a

hegybdl

a dugattytt lenyomva tartva vessziik el a lombik falatdl a pipettahegyet, hogy
elkertiljiik a bemért oldat visszaszivasat, majd a dugattytt lassan felengedjiik ismét a
leveg6ben

Jellemzo hibak a dugattyis pipetta hasznalatanal:

az oldatban nyomjuk ki a levego6t (elso titkozésig torténd benyomas), igy a
nominalis értéknél kisebb térfogatot sziv fel a pipetta

tul gyorsan szivjuk fel az oldatot, a pipetta tomitése nem zar tokéletesen, €s
pipetta a beallitott értéknél kisebb térfogatli oldatot sziv fel a pipettahegybe
tul gyorsan nyomjuk ki az oldatot a pipettabdl, igy a pipettahegy falan marad
az oldat egy része

a dugattytt akkor engedjiik fel, amikor még hozzéaér az edény faldhoz, a
pipetta visszaszivja a falon 1év6 folyadékot

a pipetta csopog, a tomités nem zar tokéletesen, a térfogat hibas, nagy a
térfogat szordsa



Atomabszorpciés és atomemisszés mérések

Az alkalmazott miiszerek beallitasai:
(1) vas meghatarozas:
A vas meghatarozasat nem az altalaban hasznalt, legérzékenyebb 248,3 nm-es

vonalon (alkalmazhat6 koncentracidtartomany: 0-15 mg/1 Fe) végezziik, hanem a kisebb
érzékenységli 372,0 nm-es vonalon, ami a 0-80 mg/l Fe koncentraciotartomany
hasznalatat teszi lehetové, igy nem sziikséges a mintaoldat higitasa.

Modszer . lang-AAS
Lang acetilén/levegd, 10 cm-es €ég6
Spektralis sadvszélesség 0,5nm
Hulldmhossz 372,0 nm No2 vonal
Megfigyelési magassag 10 mm
(2) mangan meghatarozas:
Modszer lang-AAS
Lang acetilén/levegd
Spektralis savszélesség 0,5nm
Hullamhossz 279,5nm No1l vonal
Megfigyelési magassag 10 mm
(3) natrium meghatarozas:
Modszer langemisszio
Lang acetilén/levegd 10 cm-égo,
90°-al elforgatva
Spektralis savszélesség 0,2 nm
Hullamhossz 589,0 nm
Megfigyelési magassag 10 mm

A késziilék beallitasa egy adott elem meghatarozasara:

Bekapcsoljuk az elszivot, ellendrizziik az égofejet €s a vizzarat.

Megnyitjuk a leveg6t és beallitjuk az dramlési sebességét, majd megnyitjuk az
acetilén palackot, bedllitjuk az acetilén dramlési sebességet, majd begyujtjuk a langot. A
vajtkatoda lampakat bekapcsoljuk, a lampaaramot a késziiléknél talalhato eldiras alapjan
nem Iépheté tal. Az alkalmazott ldmpaaramot a késziilék fényerejétdl és az elem
tulajdonsagaitdl fiiggéen kell megvalasztani. Bedllitjuk a megfeleld lizemmoddot
(abszorpcid, emisszid) ¢és a spektralis savszélességet. Elinditjuk a szamitogép
mérOprogramjat. A megfeleld mérési hullamhosszt tigy keressiik meg, hogy a nominalis
hullamhossz kis kornyezetében tanulmanyozzuk a lampa spektrumat, és a hullamhosszt



abba a pontba allitjuk, ahol a legnagyobb intenzitast mérjiik. Langemisszids mérés esetén
az elem langspektrumat tanulmanyozzuk valamely kalibral6 oldat beporlasztasaval.

A langba porlasztjuk a bedllitott elem kalibracids oldatit, majd a lang helyzetét
optimaljuk a maximum abszorbanciara.

Az atomemisszds meghatarozas soran kikapcsoljuk a vajtkatodu lampakat, a langot pedig
90°-al elforgatjuk, hogy az Onabszorpciobol szadrmazd érzékenységesokkenést
mérsékeljiik.

Mérbéprogramok:

Az elemzést eldre kidolgozott mérdprogramok futtatasaval végezziik (Mn, Fe,
Na). A méréprogramok tartalmazzak az mérés 1épéseit: (i) kalibralo oldatok
koncentracioi, a 6 db kalibralo oldat mérése (3*5s integralés, koncentracio,
abszorbancia adatparok meghatarozasa), (ii) kalibracios fliggvény illesztése (masodfoka
polinom),

A=a+ b-cyq+c-c?y, [1]
ahol A a mért abszorbancia, C,1q ©ldatkoncentrécio, a; b és ¢ az illesztett kalibracios
fliggvény paraméterei. (iii) a kalibracids fliggvény térolasa, (iv) a mintaoldatok mérése
3-3 ismétléssel, a mért abszorbanciakbol koncentracio értékek szamitasa a tarolt
polinom alaku kalibrécios fliggvény felhasznalasaval. A szoftver iteracioval olvassa le
és tarolja a mintaoldatokkal mért abszorbanciakhoz tartoz6 koncentraciokat.

