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Cilj ovog rada je detaljan prikaz atskog apsorpcijskog spektromesa elektrotoplinskom
atomizacijom. OpisaniVvX WHPHOMQL SRVWXSFL UXNRYDQMD LQVYV
instrumenta Atomski apsorpcijski spektrofotometar [P QDO LW Lp N LN R ®Y WRRERH Q
analizirati veliki broj analita, pgebice metala. 1zrazito je selektivan. Osjetljivost atomskih
PHWRGD QDOD]L VH X SRGUXpMX AGLMHORYD QD PLOLMXC
Niska osjetljivost, brzina i visoka selektivnost su prednosti atomskih metoda. U radu su
prikazane metoth RGUHYyLYDQMD $0 &G &U &X )H 1L L 3E

. OM X p Q HatdrhsWahpsorpcijska spektrometrija, instrumentacija, metoda



ABSTRACT:

The aim of this work is to present a detailed overview of the atomic absorption spectrometer
with electrothernt atomization. Basic operating and maintenance procedures for
instrumentation are described. Atomixsarption spectrophotometeraisalytical instrument

that can analyze a large number of analytes, especially metals. It is extremely selective. The
sensitvity of atomic methods is in the range of "parts per million" (ppm) as well as "parts
per billion" (ppb). Low sensitivity, speed and high selectivity are the advantages of atomic
method. The work presents a methods for the determination of Al, Cd, Gte QWi and Pb.

Keywords: atomic absorption spectrometry, instrumentation, method
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UvOoD

6SHNWURVNRSLMD VH NDR L]JUD] V SRYLMHVQRJ JOHGLa&W
vidlivom sy MHW ORIAGIEMLYLP JUDPpHQMHP UD]JOXpHQRP QD NRP
tvorespektart Spektroskopija je grana znanosti koja se bavi promatranjem i kvantitativnom
DQDOL]RP DSVRUSFLMVNLK LOL HPLVLMVNLK VSHNWD
elektroma QHWVNRJ JUDpHQMD X]J]RUND REDVMDQRJ LOL SREX
HOHNWURPDJQHWWHIGRR YIDQMH@MIOHNWURPDIQHWVNRJ JUD|
GR DSVRUSFLMH LOL HPLVLM Hosthi® Hpdarpdiska i emipika MD  V
spektoskopija. Apsorpcijska spektroskopija predstavlja spektogsju u kojoj se intazitet
HOHNWURPDJQHWVNRJ JUDPHQMD ]D RGUHVYHQH BKOQH G X(
HPLVLMVND VSHNWURVNRSLMD SUHGVWDYOMDsagt8HNWUR'V
X]JRUND PMHUHQMHP YDOQLK GXOMLQD isfjavel I$\WW BRPHDQQ H W

uzorak?



1.1 Elektromagnetski spektar
(OHNWURPDJQHW V$iaRengtdii2 [kblj&ekdd m Mreinoyngbrolazi kroz protor.

Svojstvaelektromagnetskogr DpHQMD VH PRJX R ODWRWQRRIRFFRHIAD pLMI
su osnovi parametrivalna duljina, frekvencija, bmma i amplituda Ovaj model ne rR & H

objasniti pojave povezane s apsorgi® L HPLVLMRP HQWH J\LW HR VD &)Y
SRMDYD PREAH XS SRR Bktdmagpéiskod U D p HQ MrDje NdjeRIQWWQ L K

bHV W& m@se NRMH VH NUHjetosE U]VDEBAHYRGUHYHQX 8EROLPLQ>

pHVWLFH f@ddipay DM HUJLMD IRWRQD RYLVL Rorikdizehljy HQFLML
jednaGAERP

' L D@R (1)
u kojoj je h Planckovakonstant&oja iznosi x& u@s r’ 78

(OHNWURPDJQHWVNL VSHNN\DMH RDXKQYIKI B XYG{MDUAIR 1S RI@QUI U .
izslikel. 5D]OLpLWD JUDpHQMD UD]OLN Kewghonv. HleBtRmddmetski HQ F L M
YDORYL VYUVWDQL VX X HOHNWURPDJQHWVNL VSHNWDU N
L QDMYHUH YDOQHU BXOHQARIMVHMRG]IIRDPHQMH GR YDORYL
najmanije valne duljine (visoke gama zrake). PjgpiH JUDPpHQMD NRMhhzR&SEDAD OM

sevidljivi dio spektra onje samoPDOL GLR FLMHORJ VSHNWSIDRVEHG B NRLG
380 nm do 780 nm.

v/Hz 3-10% 3-10'" 310" 3-10"  3-10" 3-10'" 3108 3-10° 3-10*
| | | | | | | | | | | | | | | | | |

A/m 1072 1010 10® 100 10 102 1 102 10*
| | | 1

y-zrake

infracrvene
zrake

zrake

radio valovi

ultraljubicaste

x-zrake

T T I T I I I I I

I R
A/ nm 107 1 10 104 106 108 10" 1012

T
101

vidljiva svjetlost

400 500 600 700 A /nm

Slika 1. Podjela spektra elektromagnetskpy D pH Q M D



12 ' L («Ef e"f«ieESf
Apsorpcija je proces u kojem neka kemijska vigtiautnau propusnojsredini selektivho

VPDQMXMH LQWHQ]JLWHW QHNH |UH NYRre@& kwdrithoHtEoHiN W U R P [
VYDND pHVWLFD LPD VYRMH QDB#MmzidabsnoiQrhsthdpnii DN R VW D (
DSVRUSFLMH IRWRQD PR&H GRiL VD erierdidhdpUDD ML A IQ H JRIH T
RVQRYQRJ VWDQ MéhetgiRi MR D @BDY p&VAWLFH 2YR GRYRGL G
fotona na atom, ion ili molekuluGRY R @Hi 5 R E Yoy HYQL anérgifsko) stanje.
SREXyLYDOMHREBEH VH SULND]DWL UHDNFLMRP

EDR\ U 2)

Nakon vrlo kratkogvremena(s r’* F sr’~ sekunde SR E Xy H Q D re\aksiry i) \zW D
SREXYHQRJ VWDQMD YUDuUD VH X RVQRYQR awakq@immH SULO
u obliku topline aWR{ PRaH SULND]DWL UHDNFLMRP

O\ E—Z«of (3)

PrisutnostpREXYHQRJ VWDQMDGMHVYW RNARLQ\IFRH QW DWRIDMD SREXYH
kojem trenutku zanemarvaWR GDMH SUHGQRVW DSVRU&kEedAENLP P ML
njima najmanjometaHQHUJLMD SURXpDYDQRJ VWDQMD

1.3 Lambert-Beerov zakon

Po P

_
—_—

[ 3
Y

Slika2. 3ULJXaMQRBWHUDpHQMD NDR UH|XOWDW DSVRU



Slka 2 SULND]XMH VQRS JUDpPHQMD SULMH L é@nBRDQ SUROTL
koncentraciie RGUHYHQH YUVWH NRMD DSVRUELUD GLR JUDpHQM

L pHVWLFDpWRODBPILUDRIWD PHQMH MH]VPDP QOBMRDMM @B DYAH.- M B €
Pona snagu vrijednosH. Ovo predstavlja transmitaiju koja se definira kao udio upadnog
JUDpHQMD NRML MH SUR4ADR NUR] RWRSLQX D GDQD MH L]

E

6L¢ (4)

8GLR DSVRUELUDQRJ HOHNWURPDJQHWVNRJ JUDBHQMD X
PR&H VH LVND]DWL L]JUD]RP

#LFZ %6 L 2 % (5)

JXQNFLMVNL RGQRV L]PHYyX YHOLpLQH PMHUHQH DSVRUSF
NRMD VH R GUH y X)\vdznaNj&RkadearmQevwBe & dviakdor koji je dan izrazom:

#LZ ol =>2 (6)

gdje jea konstantgroporconalnosti, apsorptivnost (apsorpcijgkieficijent), ab je duljina
SXWD ]JUDpHQ Mtp débljirad posidew Rdjdj se uzorak nalazi).

Kada se koncentracijalltambertBeeroom |[DNRQX LJUDADYD X PRORYLPD SF
SXWD JUD [xeEMrvweDma konstanta proporcionalnosti nazivae molarnom
D SV R U SWMé doQir drnakiba sanlambertBeerovzakon sdadaiskazuje u obliku:

#Li>? (7)

LambertBeerov]DNRQ V BrirRijBritHL QD RWRSLQH NBrVisdWwRen &H YLAF
dane RVWRML PHyXGMH @R Yadiap Miidz Ya avhideBBeeravBakon:

#L# E#E®E#; L is>2Eic>2E®E j3>2 (8)

LambertBeerov ][DNRQ VH PRAaH VPDWUDWL JUDQLpPpQLP ]DNRQR
DSVRUSFLMWNHRVPPRDEAD]JULMHPRYLEXKHRWR NRYPFHQWUDFLMD
seSURVMHpPQD XGDOMH QRWAWW R NDX ChSFHIWRNILIEADJAD GROWH PMHU
XWMHpH QD UDVSRGMHOX QDERMD VXVMHGQH pHVWLFH &\

4



o dUHYHQRM YDOQRM Glxéamdg@tnos2 GhsevbarspQadv kbncentraciji
XJURNRYDQR MH PHYyXGMHORYDQMHP pHVWLFD d4WR RYLVL
RWRSLQD PR addtugaRiantl L&hertBeerovogzakona ako syored tvari koja

apsorbira prisutnei visoke koncentracije nekih drugih vrsta, posebtektrolita Strani ioni
PLMHQMDMX PRODUQX DSVRUSWLYQRVW elékHdthtsk®Q H W YL
PHYXGMH OR Yé&xqtst bdstapania IBINR QD  B@lekQ<hkogP HYy X GAhjd OR Y
QDMIpHH®LMH ]QDWDQ NRG LKR RBIHQ pakl poEthjdibuzetci koji se

Q D M ppdjavijiju kod velikin organskih molekula i iona. Odstupanja se pojavljuju i zbog
ovisnosti apsorptivnosti o indeksu loma otopibleotopinana kod kojih dolazi do znatne

promjene koncentracijegGROD]L L GR SURPMHQH LQGHNuBiugaRP D RWR.
od LambertBeerovogzakona. Sve do sada navedeno predstavlja kSEfNsSRIJUDQLPpHQ M|
zakona, ali uz njihpostojei kemijska odstupanja. Kemijska odptinja su posljedica
DVRFLMDFLMH GLVRFLMDFLMH LOL UHDJLUDQMD YUVWH
SURGXNWL NRML LPDMX DSVRUSFLMVNH J]QDpDMNH NRMF
odstupanja se mogu predvidjeti iz podataka o konstantam@ RaWeéh&dijei molarnih

apsorpitvnosti ispitane vrste.

