Uloha 4: Stanoveni kadmia v potravinach metodou ET-AAS

Teorie a princip

Atomova absorp¢ni spektrometrie (AAS) nalezi do skupiny optickych metod. Vyuziva vlastnost
absorpce zafeni volnymi atomy sledovaného prvku. Ubytek primarniho zaieni je mirou koncentrace
volnych atomi prvku, ktery zafeni absorboval. Elektronové piechody ze zékladniho stavu se
nazyvaji rezonan¢ni. V AAS maji nejveétsi pravdépodobnost prechody mezi zakladnim a nejblizs§im
excitovanym stavem. Rezonan¢ni ¢ary jsou pro atomy jednotlivych prvkid nejcitlivéjsi a zcela
specifické. Atomizace analytu probihd v grafitové kyveté. Béhem teplotniho programu je vzorek
nejprve susen, poté pyrolyzovan (dochazi k pfeméné nebo odstranéni matrice) a nakonec
atomizovan. Poté je méfena mira absorpce zateni pti priichodu kyvetou.

Princip

Vzorek mineralizovany syst¢émem mikrovinného ohievu (viz. tloha 3) je automatickym
davkovacem nanasen do kyvety. Je méfena mira absorpce zafeni kadmiové vybojky (228,8 nm) pii
prachodu kyvetou. Obsah kadmia ve vzorku je uréen z hodnoty absorbance. Je nutné piipravit a
proméfit sadu kalibraénich roztok.

Postup

Atomovy spektrometr Unicam 939 Solaar uvedeme do provozu v rezimu elektrotermické atomizace
(ET-AAS). Do programu analyzy zadame vlnovou délku rezonancni ¢ary Cd a parametry teplotniho
programu grafitové pece; suSeni 120 °C 20 s, pyrolyza 350 °C 20 s, atomizace 900 °C 4 s a CiSténi

2000 °C 3 s. Davkovany objem roztoku je 10 pl.

Pfipravime sadu kalibraénich roztoki kadmia o koncentraci 0, 0,4, 0,8, 1 a 2 pug.I"". Roztoky musi
byt okyseleny pfidavkem HNO, (0,25 ml do 50ml baiiky). Kalibra¢ni roztoky a analyzované vzorky
nalijeme do specidlnich nddobek a umistime do piislusnych pozic v automatickém davkovaci.
Spustime sekvenci méfeni, ptistroj prométi vzorky automaticky.

Z absorbanci kalibracnich roztok sestavime kalibra¢ni zavislost (linearni regresni piimka) a podle
rovnice regrese vypocteme obsah kadmia v neznamém vzorku. Se znalosti plivodni navazky vzorku
dopocitaime obsah kadmia v kilogramu potraviny.

Pomiicky: atomovy spektrometr, odmérné banky, automatické pipety
Chemikalie: standardni roztok Cd, kyselina dusi¢na



