FOTOMETRIA PLOMIENIOWA

Oznaczanie Ca, Na i K 7 wykorzystaniem metody roZnicowej

Dr Dorota Sienko, Zaktad Chemii Analitycznej i Analizy Instrumentalnej,
Wydziat Chemii UMCS w Lublinie

A. Cel ¢wiczenia:

1. Zapoznaé si¢ z obstuga i sposobem przeprowadzania pomiarow przy
uzyciu fotometru ptomieniowego PFP 7 firmy Jenway.

2. Oznaczy¢ zawarto$¢ Na i K w probce, w obecnosci Ca jako substancji
przeszkadzajacej z wykorzystaniem metody roznicowe;.

Materialy 7 czesci B sq dostgpne w Bibliotece Wydziatu Chemii UMCS
w Lublinie.

C. Opis fotometru plomieniowego PFP 7 firmy Jenway.

PFP 7 jest niskotemperaturowym, jednokanatowym fotometrem ptomienio-
wym przeznaczonym do rutynowego oznaczania sodu i potasu. Dodatkowo
jest wyposazony w filtry do oznaczania wapnia (1), litu (2) i baru (3).
Aparat zapewnia mozliwo$¢ bezposredniego odczytu emisji spowodowane;j
obecnoscia w/w pierwiastkow w probkach, wykorzystywany jest w
aplikacjach klinicznych, przemystowych i edukacyjnych.
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Rys. 3. Wyglad zewnetrzny fotometru ptomieniowego PFP 7.

Wygrzewanie:

Plomien palnika powinien by¢ =zapalony przez ok.15 minut przed
rozpoczeciem pomiaroOw aby zapewni¢ osiaggnigcie stabilnych (dryft
zerowy lepszy niz 2% na godzing) 1 powtarzalnych wynikow.

UWAGA!

Gazy wydobywajace si¢ z kominka sa bardzo gorgce dlatego nalezy
unika¢ zetknig¢cia si¢ uzytkownikow z kominkiem i gazami (upewnic si¢
czy wyciag na pracowni jest wlaczony).

Opis plyty czolowej:
Power — dwupozycyjny przycisk odpowiedzialny za wtaczanie 1 wylacza-
nie aparatu.

Filter select — pieciopozycyjny przetacznik skokowy uzywany do wybra-
nia rodzaju filtra optycznego przy oznaczaniu pierwiastkow.

Ignition — przycisk sprezynowy, wcisniety powoduje powstanie iskry
pomigdzy elektroda, a palnikiem i w ten sposob zapalenie gazu
zasilajacego.

Fuel adjust — zawor sterujacy przeplywem gazu zasilajacego, pozwalajacy

na ustawienie optymalnej wielkosci ptomienia.

Blank — pokretto pozwalajace ustawi¢ zero podczas spalania roztworu

zerowego.

d.p. — pokretto pozwalajace ustawiaé precyzje odczytu (punkt decymalny).

Sensitivity (fine & coarse) — dwa pokretta uzywane do ustawienia
odpowiedniej wartosci podczas spalania wzorca.

D. Obsluga fotometru plomieniowego PFP 7.

Uwaga! Zamiar uruchomienia przyrzqgdu zglosié prowadzgcemu
¢wiczenia.
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l.

Upewnij si¢ czy nie jest zablokowany przeplyw w wezykach 1 wezyk
jest wypeliony woda (nieprzerwany przez powietrze) - w tym celu
dodaj destylowanej wody do $rodkowej rurki w zbiorniku znajdu-
jacym si¢ z tylu aparatu (rysunek ponizej, zbiornik 1) w takiej ilosci
az zacznie wyptywac do zlewu.

CCCCCC

Rys. 4. Widok fotometru PFP 7 od tytu.

2.

W

Wilacz aparat przyciskiem ,,power”. Upewnij si¢ czy jest przeplyw
powietrza — powinno by¢ stycha¢ syczenie powodowane jego prze-
ptywem przez nebulizator.