1.4 Atomska spektroskopija
Atomska pektroskopijase koristi zakvantitatvnoL NYDOLWDWLYQR RGUHYLYD (

elemenatdslika 3) Osjeljivost atomskihnetRGD QD OD]L V Hjekv&R Riljukp M X 3G
SSP NDiRloka Aghiljun® SSE 2YDNR QLVND RVMHWOMLYRVW

metoda, a uz nju prednostii brzina i visoka selektivnostOna se bavi identitetom i

koncentraciomDW RPD X X]RUNX EH] REJLUD QD QDpLQ QMLKRYH
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2| Li | Be Bl C| N|O|F|Ne

3| Na Mg Al | Si P S Cl| ar

4 5 6 1 3 9 10 11 n

19 20 n 22 23 24 25 % 27 28 E) 30 3 2 E) 34 35 36

a0 K|Ca|Sc| Ti|V |Cr|Mn Fe|Co|Ni|Cu|lzn|Ga|Ge|As| Se|Br| Kr

En 38 39 40 41 42 4 44 45 % 47 48 49 0 51 2 £ 54

S| Rb| Sr| Y | Zr|Nb|Mo|Tc |Ru|Rh| Pd|ag| Cd| In|Sn|sp|Te|[! |Xe

55 56 st | ™ [ 2] 3 76 7 ) 79 80 81 ) 83 [ 8 [

6| Ce | Ba |Lary Hf | Ta| W | Re| Os| Ir | Pt [ Au|Hg| TI | Pb|Bi | Po| At| Rn
87 88 89-103 104 105 106 107 108 109 e i 1z 13 14 1s s uni us

7| Fr | Ra |ac-Lr| Rf | Db| Sg | Bh| Hs|Mt|Ds [Rg | Cn | Nh| FI | Mc| Lv | Ts |Og

57 58 59 o0 61 62 63 64 65 66 & 8 @ 70 71

La | Ce| Pr | Nd| Pm|Sm| Eu| Gd| Tb | Dy | HO| Er | Tm|Yb | Lu

8 90 9 92 9 94 95 9% 97 9% 99 100 101 02 103

Ac|Th| Pa| U | Np| Pu|Am| Cm| Bk | Cf | Es | Fm|Md| No | Lr

Slika3. ElementiNRML VH PRJXRR QD pli QY.DSAOD Y R

Atomska spektroskopija se temelg apsorpcijj fluorescenciji i enisiji. Spektroskopska

analiza joJUDQLpPpHQD VDPR QD XOWWDaGXERSu B Waki/Bncije YLG OM L
HQHUJHWVNL SULN O Bl&i@Hsk]prijSldz & XigkthoDuQabMu se nalazi
RVQRYQRP VWDQMX WH PRAaH DSWNE®DJEL X DS/RIE XYHLRI IMWWKD (N
SRND]XMH SRYH]DQRVW L]PHYyX DS VRosmswmbmMHWID @ R XV ILINDHR & +
LIYRUX JUDpHQMD HQHUJLMH RQ SULPD W Xpied3tawjad LM X L
DSVRUSFLMX .DGD DWRPM X BREXM/MMIR PaQHBEhdtnll stafmeQ VH Y L
odnosno on emitira R V O R éer§ijD.

Pobudeno stanje
_ ==

f \}

\

= =

_—

+ &E% ‘!_/,—&E
Apsorpcija Emisiia
/F—""“* _
\____ =

Osnovno stanje

Slika4 9H]D L]PHYyX HPLVLMH L DSVRUSFLMH
6



Prvi korak svih atomskih spektroskopskih postupaka je atomizadipemizacija jeproces u

NRMHP VH X]JRUDN LVSDUDYD L UD]J8Py&NRipaiGR2NW D Q D N
atomeacije odUHyXMH R,V piddisvicd M_L WREY VMDHRW R G H AWR DWRPL]DF
QDMNULWLPQLMLP NRUDNR PAXYTBRY shEKidsKOpEke Bétdda\ndGuV NR S L
ELWL NDWHJRUL]JLUPQHOSUMRDNREMPLQX PRVAEH SRVWLUL

1. plameny
2. elektrotoplinsku
3. induktivno spregnutom plazmo.

2YLVQR R QDpLQX DWRPL]DFLMH NRG DWRPVNH DSVRUSFLN\
tehnike:

plamena;
elektrotoplinska;
hladne pare;
hidridna’

w0 NP

15 o ft,fet eff@ e f-reeet fre'"" [ «Eoef o' fe_"" 0" «E
2VMHW OML W& kad/ nagitpravicd Bedkdivli XPMHUDYDQMD NRML R]QDpD
apsorbancije s koncentracijom analita. Postupak je osjetljiv ako dovodi do velike promjene

DQDOLWLpPNRJ VLIQDOD DSVRUEDQFLMH V PDORP SURPMI

.DUDNW HU L Wivadija {@ Dna\Ker@dntiacija elementa koja daje promjenu od 0,0044

apsorbancijske jedinicednosnol % apsorbancijé.

Granica dokazivanjpMH QDMQLAaD NRQFHQWUDFLMD DQDOLWD pL

primijenjenomtehnikom ili metodont

Granica odrgivanjt MH QDMQL&D NRQFHQWUDF LM Doridigmeddow D NR M
tehnikom ili metodoni

Kod atomske apsorpskH VSHNW URV N R S haMith tipRiéterfardticiigpektialne

i kemijske interferencije. Spektralne interferencije se javljaju

1. kada neka tvar prilikom atomizacijexV SU&XMH XSDGQR JUDpPpHQMH L]Y
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2. kada apsorpcija ili emisija tvari koja imferira prekriva liniju analita;
3. kada je apsorpcija ili emisija tvari koja interferirtako blizu GD UD]JOXpLYDQ!
monokromatorom @staje nemo¢ U’H

.HPLMVNH LQWHUIHUHQFLMH VX UH]XOWDW UD]JOLpLWLK N
DWRPL]DFLMH D NRML GRYRGH GR SURPMHQH DSVRUSFI
kemijske interferencije je onaj koji nastaje jer anioni s analitom tep@eve slabe
KODSOMLYRVWL aWR UH]xta@zacijeD 2wWDIVQ S H R MIGIIRPEVHL ®R a H
GRGDWNRP ]DAWLWQLK UHDJHQVD QSU ('7$ NRML U0H VW
interferenciju s anionima. Drugi oblik kemijske interferenggigonizacijska interferencija.
Ona je SRVOMHGLFD UD]OLp L WithaDdg) \nfetal&MMGRE ISMUH. GFRHQ\RDVQ. DV P D
UH]XOWDWD 3RJUHANH NRMH QDVWDMX JERJ LRQL]DFLMVN
SRWLVNLYDpD LR QL]D FijeNakb ioBiRirajuipotiskujD johizadjuGahglbaRer

stvaraju veliku koncentraciju elektrona u plaménu

ORAH GRUL L GR SRIDGLQVNH DL $ VYR Q BIHIQUKF HN BIEL2IEILR LV B D/
QXaQR D W R P IngdisbDr@ndvar? égu sSVRUELUDWL JUDpHQMH S
YDOQLP GXOMLQDPD LOL PRJX L]D]YDWL UDVSUAHQMH JUI
apsorpcije potrebno je izmjeriti pozadinskpsorpcijui izdvoijiti je iz ukupne izmjerene
apsorpcije. Da bse to moglanapravitipostog metode za korekcijpozadinske apsorpcije,

a to su:

X Metoda dviju linijg
X Metodakontinuiranogzvora (D korekcija)
X Smith-Hieftje pozadinska korekcija

x Zeemanova pozadinska korekdja



1.6 Atomski apsorpcijski spektrometar

Slika 5 prikazuje shemu osnovndijelova atom&og apsorpcijskog spektrometra koji se
saVWRML RG L]YR UDNRMLb ME& MIP MR\t adijudhbid Roma dax
detektorateUDpXQDOD ]D RpLWDQMH VLIJQDOD

: | Uzorak | !
I I I I
1 _.-'—"""d_f
: D:J—. : |:| goooj,
i I I N |
' zvor ! ' Monokromator Detektor Signal
Flamen
ili pec

Slika 5. Shema atomeog apsorpcijskog spektrometra

IzZvR U ]UDpHQ MDD LQOMpIrhAEEbIEX SFOMRV LUD JUDPHQMH NRMH M
zaDQDOLW NRMSvNHWIERU NRIWMHHMH QD V WiBzOkRozpiostdre®& UD JUD
atomizacijuu kojem se nalaze atomi analiziranog uzorkadogiorbirajuio energijeldealni
atomizatorciHOL X]RUDN SUHWYDUD X DWRPVNX SDUX VWRJD S
RGUHYHQD MH R VRRdétohrdlij¢di renokvonae® DNMORVH. LIROLUDOWM SUR
RGUHYHQL GLR QD VarkdaRag)i FUD$ighdM D GR G



1.7 Osnovnidijelovi apsorpcijskog spektrometra

1.71 ,]JYRU JUDpHQMD
,JYRU JUDpHQMD X DWRPVNRM DSVRUSFLMVNRM VSHNWURP
VSHNWDU ]D HOHPHQW DNWROMIA IVWH NRG U BWHKpI atoméleU JUDD!
apsorpcijske spektrometrij HrUBNDD V D & X S O M(Bgl. Halow RiGatede Lamp,
HCL). Sika 6 SUHGVWDYOMD VKHPDWVNL SULNMa]seadadtof @dM H V D
zataljere staklene cijevi u kojoj se nalaze volframova anodaLiccLQGULp®@E NDWRG
ispunjena inertnim plinom (argonom) pod niskom tlakom (100 600 Pa) Katoda je
napravljena od metala koji se analizlicdeWR RYX PHWRGX pLQPrimen®&dLWR VH
SRWHQFLMD RG SULEOLA&QR Dizeele dtgdhaNeMasR|SIrEidodc R O D]
5-10 mA, jer kdioni argona putuju prema katodi, a elektroni prema anodi. Pri velikom
potencijalu kationi argonadaraju u katodu dovoljno velikom energiio@WR GRYRGL GF
izbijanja atoma metala s katotleu N R Q D fa@yadido stvaranja atomskodpleka. Dio
atoma u atmskom oblakK QD OD]L VH X S RiteXgutomRu asioQ dibxje
emitra VYRMH WLSLpQH DWDWOMMWHGCKID @MKQEBMRP NDWRGRP PRJX
YLAH HOHPHQDW D DIV RAGNIH WL Y DFERNI M O/HDFSE0G DEMRDWW D] OLp LW L
elemenata kojiP H y X V ReEs@iRinterferirati Njihov nedostatak e t@d WR PRJX X]JURNRY

smanjenje maksimalne apsorbancije.