Meérbéprogramok futtatasa:

A méréprogram altal meghatarozott sorrendben porlasztjuk a kalibralé oldatokat, ez
torténhet manudalisan vagy automata mintavalto segitségével. A kalibral6 oldatok
mérését kovetden kalibracios fliggvényt illesztiink. Mivel az AAS kalibral6 fliggvények
gyakran enyhén lehajloak egyenes helyett célszerii masodfoku polinom illesztését
valasztani. Az illesztett fliggvényt a program segitségével grafikusan abrazoljuk. Az
illeszkedés josagat vizualisan és numerikusan (reziduumok) is ellendrizziik.

Ezt kdvetden 3-3 ismétléssel mérjiik a mintaoldatok abszorbanciait és kalibracios
fiiggvénnyel szamitjuk és taroljuk az elemkoncentraciokat. A mérési ciklus befejezését
kovetden kinyomtatjuk a tarolt adatokat: mintaoldatok elemkoncentracioi és a
kalibracios gorbék.

Az elemzési eredmények feldolgozésa:
A mérési eredményeket egy excel szamoldtabla segitségével dolgozzuk fel az alabbi
egyenlet felhasznalasaval:



C,quLmg/IHVII
Cm[mg/kg] — old[ g/ ] [ ] , [2]
m,[kg]
ahol H a higitas, V a mintaoldat térfogata, mi a bemért minta témege.

A mintanként két ismétel mintaclokészités (ml, m2) és a 3-3 ismételt mérés elemenként
6-6 adatot szolgaltat. A minta beméréseket és a mért mintaoldat koncentraciokat
bevissziik az excel tablaba. Az egyes mintaoldat koncentracidkat a [2] egyenlettel minta
koncentraciora szamitjuk at, majd a 6 db kiszamitjuk a mintakoncentracié atlagat,
szorasat €s relativ szorasat. A két, parhuzamos mintara kapott eredmények és szorasok
Osszehasonlitdsaval a mintaeldkészités hibajarol nyerhetd informécio, mig az egyetlen
mintabol szarmazo ismételt mérésekbol a miiszeres modszer hibaja ismerheté meg.

A gyakorlatra elsésorban a bevezetd eldadasok (spektroszkopia; atomspektroszkopia)
anyagabol valamint ezen jegyzetbdl kell felkésziilni, részletes elméleti leiras a
tankonyvben talalhatd (Analitikai kémia Optikai spektroszkopia,; Atomspektroszkopia
fejezetek).

A laborgyakorlat érdemjegye a beugré zh eredménye (1-5 terjedd skalan), valamint a
jegyzokonyv jegyének (1-6 terjedd skalan) szamtani atlaga!

A leirat végén talalhato ellenorzo kérdések a felkésziilést segitik, a beugrd zh kérdései
nem feltétlen ezek koziil kertilnek ki.



Ellenorzo kérdések

R A

10.
11.
12.
13.

14.
15.

16.
17.
18.
19.

Milyen jelenségen alapulnak az atomabszorpcids meghatarozasok?

Mit jelent, ha egy elektromagneses sugarzast monokromatikusnak neveziink?
Mi a mindségi meghatarozas alapja az atomspektroszkdpiaban?

Mi a spektrum? Rajzoljon fel helyesen abszorpcios, emisszios, fluoreszcens
spektrumot!

Mi a kiilonbség a szabad atomok szinképe és molekulak szinképe kozott?
Hogyan magyarazhato a kiilonbség?

Hogyan oszthatok fel az atomspektroszkopiai médszerek az analitikai
informécio szarmazasa szerint? Melyik esetben milyen folyamat szolgéltatja a
hasznos informaciot?

Milyen 0sszefiiggés alapjan torténik a mennyiségi meghatarozas
atomabszorbcids, atomemisszios mérésnél?

Milyen {6 egységekbdl all egy AAS spektrométer? Mi az egyes részek feladata?
Rajzolja fel egy atomabszorpciods spektrométer blokkdiagrammjat! Nevezze meg
a részeket és azok feladatat!

Milyen jellemz6 fényforrast alkalmaznak atomabszorpcios késziilékekben?
Hogyan mikodik a vajtkatoda lampa? Miért elényds az alkalmazasa?

Micért sziikséges az atomspektroszkopiaban a szabad atomok eldallitasa?

Mit jelent az atomizacid? Milyen részfolyamatok jatszoédnak le a ldngban az
atomizacio soran?

Milyen médokon allithatok eld szabad atomok?

Mi a kiilonbség egy atomforras és sugarforras k6zott? Adjon meg tobb példat
mindkettdre!

Mit értlink diffazios langon, mit el6kevert langon?

Milyen langokat hasznalunk az atomabszorpcids késziilékekben?

Mi a porlasztas feladata, funkcioja az atomspektroszkopiaban?

Milyen mintét elemziink a gyakorlat sordn? Milyen elemeket hatarozunk meg,
melyiket milyen modszerrel?