. Zamknij zawor regulacji przeptywu gazu zasilajacego — ,,fuel” przez

obracanie pokretta w kierunku zgodnym z ruchem wskazowek zega-
ra azZ poczujesz opor.

. Przekre¢ pokretto ,.fuel” w kierunku przeciwnym do ruchu wskazé-

wek zegara do punktu maksimum narysowanego powyzej pokre-
tla — ustawienie przeptywu dla uzywanego gazu zasilajacego (pro-
pan/butan).

Otworz okienko obserwacyjne na kominku fotometru.

Odkre¢ pokretto gazu zasilajacego na butli.

Wecisnij przycisk ,.ignition” (zapalanie gazu w fotometrze) 1 trzymaj
do zapalenia si¢ komunikatu ,,FLM” w okienku wys$wietlacza.
Pojawienie si¢ komunikatu oznacza ze ptomien zostal zapalony w
fotometrze. Jezeli komunikat ,,FLM” nie pojawi si¢ w ciggu 20
sekund od wecisnigcia nalezy pusci¢ przycisk ,,ignition”, przekrecié
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8.

9.

pokretto ,.fuel” o 1 obrot w kierunku przeciwnym do ruchu wskazé-
wek zegara 1 ponownie sprobowac zapali¢ plomien przez 20 sekund.
Po zapaleniu ptomienia obserwowac jego kolor 1 wysokos$¢ w okien-
ku obserwacyjnym. Na poczatku ptomien bedzie w kolorze zottym,
poprzez obracanie pokrettem ,,fuel” ustawi¢ kolor ptomienia na
niebieski zmniejszajac odpowiednio jego wysokos$¢ (ustawi¢ pto-
mien na wysoko$¢ od 0.5 do ok. 1 cm).

Ustawi¢ przelacznik wyboru filtra —, filter select” na wtasciwej po-
zycji ( rozpoczynamy od pozycji 1 — filtr dla Ca).

Uzywajac pokretta ,,d.p.” ustawié¢ precyzje odczytu emisji na wy-
swietlaczu do wartosci dziesigtnych.

10.Spal w fotometrze wode destylowang przez 15 minut i w tym czasie

ustaw warto$¢ odczytu na zero przy pomocy pokretia ,,blank™.

11.Spal w fotometrze roztwoér wzorcowy o najwyzszym stezeniu

(rozpoczynamy od roztworu Ca o stezeniu 200 mg/l). Przy pomocy
pokretet ,,coarse”(zgrubny) 1 ,fine”(precyzyjny) ustaw dodatnig
warto$¢ na wyswietlaczu.

12.0bracajagc pokrettem ,,fuel” w kierunku zgodnym z ruchem

wskazowek zegara doprowadz do osiggnigcia wartosci maksymalne;j
na wyswietlaczu. Uwaga: Pomiedzy regulacjami nalezy odczekaé
kilka sekund zwigzanych z opoznionym efektem na ekranie
wyswietlacza w zwigzku ze zmiang przeptywu gazu zasilajacego.
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E. Wykonanie oznaczen.
Oznaczanie Na i K w probce zawierajacej Ca po wczeSniejszym jego
oznaczeniu.

a) Przygotowanie serii roztworow wzorcowych Ca i sporzadzenie
krzywej wzorcowej dla Ca.