~ Stitnik

S
Prozor \

\ \
He, Ne ili Ar 5_{—
\. ]

Slika6. 6KHPDWVNL SULND] aDUX®OMH VD @&XSOMRP N

2VLP AaDUXOMD VD a4XSOMRBezNDWNRWE BR GNHR 8 DUWEHMWHH X[ L]
Electrodless Discharge LamgpPL) % H]JHOHNWURGQH 4aDUXOMH VX SULNC
linijskih spektara, a njihovintenziteti ] UDpHQMD VX GR UH@®@@en2té¢ei OLpLQD

10



JUDpHQMD &aDUXOMDPYV P i KFS@HMNRVP UNROB/QRIGADUX OMH VH VDVW
VDGUAL LQHUWDQ S ainekoliRdsioiir@a PB/MHL PDOBINNKR OLPLQH PHW
DQDOL]JLUD LOL QMHJRYH VROL 2YD aDUXOMD ]D UD]JOLN>
elektrodu, ego koristi energiju jakog poljaraddbUHNYHQFLMVNRJ LOL PLNURYD
tim poljima dolazi do ionizacije argona, ioni se ubrzavaju visokofrekvencijskom
NRPSRQHQWRP SROMD VYH GRN QH SRVWLJQj¥ att@H U JLMX
PHW DiGé&pegtarW U DANR VX EH]HOHNWURGQH &D WRUOMNH XH Q VEDL
LPDMX GXAaL Y LOMHADNUX O DN DWIM &XEB GNDRIX NPWR RFR/RMMHW OMLY |
PHWDOH SUL QLAaL FpakReQniahjdpiiéte ersu iveduPridostupne samo za 17

elemenata.

1.7.2 Grafitnap HU
*UDILW QD Satbinskbby agsarRcijskog spektrometrkojem se odvija atomizacija
X]RUND ,7RWRPMHDFLMD VH RGY LM Riveti koja @ lopdteddm@baM JUD |
krajpa WH MRM VH BJVUSBKSICEMOQ ROD XQRAHQMH ¥BRkdK.D SRPRI
prikazuje grafitnu kivetu i njeno mjesto postavljanfarafitna kiveta sepostavlja na
FLOLQGULpPpQH JUDILWQH NRQWDNWH NRML VX VPMHaAWHQL
+ODYyHQMH PRR&R Brafnojkiveti brz povratakna sobnu temperatd¢ L]PHYy X
mjerenja VD f& QD f& XKivetd NXDBERGDMHGQRJ NgRPDGD D
HOHNWURJUDILWID jeYdraki/éh slbpevBA B RHD Ighafitap Shafine kivete
imaju vieN WUDMDQMD L]PHyYX L QHNROLNR VWRWLQD PMHU
temperatuir protoku plina kao i tipu uzorka&.Unutar grafitne kivetdt VSRG RWYRUD ]D XQ
uzorka nalazise /*YRYOMHY $SNRGMQARYDNXNAL GD VH X]RUMmNreSUL SR
grafitne kivete ne atomizira odmdh. YRYOMHY LP SdnanrediteRéeeWDXMH &dWR

dovodi do maksimalne ponovljivosti
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Slika 7. Grafina pH igrafitna kiveta

SWDQGDUGQL SURJWREP pFHILUVY.HNRDDWN R M

=

6 X Ajel totopina uzorka se ispargva

Piroliza +X RYRP NRUDNX XNOD QM DrgeriskiBRVRHRIHA Y H & P R J >
Atomizacija *uzorak se prevodi u atomski oblak koji se nalazi na putu zrake i
DSVRUELUD JUDpHQMH

4. yLauH®@adth DW R P L] D FdvMde t&fpMHIUW XUD NDNRnHdza¥y H SHU
VOMHGH;uL X]JRUDN

w N

6YDNL RG RYD pHWLUL NR WHPES RGYWMRE LV H WMXOEIBIHCHR WM p
odvija na istoj temperaturi za svaki element, a piroliza i atomizacija se odvijaju na
temperatur® D V S HF kd k\akl elem® W \AMV R Rdjati na slici 8
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Step Tempera- Ramp Time Hold Time  Gas Flow
ture (s) (s) (mL/min)
(°C) - '
Dry 1 110 1 20 250
Dry 2 130 5 30 250
Pyrolysis ~ from table 10 20 250
Atomize from table 0. 5 0
Clean-out 2400 1 2 250

Slika 8. Programgrafitne S H#i L

Inertna atmosfergbez prisustvkisika) je preduvM HW ]D VYDNX DQDOL]X NRULSZ
SHUL ,QHUWQL SOLQRYL SU&®&puRstavlj&R \ufskd pr@dk, Wa@irkrdt LY HW H
nu, aWR SUHGYXWDDOQWL SURWRN 9DQMVNL SURWRN LQHU'
vanjskih utjecaja koji bi mogli nastati zbog visoke tempera(gpaljivanje) Unutarniji

protok se koristi kako bi se uklo@ L VYL PR gpxduktitokom razgradnje uzorka.

1.7.3 Monokromator

ORQRNURPDWRU MH XUHy®DHQ VD XEN R M C5QNRIPARUINKD DWW PH N V
SURSXaAWDQMH VNXSLQH .\Sédavri @dQje ispektipfotQrheitra G dt @i L Q D

L Q VW U Xip $&@ab tahieljina preciznolP MHUHQMX LQWHQ]LWHWD VYMH)
GXOMLQH 8 PRQRNURPDWRUX VH QDOD]JL L GLVSHU]QR
GLIUDNFLMVND UBE@BWNDD RWGLNYD MHAD L NP H\QWILD VIH QDO SR
QP aAWORMXINXMH L XOWUDOMXELPpDVIWRWQ R HOWMN B LQADS
XOWUDOM X El- ¢ UigdrRzg b dupridnad 340 nnte nije pogodna za atomski
DSVRUSFLMVNL VSHNWURPHWDU MHU GROD]LakeiRkdJDVSUat
UHAHWND SUHGVWDYOMD YHOLNL EURM SDUDOHOQLK L E
XODAWHQRMRSRFUILMDNFLMVNLK UHAHWNL GROD]L GR UD]O!

valne duljire.

1.7.4 Detektor
Detektor je foomultiplikator koji elekWURPDJQHWVNR JUDpHQMIidorSUHW YD L
Sastoji se od fotoemisijskatode, nekoliko ioGD L DQRGH NRMH VX VPMHaW|
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SRYUALQD IRWRHPLVLMYV N H fotvasjati/enHP MW HEW M P DR DN /R é
alkalijski metali ili metalni okidi NRML SULOLNRP R]Uzkita¥eDJ@dvidn HP LW L
emitirani elektroni (fotelektroni) sada ubrzavaju premandR GL pLML MH SRWHQFLMI
od potencijala katode. Kada fotektroni XGDUH R S Ro¥edJgrdizyetu Giékoliko
dodatnihelektrona koji se ubrzaju prema drugojpdR GL NRMD MH SR]JLWLYQLMI
SRQRYQR GRYHGH GR XPQRaDY D @Mjd ohblikél putel kbk@ Ina 6 YH V F
dinoda u sustavu. Svi novo nastddiktroni se skupljanju na anodi gdje se nastala struja

S R M DijnizN.D

1.7.5 Signal

.RG DWRPVNH DSVRUSFLMVNH VSHNWURPHWULMH VLJIJQDO
SURSXaWH QRG UPUILPH Qdigjidet je Lapdorbancija@rilikom rada s atomskim
apsorpcijskim spektrometrom signal Bep L VQIDY D D p X Q D XeBdy PR dgrama koji

MH SRYH]DQ V¥LXQBYDWHBULND]XMH SRPRUX SLND NRML EL
SUDYLODQ 8 VOXpDMX NDGD SLN DSVRUEDQFLMH QDJOR
pored pozadinskih interferencija ima i intedacija u uzorku, koje mogu biti uzrokovane
SULVXWQRAUX RQHDPpL Aok QrdD. Sighal i@difdtiR@LEXKUHWEAMWD VH WDI
R p L WeDs¥ RorigraVLIJQDO DQDOLWD 7HPHOMHP DQDOLWLpPNLK
SURJUDPX VH L]JUDWHMMHD WDQMBOO MDRX®WR MH YLGOMLYR
progamaVH NRQWUROLUD i kadM s iFaldaDteV s iikkaZaRelisve funkcije

instrumenmna.
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Slika 9. Mjerni signal AASa, krivulja umjeravanjatemperatura

1.8 Priprema sustava za analizu
Prije same malize uzorkaili materijala potrebno je sustgeripremiti za analizu. Sama

priprema sustava za diza sastoji se od niza koraka:

X 6LIXUQRVQD SURYMHUD UDGL OL YHQWLODFLMD X SL
rashladnog sustava, boca za otpadne vyatte/od plinov;

X 8NOMXpPpLYDQMMNOWXX\OWDIQMH XUDHYWOMBID W HSSRWRRUD ¢
ADUXOMH XNOMXpLYDQMH GRGDWQLK XUHYyDMD SRNU

X ,VNOMXpLYDQMH VXVWDYD ODYDNMApBEYRQWBIPE OQDRY
LVNOMXpLYDQMH XUHYyDMD WH SRWRP GRGDWQLK XUHY

s otpadom)

1.8.1 8NOMXDpsugtev@ M H
U N O M X pdustéy&)d Hastoji od niza korddai osiguravajuG XaL YLMHN WUDMDQM
NDR L RE@liRprévidniju analizuPrije same analizeoprebnoje provjeriti da li su svi
SRPRL XWHNDR L UDVKODG QIR pa/RzanDieje Xi bdtéd Ia Mtpadne
otopineprazna.Prvo se ptvara sustav za ®dRG SOLQRYD QDNRQ piHJIJD VH X
inertni plinoviOni VH SXaWDMX WDNR &W Povi ke ss potor ddvrayiRaani Y H QW
ventil. Ventilom za regulaciju s& D P Mlekana/\Dijednst R G EDUD QDNRQ pHJD \
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GRYRGQL YHQWLO GR XUHYDMD QB®INYH BWIYRRYHYER WU
fina regulacija tlaka (3,54 bara) na samome ventiluR G N R U LGAX\& AR Médtnog

plin uz tlak potrebno jpaziti i natemperaturisustava, jer ako ona prelazi 238 GROD]L GR
razvijanjacijana (CN). 1 D N R QarfgXlindwa u sustaX NO M X p X M H Pvijd sahivh X QD OR
XN O M X pektdQettéDmora SERVWDY LWDR ARSI RRP]DBDMWR RIPXNOMX |
spektrometaSUHNR SUHNLGDpPD NRML VH QD O®fdiredDis2dqikjeH JRY R M
sustav za pPRWRPQX DQDOL]X»upthodixpdB M Xa & B @M Harawjdehel

promjene u konfiguraciji, kao na primjgostavljen s&/ QD V D P RiXpoRébhoLje D p
rekonfiguriratisustav. =DG QML NRUDN X XNOMXpLY R@GNMR Y)OUHDYNDXVIH .
programD QD UDpPpXQDOX

