Hydridova technika v metodé atomové absorpcni
spektrometrie

Ukol: Naleznéte optimalni podminky pro kontinudlni generaci a separaci arsenovodiku. Zjistéte

. +
koncentraci AS3 ve vzorku.

Piistroje a pomiicky: atomovy absorpcni spektrometr AAS 3, vicekandlova peristaltickd pumpa,
hydrostaticky separator plynné a kapalné faze, odporové vyhiivany kfemenny atomizator, spojovaci

a ¢erpaci hadicky, spojky, pratokomeér, argon.

Chemikalie: Zasobni roztok As*" o koncentraci 100 ppm v 1 M HCl, 4% roztok NaBH; v 0,4%
NaOH, 36% roztok HCI.

Postup: 1. Uréeni optimalni koncentrace redukéniho ¢inidla NaBHa

2. Uréeni koncentrace HCl pro optimalni generaci hydridu
3. Vliv prttoku nosného plynu
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4. Kalibraéni zavislost a stanoveni koncentrace As” Vv neznamém vzorku
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Pro méfeni pouzijte sestavenou aparaturu pro kontinudlni generovani hydridi spojenou s AA

spektrometrem (viz. obr). Pedagogicky dozor pokrocilého praktika vas sezndmi s funkci aparatury a

ovladanim AA spektrometru. Pro experimenty 1-3 pfipravte ze zasobniho roztoku roztok As o

koncentraci 5,0 ng/ml (250 ml).

1. Pfipravte do 50 ml odmérek tyto koncentrace NaBHa4 v 0,4% NaOH: 0,1%, 0,5%, 1,0%, 1,5%,
2,0%, 3,0% a 4,0%. Zaroven ptipravte 500 ml 5 M HCI, kterou pouzijete pro méfeni. Proméite
zavislost absorbance na stoupajici koncentraci redukéniho ¢inidla NaBHa a naleznéte optimalni
koncentraci NaBH, pro generovani arsenovodiku.

2. Piipravte do 50 ml odmérek tyto koncentrace HCI: 0,1M, 0,2M, 0,5M, 1,0 M, 3,0M, 5,0M a
8,0M. Koncentraci NaBH4 volte podle predchoziho experimentu. Proméfte zavislost absorbance
na stoupajici koncentraci HCI. Sledujte vliv koncentrace HCI na generovani arsenovodiku.

3. Pro sledovani vlivu prittoku nosného plynu (argon) na méfeny signal pouZijte koncentrace HCl a
NaBHj zjisténé v predchozich experimentech. Proméite 10 hodnot riznych pritoki v intervalu
0 - 350 ml/min.

4. Pfipravte do 50 ml odmérek tyto koncentrace As 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 ng/ml. Proméite
kalibra¢ni zavislost a zjistéte koncentraci arsenu v predlozeném vzorku.

Ukoly:

o Vyneste graficky zavislost absorbance na koncentraci NaBHy, Diskutujte jeji priibéh.

o Vyneste graficky zavislost absorbance na koncentraci HCI. Pokuste se vysvétlit jeji pribéh.

o Vyneste graficky zavislost absorbance na pritoku nosného plynu. Diskutujte jeji pribéh.

0 Zjistéte koncentraci arsenu v predlozeném vzorku.