Do 5 kolbek miarowych na 50 ml doda¢ 1, 2, 3, 4 i 5 ml wzorcowego
roztworu Ca o stezeniu 2 g/l, dopemi¢ kolbki woda destylowang do kreski 1
doktadnie wymiesza¢. St¢zenia tak przygotowanych wzorcow Ca wynoszg
odpowiednio: 40; 80; 120; 160 1 200 mg/l. Przetacznik ,.filter select” w
pozycji 1 ( filtr dla Ca). Po ustawieniu emisji "0" na wod¢ destylowang
przy pomocy pokretta ,,blank”, nastawi¢ "100" na roztwor o najwyzszym
stezeniu Ca przy pomocy pokretel ,,coarse” 1 ,,fine”. Ponownie sprawdzi¢
wskazanie emisji na wyswietlaczu dla roztworu wody. Dokonaé¢ korekcji
jesli to konieczne. Wykona¢ 3-krotne pomiary emisji dla kazdego z
roztworow wzorcowych rozpoczynajac od najmniejszego stezenia do
najwyzszego, podstawiajac wode destylowang po kazdym pomiarze
(sprawdzamy poziom zera). Na podstawie otrzymanych wynikoéw
wykreslic krzywa wzorcowg dla Ca odkladajac na osi odcigtych (X)
stezenie w mg/l, a na osi rzednych (Y) emisjg.

b) Wykonanie oznaczenia Ca w probce.

Otrzymang w kolbie 100 ml analiz¢ dopetni¢ wodg destylowang do kreski 1
doktadnie wymiesza¢. Wykona¢ 5-krotne pomiary emisji Ca w prdbce.
Dane wprowadzi¢ do tabeli (patrz str. 9). Wyniki oznaczenia odczyta¢ z
krzywej wzorcowej (mozna w tym celu skorzysta¢ z komputera
znajdujgcego si¢ na pracowni), a nastepnie przedstawi¢ wyniki
prowadzacemu. Wyznaczone st¢zenie Ca w probce nalezy przeliczy¢ na
los¢ ml roztworu Ca (o stezeniu 2 g/l) potrzebng do ,,skazenia” wapniem
roztworow wzorcowych Na i K (przygotowywanych w kolbkach o poj. 50
ml) aby uzyska¢ takie samo st¢zenie Ca jak w probce.

c¢) Przygotowanie (jednej) serii roztworow wzorcowych Na i K.

Do 6 kolbek miarowych na 50 ml doda¢: 0, 1, 2, 4, 6, 1 8 ml wzorcowego
roztworu Na o stezeniu 10 mg/l oraz odpowiednio: 0, 1, 2, 4, 6, 1 8 ml
wzorcowego roztworu K o stezeniu 10 mg/l. Do kolbek doda¢ odpowiednig
(wyznaczong wczesniej) 1los¢ Ca, dopeni¢ kolbki woda destylowang do
kreski 1 doktadnie wymiesza¢. Stezenia tak przygotowanych wzorcow Na 1
K wynoszg odpowiednio: 0; 0.2; 0.4; 0.8; 1.2 1 1.6 mg/I1.
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d) Wykonanie pomiaréow do krzywej wzorcowej dla Na.
Zmieni¢ filtr z “wapniowego” na “sodowy” - przelacznik ,filter select”
przestawi¢ w pozycje Na. Przeprowadzi¢ pomiar z wykorzystaniem metody
roznicowe] (jako odnosnik stosuje si¢ roztwor wody zawierajacy
wyznaczone dla badanej probki stgzenie Ca). W tym celu nalezy po
ustawieniu emisji "0" na roztwor o stezeniu 0 mg/l dla Na (pokrettem
»blank”), nastawi¢ "100" na roztwor o najwyzszym stezeniu Na (1.6 mg/1)
przy pomocy pokretet ,,coarse” 1 ,fine”. Ponownie sprawdz wskazanie
emisji na wyswietlaczu dla roztworu wody zawierajgcego wyznaczone dla
badanej probki stgzenie Ca. Dokona¢ korekcji jesli to konieczne. Wykonaé
3-krotne pomiary emisji dla kazdego z roztworéw wzorcowych od
najmniejszego stezenia do najwyzszego, podstawiajagc wode ,,skazong” Ca
po kazdym pomiarze.
Na podstawie otrzymanych wynikow wykresli¢ krzywa kalibracyjng dla
Na, odktadajac na osi odcietych (X) stezenie w mg/l, a na osi rzgdnych (Y)
emisje.
¢) Wykonanie oznaczenia Na w probce.
Wykona¢ 5-krotne pomiary emisji otrzymanej probki, odczytujac emisje
dla Na z wysSwietlacza. Podstawi¢ wode¢ ,,skazong” wapniem po kazdym
pomiarze (sprawdzamy poziom zera). Dane wprowadzi¢ do tabeli (patrz
str. 9).
f) Wykonanie pomiarow do krzywej wzorcowej dla K.
Zmieni¢ filtr z “sodowego” na “potasowy” - przetacznik ,.filter select”
przestawi¢ w pozycje K. Postgpowac analogicznie jak podczas
wykonywania pomiaréw dla Na (patrz punkt d). Odpowiednie roztwory
wzorcowe zawierajg takie same stezenia dla Na 1 K, emisja na
wyswietlaczu obrazuje natezenie promieniowania o dlugosci fali
przepuszczanej przez wybrany filtr.
Na podstawie otrzymanych wynikéw wykresli¢ krzywa kalibracyjng dla K,
odktadajac na osi odcigtych (X) stezenie w mg/l, a na osi rzednych (Y)
emisje.
g) Wykonanie oznaczenia K w probce.
Wykonaé¢ 5-krotne pomiary emisji otrzymanej probki, odczytujgc emisje
dla K z wyswietlacza. Podstawi¢ wode ,,skazong” wapniem po kazdym
pomiarze (sprawdzamy poziom zera). Dane wprowadzi¢ do tabeli (patrz
str. 9). Bezposrednio po zakonczeniu pomiaréw podstawi¢ wodg destylo-
wang w celu wyptukania wszystkich jonow z fotometru.
F. Wylaczanie aparatu (po zakonczeniu wszystkich pomiarow).