1.8.2 Instalacija i uklanjanje aDUXOMD
SpektroméV DU MH GL]DMQ LUDRU WDWRY IVE DRRED MRP NDWRGRF
bH]HOHNW UR G Quijfane@EDX)OQdieljaK |1 kojem se nalaz& D U ¥®MHAWHQ MH
lijeve strane ur¢ DMD L PRaEBIYDWME GR +&/pMWWH. VBRI SULNOMXpPDN
nalazi s lijeve strane o® U & BBIROD R & D M1 saBahXudi W DavpXkazan na slici 10U
VOX|[GEDMX X ind YD 8B U X@WB X VHEL \pbt@Ehad #DHMHOAHIQUAD WL XU
odabireonu & D U KagaNeXha prvoj dostupnoj pozicijna poziciji 1) Prilikom uklanjanja
a D U X O MpBzitwdb) beErikada ne uklanjajG RN VX MR du Ynidgoakh Rrjiikb@ H
njihova uklanjanja prvo ihMH S R W U H E Q Brodrahil 1© poXomlukibhiti iz samog
XUHyB®MDX\HI N SURJUDPXQ D VONBODONL B fizdZgnik Foolbar klikne na
Lamps WX VH SURYMHUL GD OL VX aDUXOMH LVNOMXEPHQH S
SUR]JRU X SURJUWRXNQRABO MBPRNIXOMH

Kod postavljanj&DLs-apotrebno je paziti da su spojee WR I IN@ BXpDN MHU X SUR
P R airokovati R & W HriaksekMrbmetru2 YH aDUXOMH MH SRWUHEQR VSR
SROMD NRMILABPRMKEIO|UDPHQMH  [erikagabdd poziciji3 jedna

('/V abDUXOMD
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Slikal10. 4D U XXOXIWKHH y D M X

1.83 3RVWDYOMDQMH SRGOR&AND V X]JRUFLPD

,DNR SRGORADN V X]J]RUFLPD L VDPRX]JRUNLYDp QLVX VDV\
spektrometra, ovi dodatni dijelovi se koriste kako biseMad JOH SRJUH&NH SULOLNR
XJRUND X JUDILWQX NLYHWX 6 RE]JLURP GD VHij@oiGL R MD
RPRJXUXMX VPDQMHQMH JUHADND X3REBPODR¥DR LK XJR X 6 VML
ELWL VPMHAWHQ V CelbM srvdstalnivipdDe@jeie MG GIHVRRHA VWil DQH X U |
LVSUHG SURVWRUD ]D DWRPL]DFLMX DN RzZavpastgianjx UHYy D M ;
S R G ORuzbrEima potrebno je prvo postaviti njegovo postneatomski apsorpcijski
spekrometar s prednje stan€ek kada je postolje sigurno postavljeno na njega se lagano

SRVWDYL SIRRGDBEDND]XMH SRGORAaDNasamoXRRB NP ¥ O PHIMH G Q

Slkall. 3RGOR&DN VsaeXJRURDRYDp
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184 ,VNOMXpLYDQMH VXVWDYD
KoG LVNOMXYXWeODOYNOMXpXMH SURJUDP QD UDpXQDOX D
spektrometar3AUYL NRUDN X LVNOMXpLYDQMX VXVWDYD MH LVSL
ADUXOMD 3RWRP VH L]OD]IFile]: EKitR J 8D DD @DV b DLLNODMDXp X N
SUHNLGDpD QD SUHGQMRM SORDPL WH V,HDINND MM p B MXO GNR
LVNOMXWpD g Rt@ Bibidhja boce s otpadom. Posljednji koja zatvaranje plinskog
sustava WDNR GD VH SUYR |DWYRUL GRYR®QitlaxhHeW O GR XU
NRQDpPQLFL VH ]DW YR WIO XMHIQWKL ® DED BVRHF ISRWUHEQR KLW G
VSHNWURPHWDU VH LVNOMXpXMH SRPR X WHEINWDN RIMWD LV H
LVNOMXpXMH .GRYRG SOLQRYD

8NROLNR GRYMQBR ISWNOMXpLYD QM DarkjehbiiBekbj BridcediNio M X p X
*UDILWQD SHU VH pbkietahjphiSYUR UXpPRPD VDPRX]JRUNLYDp VH

togaslijedi LVNOMXpPLYDQMH SR & UDDWHIDMRM GDU B RIBBEY IGR pH
iskijupLYDQMD XUHYyDMD SRWUHEQR MH ]YDWL RYOD&WHQRJ

19 1" f f+@Et —"t fES
2GUADYDQMH XUH Y kakbbi MBHYD M Ra \E RWE&RA Ho. 10 @ WRD WIRQ @ H M
X U H y D M Dsp@tij@izrRn@toba kako bisS URYHOR &WR NY B G IS WIDQ M H
XUHYyDMD PR&H GRYHV@VLEBRROMADRYQWBDOOR X XUHHS R WD |
REUDWLWL L QD ®DURDMWR E R B W RX GEOEBDININDRG MRR PIQRMH G N 'Y
UH]XOWDWH 2YR MH SRVHEQR YD &Q Ra@aNsBjatitanaliDlG L vV R W
tragovima 3ULOLNRP RVWDYOMDQMD LVNOMXpPHQRJ XUHYyDMD
GLMHORYH NDNR QH EL GR&OR GR R aVRIGLHAO@MD QM H RNRH
VD VW R M L pistupBk& kojill B Bljnjem tekstu bitdetD OMQLMH. REMDAQMH Q
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1.9.1 Popis postupakaRGUADYDQMD XUHYyDMD
Tablical 3RSLVY SRVWXSDND RGUaDYDQMD XUHyDMD

2 G U & D speKpdidtra

O9DQMVNH SRYUA&LC

2EULVDWL YDQMVNX SRYUALQ
UDJULMHYyHQH GaitaR SR {etbé GtHé Ha
VODEH NLVHOUWaHjoLmjerkna jaRerkiseling
baze i organske otopine

Filteri zraka

SRWUHEQR LK MH PLMHQMDWL
VH UDGL X SUDaQMDYRM VUHGI

Odjeliak U DV S U HoYdif
&DUXOMH

Sustav za oebd plinova
8]RUFL NDR aWR V XzahtijevajudpHHiak bla L L&D M H

1D MpH Zahije@ipLalHQMH RAAInfnd]
QDOD]H QH p Ligaivrsiijbl paQiB ¢ poRebno

samo prebrisati

Posuda za vodu

Nadopuniti sdestilirarom vodom prije svake grug
uzoraka. Poebno je paziti da uvijek postoji pakaja
VWYDUD PMHKXULUH X FLMHYL

Filter Potrebno jgoromijeniti X O RfdtEralprije svake grupe
uzoraka

'U & Infaznice 3R SRWUH EKgpomvsHngdd VM HY HQH
G HWehtd) @ 3slabe kiseline i destilirane vode.
V O X (REM H i igaM ®prsten

Odvodnacrpka yLVWL VH HWDQRORP X] SRPRI

Plinska cijev Po SRWUHEL VH pLVW HentRWR®DIX

Grafitna mlaznica

kiselinom etanolom destiliranom vodom.
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192 3RVWXSFL RGUAaDNéIRQMD VSHNWUR

1921 yLAUHQMH VWDNOD RSWLpNRJ VXVWDYD

9 H U Ls@lenih dielova je unutar spekdmetra te jgad W LUHQD ]ERljelgwHneD R YL
zahtijevaju pL&jiHH@ VOXpDMX GD Y luvishraborradil Dijekvi @dji B&R U D W
nalaze dostupni offgeLaAUH QML P D SWR VWRDDO® D W RRdk|dyrafitheX aD U X
SHUL 6YL RYL GduMgie@irWIH X HHYDMMHW XMH G DNitiledab VWL RY
od ovih staklenih igelova ne dira se izavhdJ XNDPD MHU WR PRaH GRYHV)
R QHp L &AiCHQ RIDWHWIBINDMHDQH SRYUALQH VH SUYR RpPLVWH V P
se provodi tako da se mekana krpavO Dspéktroskopskinalkohobm (alkoholom vrlo
YLVRNH pLVARIMXLKXNAGRIQMH QD RdgH fdvasiil@Qapsdrodieid)D E L
StaklhRSWRYRRWDYDUNRKRORIP MHU VH RQ MDNR EU]R VXaL
W U D JR Y DOhaxez ho@&/ibra paziti da se stakikako ne trljger bi to moglo dovest

GR QDVWDMDQMD RJUHERWLQD 8 VOXiipldvdha XL HYyMWDD Q >
potrebno ih je odmakamijeniti

1.9.22 2GUADYDQMH dji@dadNWULPpQLK

(OHN Wiy QQVWUXPHQWD QH VDGUAH GLMHORYHDWRMH EL
koji korLVQLN PR&H VDPSRGUNAGYDRW IO NN &dUprewe Rdg L
WUR&AHQMD VWUXMH .DGD VH SUHNLG®OWROLH IPREW BRJIR S Y
sustavradi.. DGD VH WR G Ré Rekdlik® sekund té¢ Be sustav pormviN O M X p L
VOXpDMX GD VH RYR GRJDYVDR B D&WRHENRWHEDR R2MHP | SDW
NRULVQLN PRAaH VPWLDPMREMHPRWH VSRMHQH QD DWRPV
spektrometar. Ovi dijelvi se mijenjaju tako da se prvbVN OMXpL B RXY R G HW\V M XWIH
RGYLMDpHP RVORERGL YLIWDI INR M LRGW &Hé PE@BRNPQNAEXQ LF D W
RGIJRYDUDMXURP 3ULOLNRP PLMHQMDQMD XWLpPpQLFH SF
NDUDNWHULVWLNH NDRD LVREASVWHRIMNBDQ@QL RN WHHE QM XW LPR (
XNOMXpXMH X VWUXMX

1.9.2.3 Mijenjanje filtera

.DNR EL VH VYL HOHNWULpPQL GLMHGRPRLI XjiidadBké D RKODG
instrument.) LOWHUL VH QDOD]H Q D On\sdunibéafd idrBviravati iddota X U H y [
otpriLNH MHGQRPNHRELYEQMNPHDMX GD VX RieH#tL Rilikb@@L PR UD N
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PLMHQMDQMD ILOWHUD SUYR VH VAain@dtl. Stasé Wwolilfieb UH&H!
WH VH YUDWL SODVWLpQD UHGHWND

1.9.24 1DPMH agkabtqeVsH U L

3HU VH QDP Mikia&\DY K M. QRIPEL WUHEDOR SRQRYVQR R) U A MSHHL
malo pomakne u odnosu naizvp DpHQMD &aWR PR ajHoriBkBnY ¢hitvdnjaGR VP H'
] U D p,Hréosl j0 ponovno namjesttBULMH VDPRJ Q Durebalprdvedi@dMiDe SH
ADJAX®PMHAWHQD NDNR WUHED MHVX OL SURJRUL SHUL plL
JUDpHQMD Rk¥j®@e IIMHGHQR pLVWR LOL SUDYLOQR SRVWD
JUDILWQ@KNLSOHINRP QDPMHAWDQMD SHUL @Gtugraitniikive®R W U HE C
NDR L aDUXOMX =DWLP VH XNOMXpXMH UDRNOROKL SURJL
Kada je otvoren potrebni prozor QDPMHAaAWD &él d&kHRIPQ WA B Quded na
maksimumu 3AHUQVHADQDPMHAaAWD SRPRUOX KRSd hfR2) N PrédRi&J YLMN
VWUDQL XUHYDMD L YHUWLNIDOQRUWQWRINIDVW B PQ LYV F VDO
RPRIXUHQR MHSHRPDFRQWRIP VP MWHUSRY HNNFOWHDPRpLWDYD QM|

SURJUDPD .DGD VH GRELMH PDNVLRA\PVDWBIQHX ¥R ORADAMX
QLAWD QH RPHWD VQRS JUDpHQMD

1.9.25 2GUADYDQMH VXVWDYD ]D RGYRG SOLQRYD
'LMHORYL VXVW Dpimbvhprikfahl abaysicQIMIMR FHV R G Yasbjé® Q M D
od nekoliko postupaka:

X 1DGRSXQMDY D pMte 2a podd}j F@MKGD ]D YRGX VH pLVWL L
destiliranom vodonpo potrebj

X Mijenjanje XORAaDN [{2)] SWW B UNMRP PLMHQM Pr@o\NepoXeDr®aND L C
LIYDGLWL GUaDp ILOWHUD WDNR GD VH OD Jfibe@aR |DNUH
i stavisenovi filter;

X yLad0HQMH GX&mpic3); GUADp POD]QLFH VH L]YDGL WDN
UXNRP RQ pYUVWR GUAaL D GUXJRP UXNRP VH SRYXpH
VH VNLQHLEHS VAEK REMVWL XVNRP GXJRP NUSRP

X =DPMHQD L QD P Md{3)VWIDQNRHE MR [zvadL] QMHQRJ GUAD|
onasePLMHQMD WDNR aWR VH JDQR H@RH SiHH BD HORLIM B R M
skine, pL¥&/SIRPRUX NMSHMM QDPRpHQ Derka RMWaBReXis€ine GHWH U
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te se ispere destiliranom vodoMakoQ aWR VH RDHIQWFDDVK S8UBDp
laganim zakretanjem prema desno i guranjem premdligo VYH GRN QLMH p
SULpYJUEUHQD

Poravnavanje mlaznic@); POD]QLFD VH SRUDYQDYD SRPRuUX YLWN
vrhu sustavanak®lL MH VSRMH®(@Q;UaDp POD]JQLF

y L& U HQWd+h odvod(5); crpka]D RGYRG VH pde\pioLukivri N & DHW R
filtera zajedno s filterone se na to mjesto spdijevak koji se puni etanolom. Nakon

awR VH VWDYL OLMHYDN SRPRUX SURJUDPD QD UDp>
odvodnecrpke QD W HP S H U D WsXigker®®@ protok& od 60 sekundi, kao i
YUHPHQRP ]DGUADYDQMD VHNXQGL X GYD LQWHUYI
protokaizaGUADYDQMD  V H N&pfoGrXxmidval métddSdR postaiija tako

daVH X U DipXrQgoa®@u izbornikMethod Editor: Furnace Programunesu

potrebna vremena kao i temperatulaD NRQ |DYUAHWND pLaAUGHQMD OLN
VH YUDUD GUaDp ILOWHUD

8NODQMDQMH pLAUHQMH L QD P M6Y,Z\Ds© hklainj& takbH YL ]D
da se odvoji od posude za vodu kao i od cijelog sustava za odvod plinove te lagano
L]YXpH L] SURVWRUD ]D [OW R/RLRIWFRMXQ R®WDPUYMHYHQ
UDJULMHYHQMR & j&l bhake@no  spiranje destiliranom vodoRrilikom
YUDUPONWHDYL SUYR VH VSRML QD SRVXGX ]D YRGX WH
DWRPL]DFLMX VYH GR VWUDaQMH VWUDQH JUDILWQH S

Slika 12. Dijelovi sustava za dad plinova
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2 EKSPERIMENTALNI DIO

2.1 Osnovna procedura prije svake analize
1. Nadopuna i ispiranje sustavaza ispiranje
Prije svake anate potrebno jmapraviti niz koraka. Prvo seeba provjeriti da li sbboca
s radnomotopinom(0,2 % HNQ) kao i boca s otopinom za ispiramgene Sustav se
LVSLUHXSEPRIUIUDPD QD UDpXQDOX QDFuBcelo@trat D VH LGH
Flush smpler L RYDM NRUDN VH SoRkQlikoY D Cidpifl Sukthivza p HV W
ispiranje ili izbaciti zrak iz sustava =DGQML NRUDN MH SUDaAaQMHQMH ER

2. NamMHaVEDMOMRUNLYDpD

Prvo se podigne pipeta iznad otvora za ispirddj@rogramuQD UDpPpXQDOX NOLNQ
Furnace ontrol : Algin tp : Unlocked aboveube .RULVWHUL YLMDN ]D RG
dubine vrlo opreznge spusti pipetapravo L] QD G N L Y Htsddnagrijed? Mada

odnosno lijevo- desno pomicanjensamoX |RUNLYEPDFrH]QR WUHED ELWL
EDUHP MHGQD aRB&YWdeM O DNBNHBMD XODJL X JUDILWQX N
XNOMXpXMH X SURJUD P XTa@Ibarl D ariXpQ:D QNXKIK@W idRrishQ D

se sprema pozicija.

3. 1DPMHAWDQMH GXELQH XODVND SLSHWH

Kadaje pipea QDPMH&WH QD ] D kiSdiuajé <& DagedbaDda e provjeri dubina

ulaska pipete. Dubina ulaska se provjerda¥ak U L V W H U,Lkoie 5O rbad) © drelsine
stranepeiQLFH 1DNRQ SURYMHUH GXELQH XODVND RJOHGD
8] SURYMHUX NRU LOUBMHKI IX RD QN B DSASHHI W H pi¥vidtiti Y HW X PR
NRULAWH@MBPOQRJ SURJUD P DnalBdg prédidnt & LSV HNSRUKH DR
izbornika Furnace @ntrol : Align autosamplerip wizard : Check autosampler tip
alignment in the graphiteube 1DNRQ aWR UDpXQDOQL SURJUDP
NOMXFDOLFH RQD VH QDPMHaAWIRBIDFRQMHPQYLOIRWDBER
se dubina do koje pipeta ulazi u kivetuDk D MH VLJXUQR GD MH SLSHWD

na pravilnu dubinu u programu se potvrdi tako da se klirféimah.
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4. 1DPMHaAWDQMH GXELQH SLSHWLUDQMD X]JRUND

'"XELQD SLSHWLUDQMD X]RUND Qdprogra@avizon Hor&BR:PR U X L
Furnace ontrol : Algintip : Setthe depht of autosampler tip in the gaimg cup :

Use of sample cuKljucalicom se namjesti dubinsSSLSHWLUDQMD &aWR RYL)\
X]JRUND 3RORYLFD SODVWLpPpQH FLMHYL WUHED ELWL XU]I
Finish.

5. NaPMHaGWDQMH GXELQH XUDQMDQMD X LVSLUDOLEFX

Dubina uranjanja u ispiraliculd QDPMHa&WD U LNDERRIPOQQ M FSAHRILP NR U
Furnace ontrol : Algintip : Set the depht of autosampler tip in the sampling cup
Use a inse lucation: QDPMHVWLW LFINShMXFDOLFX
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2.2 Priprema standardnih i radnih otopina

c —J P/ PJ /

RADNE OTOPINE

X 0,2% HNO;3
X 10% HNOs; ]|D pLAUHQMH

Radne otopine su pripremljene iz 65 % otopine HN®U R L] Y ReniiijaD ,]UDPpXQDW L
volumen se ulije u odmjernu tikvicu ddL te se doda destilirane vode dznake kako bi
dobili otopine potrebnih koncentracija.

STANDARDNE OTOPINE ELEMENATA
x Alu0,2% 7
X Cdu0,2% 7
x Cru0,2% 7
x Cuu0,2% 7
x Feu0,2% 7
X Niu0,2% 7
X Pbu0,2% 7

Stardardneotopine elemenatase prpravljaju iz VWDQGDUGQH RWaRPeikQH SURL
(OPHU pLMD MH NRQ@FRHRYWDD¥YMBML VWDQGDUG 3RWRP VH
SRWUHEQLK NRQFHQWUDFLMD ]D DQDOL]X SULSUDYOMDI
odmjanu tikvicu od D mLteserazify X M X V RW RIS bdké +12

'DOMH X WHNVWX VX SULND]DQL SURUDpPXQL ]D SRWUHEQH
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2.2.1 0,2% HNO 3z zapripravu otopina standardai uzoraka
0,2% HNOsse pripravija iz 6% HNOs SURL]YRYDpD .HPLND

I((HNOs) = 1,39 kg/L = 1,39 g/mL

Mr(HNOs) = 63,01 g/mol

| : Ll @r&wh su{r0edr &wL {r udv%o
3 'Ll: 7 {ruéw%oL e
LT T o XS ke 2 Y
Za 0,2%-tnu otopinu HNQ@
. ra
srro L—— @srrrL te
srr
| L ST L ua %
XW W udl y y7oo
I I ualy y%o
2L — \ 8L—=L———VLtds-
© 8 €  sd{ %o S
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2.2.2 10%HNOs |D pLaUHQMH
Osnovnakemikalijaza pripravu: Kemika HN@65 %