1. Spalaj wodg destylowang przez ok. 10 minut.

2. Zakreé doptyw gazu zasilajacego na butli.

3. Odczekaj az zgasnie komunikat ,,FLM” w okienku wyswietlacza.

4. Wylacz fotometr przyciskiem ,,power”.
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G. Wykonanie statystycznej obrobki zawartosci Ca, Na i K w otrzyma-
nej probce.

Wpisz otrzymane wartosci emisji w badanej probce do tabeli (osobnej dla
kazdego pierwiastka). Stezenia Ca, Na i K w otrzymanej probce odczytane
z odpowiednich krzywych kalibracyjnych przeliczy¢ odpowiednio na mase
Ca, Na i K. Na podstawie otrzymanych wynikéw wyznaczy¢: $rednia,
odchylenie standardowe, wspotczynnik zmiennosci dla kazdego pierwia-
stka. Wyniki zamies$ci¢ w tabeli:

Emisja

Wzér krzywej kalibracyjnej *
Stezenie (mg/1)

Masa w probce (mg)

Srednia masa w probce (mg)
Sm

wspotczynnik zmienno$ci

* - jezeli korzysta si¢ z komputera

s, — odchylenie standardowe (liczone dla wyznaczonych mas w préobcee)

m; — masa w i-tej probce

m — $rednia masa w probce

n — liczba pomiaréw (w tym ¢wiczeniu n = 5)

CV — wspotczynnik zmiennosci (wzgledne odchylenie standardowe)
vl = Sn100%

H. Opracowanie ¢wiczenia powinno zawierac:

-zasad¢ pomiaru (opis ¢wiczenia),

-najprostszy schemat urzagdzenia pomiarowego,

-wykresy krzywych wzorcowych wraz z zestawieniem wartosci emisji

dla roztworéw wzorcowych,

-wyniki analiz indywidualnych probek wraz z ich obrobka statystyczna,

-wyniki z ¢wiczen podpisane przez prowadzacego.

*#%*  Mozna przeprowadzi¢ badanie wybranej przez siebie wody mineral-
nej na zawarto$¢ Ca, Na i K po uprzednim zgtoszeniu prowadzacemu
¢wiczenia.