Mr(HNO3) = 63,01 g/mol

I((HNOs) = 1,40 kg/l = 1,40 g/mL

| : Ll Or&wh svrredr & wh {sr %o
J L A L
[ 20 XUAS %o ‘72

Potrebno 1 L 1060 HNOs

Sr
srr - L— @srrrL srre
srr

) srradsrr .
| ' xw’ L — L swa v x%o
X W

'Ll \8LILSW4'1V>%0L .
© 8 €  S&r %o sriz{
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2.2.3 Standardne otopine aluminija
,] VWDQGDUGQH RWRSLQH DOXPLQLMD eM5efjn¢stSW30DFLMH
—J / 1D A-spripravllenasuU D] U Mkbin¢eQ@rtin S SE L SSE WH XUHVyDI
pripravljapreostale potrebneoncentracijes 0,2 % otopinom HN®

5 L -S=15ppb 5= 3S =90ppb
5=S=30ppb 5% = 6S =180 ppb
5,=2S =60 ppb
1.
e=10ppm 4= 1000 ppm
&=10mL 8y x7 ?
%) r’'e @sre )
8yl —= Buxe S - L r&e L srrA
4 Srrr’’e
2.
r= 100ppb £=10 ppm
8y xF 10mL 8vxE ?
0/ r& 'e @sre :
8y L — B _ Lr&es LsrrA
E SI e
3.
& 180ppb £=10 ppm
8y xT 10mL 8y xF ?
] r&z's Osre .
8y x i S SWX?_ — Lr&ze LszrA
E ST °
4.
= 60 ppb r= 100 ppb
8vx/ 10 mL 8y xF ?
& Xr'', @sre
Bl —H XK 2510 |y
F srr
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2.2.4 Standardne otopine kadmija
,] VWDQGDUGQH RWRSLQH NDGPLMD N R@thivwS¥Q2 B-RIL M H

za 0,13 As pripravlenesW D] LW NRHOFHQWUDFLMD SSE L SSE L] NR
otopine preostalipotrebnihkoncentracijas 0,2 % otopinom HN&)
5 L-5=1ppb 5= 35=6ppb
5=S=2ppb %= 6S=12ppb
5,=2S=4ppb
1.
e =10 ppm 4= 1000ppm
8w e= 10 mL 8vxz ?
@ Sr'’e @sre .
By x b — SWXﬁ_ — Lr&e LsrrA
Srrr’’e
2.
—100ppb = 10ppm
8y xF10ml WXE ?
0/ r& 'e @sre . !
8y x L —- B _ Lr&eZL srrA
E SI e
3.
c= 12ppb r =100 ppb
8y xs 10 mL 8vxF ?
& st’’', @sre :
8y x L —= Bx ¢ — Lsds LstrA
F srr
4.
u=4 ppb = 100 ppb
8vxaF 10 mL 8y xF ?
HS8yxy V', Ssre i .
8y x & B e 1 ST, Lr& LvrrA
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2.2.5 Standardne otopine kroma
,] VWDQGDUGQH RWRSLQH NURPD N R Qdetijiqo$l §-D1B Lg¥iH PJ
za 0,13 As prpravljenasuUD U M N RFHOFMIQW UDFLMD SSE L SSE L] N
pripravljaotopinesljedH U kolkcentracija u 0,2 % otopini HNO

5 L—ZS:Sppb 5= 35=30 ppb
5= S=10 ppb 5= 65= 60 ppb
5= 2S5= 20 ppb
1.
e=10 ppm 4= 1000 ppm
8vxE 10 mL BvxE ?
E D8 Sr’’e @Sre L. :
8vx e L —7 Lr&eZL srrA
4 °
2.
r=100ppb =10ppm
8y x¥ 10 ml 8y xE?
%} 5''e (DSre ]
8y x L —- Buxn I8 B | t&e LsrrA
E SIr e
3.
c= 60ppb r =100 ppb
8y xg 10 mL 8vxF ?
cD8yxg Xr'’, @sre
Buxik—— = L L x
4.
n=20ppb = 100ppb
8y x & 10mL 8vxF ?
HD8yxy tr’’, Dsre i
Buxik——— L ——— L ta
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2.2.6 Standardne otopine bakra
Iz standardne otopine bakra koncentracije 1600 /
za 0,13 As pripravljena suU D] U M l\RHIXFWDQ W UDFLMH

SSP pejahiosmSEE —J |

SSE L SSE W|

SULSUDYLR RVWDOD S8RWAMIpEEMAUD]UMHYHQMD V

5 L—Z 5= 15,5 ppb

5%=35=75 ppb

5% =6S=150 ppb

5%=S=25ppb
5, L2S =50 ppb
1.
e=10 ppm 4= 1000 ppm
8vxE 10 mL Bvxz ?
] Sr’’e @sre i’
Byxd — 8W><EL — Lr&e LsrrA
4 Srrr'’e
2.
r= 100 ppb £=10 ppm
8y xF 10 mL 8vxE ?
a r&’'’'e @sre !
8y x L — B _ Lr&e LsrrA
E ST
3.
= 150ppb =10 ppm
8y xg 10 mL 8vxE ?
1] r&w’'s @sre i
8y x L — Bwx g - L r&w L swih
E STr °
4.
h=50 pi = 100ppb
8y x & 10 mL 8vxF ?
(] wr ' QD s«
L g” L w e
srr ',
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2.2.7 Standardne RWRSLQH a@HOMH]D
,] VWDQGDUGQH RWRSLQH 48HOMH]D N RjethivespIs D+ 1 M H
za 0,15 AspripUDYOMHQH VX RWRSLQH NRQFHQWUDFLMH
U D | U M ptgast@liMdncentracija u 0,2% otopini HNO

5 L—Z 5=10 ppb

5%=35=60 ppb

5% =65=120 ppb

5%=S=20ppb
5,=25=40 ppb
1.
e=10ppm 4= 1000 ppm
8vxE 10 mL 8vxz ?
@ Sr'’e @sre .
By xd — B xe T Lr&e L srrA
4 °
2.
r= 100 ppb £=10 ppm
8y xF 10 mL 8vxE ?
FDByxg & s Dsre ) !
8y x & 56 L I Lr& L srrA
3.
c= 120 ppb £=10 ppm
8y xs 10 mL 8vxE ?
& r&t’ ’'e @sre i
8y x ek — 8«qu_ ik L r&te L StrA
E [ ]
4.
L= 40 ppb r= 100 ppb
8y x /10 mL 8vxE ?

H®8\NXI-L vr'', @sre

L ve

WXFL

Srr
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2.2.8 Standardneotopine nikla
,] VWDQGDUGQH RWRSLQH QLNOD NR GEtji@W3£rBe NH/ PJ
za 0,22 AspripravlenasuUD]UMBHENME@MWX NRQFHSENWDF ISNBE niK UHYD M
dalje pripravlja potrebne koncentracyed,2 % otopini HNG.

5 L 5= 25 ppb 5= 35= 150 ppb
5=S=50 ppb % =6S=300 ppb

5,=25=100 ppb

1.
e=10 ppm 4= 1000 ppm
8vxE 10 mL Bvxz ?
%) r’'e @sre )
8yx L— Buxg S e Lr&e LsrrA
4 Srrr’’e
2.
r= 100 ppb £=10 ppm
8y xF 10 mL 8vxE ?
0/ r&’'’'e @sre i
8y x L — B — Lr&e LsrrA
E [ ]
3.
= 300ppb £=10 ppm
8y xg 10 mL 8vxE ?
& rau’’es @sre :
By xd —> Bxg — Lrate LurrA
E [ ]
4.,
n=50ppb r= 100 ppb
8y x & 10 mL 8vxF ?
Q iing °
e WXy WO BBT0 ),
F Srr
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2.2.9 Standardne otopineolova
Iz standardne otopimova NRQFHQWUDFLMH Bitlivo§ SP50pLMD MH R
za 0,15 As pripravlienasuUD]JUMBYNMGAIMMOX NRQFHQWUDFLMH SSE L

VDP UDJUMHYyXMH QD RVWDO,R%dopndHEMH NRQFHQWUDFLMI

5 L—ZS: 25 ppb
5%=S=50 ppb

5,=25=100 ppb

5% =35=150 ppb

5 = 6S= 300 ppb

1.
e=10 ppm 4= 1000 ppm
8vxE 10 mL Bvxz ?
@ Sr'’e @sre .
By x b — 8W><EL e Lr&e LsrrA
4 °
2.
r= 100 ppb £=10 ppm
8y xF 10 mL 8vxE ?
0/ r& 'e @sre i
8y x L —- Bwxr. — L r&s LsrrA
E [ ]
3.
= 300ppb £=10 ppm
8y xg 10 mL 8vxE ?
] rdu’’e @sre i
B x ek — 8WX?_ ik L réue LurrA
E [ ]
4.
n=50ppb r= 100 ppb
8y x & 10 mL 8vxF ?
HD8yxy WI'', @sre
Buxk——— L ——— L w
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23 1I1DPMHAWBOQWMWDHP RX]RUNLYDpPD

1. aDUXMWHED ELWL XNOMXpHQD
ON +sDPR MH XNOMXpHQD GD V Habtigtajddtijanje PR ('/ ODPSH
SETUP tspremna je za upotrebu
Ako se koristemultielementnea D U gobrébid je odrediti koji elemeri¥ H AHOL WDNF
da u izborniku izaberk GJRYDUDMXuUL HOHPHQW

2. lzvestiSPECTROMETER (INSTRAENT) BLANX
Analysis: Read gynal
2pLWDYDQMD PRUDMX ELWL EOL]X NavedernQhaPu@® EOLNR |
da li je SH U Qblr® postavljena. Ukoliko nije O potrebnoKERULJLUDWL SROF
SHUQLPNR QLAWD QH EL RPHW®®MO®R SUROD]DN JUDNH VY
Protokol:
-izvaditi SHUQUWFXUHYyDMD NDNR QLaAWD QH EL ELOR QD SXV

-Tools : Continous gaphics

-AutozeroGraph
-vratiti S H G Q& mpesto
-DSVRUEDQFLMD PRaH QDMYL&A&H ELWL .MHU VYDNL
3. lzvestiFURNACEBLANK
Furnace : Furnace ON/OFF
Furnace blak pokazuje postoji li memorijskiefekk SRNUHUH SURJUDP ]J]D RC
metody ali bez uzorka tenjeri.
ASVRUEDQFLMD PRUD ELWL EO Lttebno jeBpoviaviiap kokdke GD QL
pLAUHQMD GRN YWRQHE EQRELLNIH E OrbMoXli Clegiiodiil HSgmiH VH S
10 sekindi ponovnoSart GD VH SRNUHQH $NR pLAUHQMH QH GRY
0 potrebno jeamijenitikivetu.
4, 1DPMHSWDWRMNLYDpD
.RG QD P Mddrad¥ PROMIKIvid2alcB se treba puoicati samo u jednom smjeru
i to, iznad kivete u smjeru kazaljke na satu, te izna®d PR X ] R WNsm}éi p D

suprotnom ogmjerakazaljke na satu.
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1DPMH&WhDXJRHUN:LYDpD
X U kivety,
X U posudicu za uzorak
x U posudicu za ispiranje
5. Reagent blank
Automatedanalysis contol : analyze: select loation (odrediti gdjese nalazi
posudica sa 0,2 % HND
Reagent blankokazuje PR JXQH p L V daRallH X
Ukoliko linija nije ravna i postoje pikovi potrebno je kontrolirati vodiseline i
SRVXYVH

24 2GUHYyLYDQMH PHWDOD
BRVWXSDN RGUHYLWD QMY YHNUDRG® REBE EMSt6fiQd tzaPkddraka® O D
koji su:
1. Pripremastandarda
2. PostavauWDPRX]RYUNLYDpX
[.  Blank( 2,
lI.  Standard
[ll.  Diluent( 2).
SDOMHQMH aDUXOMH
Kreiranje metode
Furnaceblank
Algin tip (po potrebi)
Diluent blank

N o o M~ w
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3 REZULTATII RASPRAVA

3.1 Analiza metalai krivulje umjeravanja

3.1.1 Al zaluminij
Tablica 2prikazuje QDpLQ QD NRML XUHYyDM SULSUDYOMD SRWUHE
aluminija. 1D SR]LFLML QD VDPRX]RANRYDHNG, Qriprévieha VH RW |
otopina standarda koncentracije fpb nalazi se na poziciji 1, dae otopina standarda
koncentracije 180 pplmalazi na poziciji 2 1z navedenih otopina uzimaju se potrebni
YROXPHQL NDNR EL VH SULSUDWMIi® kit tBol¢&S LQH ]D DQDOL]X

Tablica2: Otopinealuminija

c(stand.) ppb Pozicija V(stand
Blank 0 121 0 20
Standard 1 15 1 5 15
Standard 2 30 1 10 10
Standard 3 90 2 10 10
Standard 4 180 2 20 0

Valna dujina koja se koristi prilikom analize aluminija$99,3 nm. Pirolizaizorka se odvija
na 1200f & sena2300 f & GRJDYD DWRPL]BB LIMDX B DYPPM B WMES R U X p H

atomizacije je 3 sekund8yvi ovi podaci prikazani swna slici 13

Slikal3. 3SUHSRUXpHQL XYMHWL ]D DOXPLQLM
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Na slici 14 vidi seprogrampagiL NRML MH SRWUHEDQ ]D DQDOL]X DOXP|

Slkal4 3URJUDP I@hijL ]D D

Osjetljivostinstrumenta za alumingvisi o temperaturatomizacc MH X VO X@$eDJIHYLPD
osjetljivost niska potrebnoje temperaturuatomizacije povisiti na 2400 & 7DNRVYHU NRG
DQEDOL]H SRWUHEQR MH LIEMHJDYDWL NLYHWH RG SROLHW
NLVHOLQH DpaidtiréhR it podikadrgadsl st boljiizborr DNRYHU SULMH VDPH
uzorka RWUHEQR MH FMHYpLERADPRXYRUINLDXQRB NDR L YU
nekoliko puta sa 5@ G X & L [ki@dhridm te ispratiX OWUD pLVWRP YRGRP SULMFE

Analizom standardnih otopinaD]OLpLWLK NRQFHQWUDFLMD DOXPLQ!
apsorbancije za svaku ott@@ X aWR MH S U L Néao]ibay&deQou telildi & klike

VH PRidjeti da ses SRYHIMHP NRQFHQWUDFLMH DOXPLQLMD
apsorbancija koja svoju aksimalnu vijednost dosegne vremenu od 1,169 sekunga

VYDNX RG NRULAWHQLK RWRSLQD
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Slika 15. Apsorbancija aluminija

Tablica3: Vrijednosti apsorbancije zduaninij

‘ Apsorbancija

Standard ¥ 15 ppb 0,16873
Standard 2 30 ppb 0,29805
Standard 3 90 ppb 0,58405
Standard 4 180 ppb 0,71630

Obradom eksperimentalnih podataka konstruirana je krivujgeravaia koja je prikazana
na slici 16

Slika 16. Krivulja umjeravanjaza duminij
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3.1.2 Cd zkadmij
Tablica 4 prikazuje U D ] U LavidtbpiHeQkadmija kojeX U HYy D M z& Rradu\kwilje
umjeravanja.1D SR]LFLML QD VDPRX]RUNLYDpX% @apa@iBjiL VH RV
1 nalazi se pripravljena otopina standarda koncelgra ppb, dok na je na poziciji 2
pripravljena otopina standarda koncentracije 12 ppb. 1z navedenih otopina uzima se potrebni
YROXPHQ NRML VH UDJULMHGL X WNRDPRR RIG V H JGRRFO B RROKF
koncentracija stadarda za analizu. Wblici4 VX SULND]DQL SRWUHEQL YROXPE
pripravljene otopine.

Tablica4: Otopine kadmija

c(stand.) ppb Pozicija V VWDQG V(HNO3

Blank 0 121 0 20
Standard 1 1 1 5 15
Standard 2 2 1 10 10
Standard 3 6 2 10 10
Standard 4 12 2 20 0

Valna duljina koja se koristda analizu kadmija je 228,8 nm. Kod kadmija piroliza se odvija
na500f& GRN VH DWRPL]D HIAVMDWREWESHDaGQIDi 17 SUHSRUXPpHQR

vrijeme atomizacije je 3 sekunde.

Slikal7. 3UHSR U X p Eb®ddm{jY MHW L
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Slika1l8 SULND]XMH SURJUDP SHuUL NRdwhla MH SRWUHEDQ |]D DQ

Slkal8. 3URJUDP @diijL ]D N

Za razliku odaluminija ]|D pLMX DQDOL]X WHup§dnlkatgdanh, kb ahXligeM D
kadmija koristi seEH]H O HN W U RARIEE kérBtLAADQMIIDMEXX SOMRP NDWRGRP
GRUL GR SRMDYH HPLVLMVNH OLQLMH NRMD PR&H RPHW
osjetljivost. Da bi se ovo izbjeglo pobmeo je priikoP NRULAWHQ M B XAPUMBDRM N D W R
smanijiti jakost struje na 3 mA kako bi &R Y Hrijgh&®d3jetljivost. Kod analize kadmija su
PRJXUD 1QDpDMQD RQHpLAUHQMD

Slika 19 MH JUDILpNSR YBWQIMNID [ DSVRUEDQFLMH NDGPLMD V S
koncentracg u standardnim otopinama za vrijeme atomizacjgaka otopina svoju
maksimalnu vrijednost apsorbancije ima emenuod 0,773 sekunde,oft seiz tablice 5
moguYLGMHWL WRpQH YULMHGQRVWL DSVRUEDQFLMD
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Slika 19. Apsorbancija za &dmij
Tablica5: Vrijednosti @sorbancija za kadmij

‘ Apsorbancija

Standard E 1 ppb 0,06787
Standard 2 2 ppb 0,13813
Standard 3 6 ppb 0,35892
Standard 4 12 ppb 0,58112

Obradom eksperimentalnih podataka konstruiranaiyeillja umjeravaja koja je prikazana

na slici 20
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Slika 20. Krivulja umjeravanja za kadmij

3.1.3 Cr zkrom
Za dobivarg krivulje umjeravanja koristee UDJ]ULMHNVRQHQH Ne& pBmapLMD M
prikazana u tablici 6Za pripravu abpina za analizu koriste se dvije pripravljene otopine
VWDQGDUGD NBRRQB &Y MPHMIBRWIHQMH QD VDPRX]JRUNLYDpPpX
RWRSLQD pLMD MH NRQFHQWUDFLMD SSE D QD SR]JLFLM
Ove otopine se kd&tVWH ]D SULSUDYX SRWUHEQLK RWRSLQD WDNF
volumenom 0,2 % HNO NRMD VH QDOD]L QD SR]JLFLML QD VDPRX

prikazani volumenkao i otopine koje se koriste za pripremu otopina za analizu.

Tablica6: Otopine kroma

c(stand.) ppb Pozicija V VWDQG V(HNOs

121 0
Standard 1 5 1 5 15
Standard 2 10 1 10 10
Standard 3 30 2 10 10
Standard 4 60 2 20 0
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Valna dulinaNRMD VH NRULV WadnijipjeR%7,0 iy Btz Mdtka se odvija
na 1500f & @G&2BOO0 f &tomizacija. Vrijeme atomizacije uzorka je 5 sekuRaidatci
potrebiza pripremyprogramanalazie senaslici 21

Slika2l. 3UHSRUXpH GionXYMHWL ]D

Naslici22seralaziSULND] SURJUDPD SHUL |]D DQDOL]X NURPD

Slika22 PURJUDP SHuUL ]D NURP

$QDOL]RP VWDQGDUGQLK RWRSLQD NURPD UD]OLpPLWH NRC
RG RWRSLQD *diiboskdpsbtbhaddijeé. dNHDfcentradijfomau otopini prikazan je

slikom 23 gdje se vidi dasvakaod otopina u istom trenutku, odnosno nakon 0,971 sekunde

LPD QDMYHUX ODBVRREDDWHRX NROKFHQW WDJALMHXG QRVW LF
standarda 4o LMD MH NRQF H QN i2rio$0,.99153. Vrife&nasti za odeaotopine

nalaze se u tablici.7
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Slika 23. Apsorbancija za krom

Tablica7: Vrijednosti @sorbancija za krom

‘ Apsorbancija

Standard E 5 ppb 0,10597
Standard 2 10 ppb 0,21998
Standard 3 30 ppb 0,61072
Standard 4 60 ppb 0,99753

.RULVWHUOL VH GQGdtiakonstrQrama |8 Rri@ulaumjeravar a \ijeRprikazano na
slici 24.
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Slika 24. Krivulja umjeravanja za krom

3.1.4 Cu zbakar
Za analizu bakb SRWUHEQH VX pHWLUL RWRSLQH VWDQGDUGD
SULSUDYOMHQLP RWRSLQDPD NRMH VH QDOD]JH X VDPRX]R
se nalazi otopina standarda koncentracije 50 ppb, a na poziciji 2 je otopina koncerfifacije 1
ppb. Urey DM X]LPD SRWUHEQH RRVRSLHPHWID YK GHQU KIH Y X M H
volumenu 0,2 % otopine HN(Xkoja se nalazi na poziciji 121. U tablici 8 su prikazani
N R ULaW H QHaoY Btd@pid dthQdarda pripravu otopina za analizu.

Tablica 8: Otopine bakra

c(stand.) ppb Pozicija V VWDQG V(HNOs

Blank 0 121 0 20
Standard 1 12,5 1 5 15
Standard 2 25 1 10 10
Standard 3 75 2 10 10
Standard 4 150 2 20 0
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Za analizu bara koristi se valna duljina a@¥4,8 nm. Piroliza bakra se odvija na 12¢®&
dok je atomizacija na 200 & 3UHSRUXpHQR YULMHPH DWRRL]DFLMH
analizu bakrgrikazani su na slici 25

Slika25. 3UH SR U X p ir&pakarY M HW L

ProgramS H U L KdD pEkBzuje slika 26

Slika26. 3URJUDP SHuUL ]D EDNDU

Slika 27 prikazuju apsorbancije pripravljenih otopina bakra koje su dobivene analizom
SRPRUX DWRPVNRJ DSVRUSFLMVNRJ VSHNWURBHWUD ,] S
prikaza slikevidljivo jeda QDMYHUX DSVRUEDQFLMX LPD VWDQGDUGQ
QDMYHUD NR QB MQMIKXD B 5EMakhbE Brapirdpbdsiiglaje u 0,892 sekundi, a

njihove vijednosti se nalaze u tablici 9
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Slika 27. Apsorbancija za bakar
Tablica9: Vrijednosti @sorbancija za bakar

‘ Apsorbancija

Standard E 12,5 ppb 0,07926
Standard Z 25 ppb 0,16370
Standard 3 75 ppb 0,49703
Standard 4 150 ppb 0,92771

Obradom eksperimentah podataka konstruirana jeikulja umjeravanjaza bakarkoja je

prikazanaslikom 28
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Slika 28. Krivulja umjeravanja za bakar

3.1.5 FetaHOMH]R

, ] SULSUDYOMHQLK RWRSLQD VWDQGDUGD NRMH VH SRV
patrebne volumene kako bi pripravio otopine standarda koje analizira. Na poziciji 1 nalazi

VH SULSUDYOMHQD RWR S40(Qpb, @tke NMa-ppBiciiNFoQtd @ MQND IF L.V H
NRQFHQWUDFLMH SSE 8UHYDM X]LPD RG WHYH@HWRWOHK K
RGUHYHQRP YROXPHQX: NRMPWRHSQQBFI2QD SR]JLFLML Q
,] WDEOLFH PR4aH VH YLGMHWL NRMD RWRSLQD SULSUL
YROXPHQL RGJRYDUD M ¥akd bi seVddbil@ Gtopuwd Bndlize. 1 2

Tablicald0 2WRSLQH AHOMH]D

c(stand.) ppb Pozicija V VWDQG V(HNOs

0 121 0
Standard 1 10 1 5 15
Standard 2 20 1 10 10
Standard 3 60 2 10 10
Standard 4 120 2 20 0
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Slika 29 prikazuje uvijgée za analizud H O.NzHhjeDV H P Rdeti dase ]D DQDOL]X aHOM
koristi valna duljina od 248,3 nm. Temperatura pirolize je 1408 tdperaturana kojoj
VH GRJDYyD DWRPE&D BULMM WFHH WUDMDQMD DWRPL]DFLMH M

Slika29. 3UH SR U X p H 13 K& M H VRL

Na slici 30 se nalazprogam SH{iIb DQDOL]X aHOMH]D

Slika30. SBURJUDP SHuUL ]D A&aHOMH]R

Slika 31 prikazuje promjenapsorbancije s viemenom za svaRlG pHWLUL NRUL&AWHQ
VWDQGDUGD 6YDND RG RWRSLQD GRVHAH VYRSBX PDNVL

sekunde. Vrijednostipsorbancija se nalazeabtici 11
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Slika3l. $SVRUEDQFLMD ]D @&HOMH]R
Tablicall: Vrijednosti @soroDQFLMD ]D aHOMH]R

‘ Apsorbancija

Standard E 10 ppb 0,14699
Standard Z 20 ppb 0,27663
Standard 3 60 ppb 0,62953
Standard 4 120 ppb 0,82061

Iz podataka dobivenilanalizom konstruirana jekrivulja umjeravanja]D &H Qeéviji ] R

prikazana slikom 32
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Slika32 .ULYXOMD XPMHUDYDQMD ]D aHOMH]R

3.1.6 Ni =#nikal

Za analizu nikla pripra®@ MHQH V X VW D Q GsD kbGcerittaciaM 80t B0 hpkl H
6WDQGDUGQH RWRSLQH VH SRVWDY GadvDhha kQnbetmddild® R X]R U N
100 ppb se postavlja na poziciju 1, a otopina koncentracije 300 ppb se postavlja na poziciju
BUHYyDM QDYHGHQH RWRSLQH NRULVWL |J]D SULSUDYX R’
R]QDpDYD V NRMH SR]LFLMH QD VDPRXQRNRMY OMpEK W] X MY

zadanom volumeni 0,2 % HNONRMD VH QDOD]L QD SR]JLFLML

Tablical2: Otopine nikla

QD VDF

c(stand.) ppb Pozicja |V VWDQG | V(HNOs —

0 121 0
Standard 1 25 1 15
Standard? 50 1 10 10
Standard 3 150 2 10 10
Standard 4 300 2 20 0
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BULOLNRP DQDOL]H QLNOD YDOQD GXOMLQD MK& D QP
atomizacija na 230 & X W U D MD Q MPodadbsu pxikd2dixi @aGlici 33

Slika33. 3UHSR U X p ea@ikaX Y MHW L
3ULOLNRP UDGD V QLNORP SRWUHEQH VX YLAH WH®SHUDW

SURJUDP SHUL NRML VH NRULVWL |B4DQDOL]X QLNOD SULN

Slika34. SURJUDP SHUL ]D QLN

UL UD]OLPpLWLP NR QU ptigrévljebDifm Ldtbpiiaba QdbNedé® UD]OLpLWH
vrijednosti apsorbancije za svaku od otopina u istom WeghX &aWR NMHKIKEBS OMLYR
Atomizacija se odvija u vremenu odsekund; ali maksimalna apsorbancija &RVWLAaH YHU

pri 1,348 sekundi. Za svaki od otopiwajednostapsorbancije se nalazi u tablici 13
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Slika 35. Apsorbancija za nikal
Tablical3: Vrijednost apsorbancija za nikal

‘ Apsorbancija

Standard E 25 ppb 0,09318
Standard 2 50 ppb 0,19653
Standard 3 300 ppb 0,46366

Analizom otopinadobiju se podaci iz kojih je konstruidarivulja umjeravanja koja je

prikazana slikom &

Slika 36. Krivulja umjeravanja za nikal
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3.1.7 Pb zolovo
,] SULSUDYOMHQLK RWRSLQD VWDQGDUGD NRMH VH SRV
potrebne volumene kako bi pripravio otopine standarda koje analizira. Na poziciji 1 nalazi
se pripravljena otopina olova koncentracije 100 ppb, jgoka poziciji 2 ¢opina olova
NRQFHQWUDFLMH SSE 8UHYDM X]LPD RGUHYHQL YROXP
potrebnom volumenu 0,2 % otopine HNGERMD VH QDOD]L QD SR]JLFLML Q
,] WDEOLFH PRaH VH YLGMHWL NRMde kBrigtiRkah QUoji SULS UL
YROXPHQL RGJRYDUD M xaké bi seViddbile Gtopih&4a anatizl.2

Tablical4: Otopine olova

c(stand.) ppb Pozicija V VWDQG| V(HNOs

Blank 0 121 0 20
Standard 1 25 1 5 15
Standard? 50 1 10 10
Standard 3 150 2 10 10
Standard 4 300 2 20 0

Priik RP DQDOL]H YDOQD ZBX3nkh.LRpdizd Yelnp\HaBsps. MIH DWRPL]DF LI
na 1600 f& .RULMW HEMHOHNW BaRecbh@Bu R U XD P prvbiem s
R Q H p Lia.(5HkQ & .Kkrikazuje podatke za olovo.

Slika37. 3 UH S R Wvjep #a@lovo
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3URJU D& &dlidwlova je prikazama slici 3B.

Slika38. SURJUDP SHUL

Analizom svake ogripravljenihotopina dobije s&/ S H F Lvtiled @8t apsorbancije. Iz slike
39. PRaH VH KakoGWYHDIWID RWRSLQD VYRMX PDNVIiBBBQX YUL
sekundi, a u tablici 15e nalaze vrijednosti apsorbancije.

Slika 39. Apsorbancija za olovo
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TaMica 15: Vrijednosti gpsorbancija za olovo

‘ Apsorbancija

Standard E 25 ppb 0,16991
Standard 2 50 ppb 0,35292
Standard 3= 150 ppb 0,84540
Standard 4 300 ppb 1,22998

Obradom eksperimentalnih podataka konstruiranaijailja umjeravaja koja je prikazana
na slici 40

Slika 40. Krivulja umjeravanja za olovo
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4 =%$./-8y%.

Atomska apsorpcijska spektroskopija je metoda kdjdd NRULVWL ]|D RGUHYLYL
koncentracijaelemenata, poglavitonetala u JRUNX V YUOR YLVAGWRP WRDpPC
PHWRGRP VH PRaH DQDOL]JLUDWL RNR UD]J]OLRIWLVKYHDIHP
ovu metodu mogu se odrediti koncentracije metaleéSiR G U Xijelhvd ndGilijun © S SP

NDR ijelo¥& nabiljun”~ SSE MMXWRLQL YU O RZb&gWddksVd3jstlivesRi P

R PR J X amaNzDelemenata u tragovimaD QD OL] X P uebEk&NRCOR LLQBJULMHYH
otopna OHWRGD MH YUOR VHOHNWLYQD MHU VH NDR L]JYRU
katodom koje u sebisadrH R G U H y L WRBdd sélehtivhbDjeR P R J X tia@ddzbog

WRJD aWR JRWRYR SD QHPD LQWHUIHUHQFLMD MU MH U]
metodaMH pHVWR NRULAWHQD MHU VH QM RaRzitatkvefkUllddR N U D W N
uzorala, karaktHUL]J]LUD MX YLVRND. SR RQAHGRWYW DVWWDRIpR RN VW H W |
navestisene P R Jnogtsimultaneanalize Y L énétala,zato & W RvakiHnetal atomizira na
VYRMRM NDUDNWHULVWLPpQRM WHPSHUDW Xroetalé¥é¢RaID VH S|
VYDNL PHWDO NRULVWL Aa4DUXOMD VD @&4XSOMRP NDWRGRP |
emitirala potrebne valne duljin&togase WHN QDNRQ ]DY bjé jedoly DetRl& UH Yy L Y L
ponovnopostavljgu svi uvjeti potrebniza analizu drugog nela.
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