Katedra laboratornich metod Bakalarské studium — Zdravotni laborant

LF MU Instrumentélni technika-prakticka cviceni
Praktické cvieni ¢. 10  datum jméno
Téma praktika:

Seznamit se s konstrukci a funkci atomového absorpéniho spektrofotometru —
plamenova technika
Stanovit koncentraci Ca ve vzorcich moce a v kontrolnim vzorku.

Piistroje a pomicky:

Atomovy absorp¢ni spektrofotometr PYE UNICAME SP9
Pracovni standard (Ca) 12,48 mmol/l

0,3% roztok Sr(NOs ), p.a. ( fedici roztok-stand.;vzorky;blank)
Pipety, laboratorni sklo, ddvkovac

Ukoly:
a) Obeznameni se se zakladnimi prvky AAS, jejich funkci a optimalnim nastavenim
b) Kalibrace pristroje a stanoveni koncentrace Ca v kontrolnim vzorku a ve
vzorcich moce
1. zméreni absorbanci stand-1; stand-2; stand-3; kontrolni vzorek; vzorky
sér. Vypocet faktoru a koncentrace Ca v kontrolnim vzorku a v vzorcich
sér
2. vytvoreni kalibra¢niho grafu (EXCEL) a odecteni koncentrace Ca ve
vzorcich z grafu
3. nastaveni médu AAS mériciho primo koncentrace Ca ve vzorcich

a) Obeznameni se se zakladnimi prvky AAS, jejich funkci a optimalnim
nastavenim

PLYNY:

Acetylén-tlakova nadoba

Hlavni uzavér; redukéni ventil k nastaveni redukovaného tlaku; uzavér vystupu redukéniho
ventilu

Vzduch-kompresor

Nadobka pro zachyceni kondenzované vody; ukazatel tlaku

VYBOJKA S DUTOU KATODOU
Karusel; zapnuti; nastaveni zhaviciho proudu; centrovani paprsku

STERBINA
0,2 nm; 0,5 nm (vliv na odezvu fotonasobice)

VLNOVA DELKA
Nastaveni monochromatoru (Ca 422,7 nm); hrubé; jemné; aretace

HORAK

Zapalovac elektrickou jiskrou



Katedra laboratornich metod Bakalarské studium — Zdravotni laborant
LF MU Instrumentélni technika-prakticka cviceni

Délka absorpcniho prostredi
Ovladaci prvky pro nastaveni polohy hotaku
e vertikalni
e predozadni
e v ose paprsku (rotacni)
kontrola polohy paprsku z vybojky nad rovinou hoiaku

NEBULIZER

Nasavaci kapilara

Nastaveni polohy tfistivé kulicky nebulizéru
Zm¢ftit rychlost sani (ml/min)

b) Kalibrace pristroje a stanoveni koncentrace Ca v kontrolnim vzorku a
ve vzorcich moce

Zapnuti pristroje: POWER OFF/ON

Optimalizace nastaveni optické Casti

Vysunuté tlac¢itko AAS

Zapnute tlacitko Bce (korekce pozadi) a D2 LAMP (zanuti Deuteriové lampy)

Zapnuti vybojky (Ca) pozice 1

Nastavit zhavici proud na hodnotu 7,5 mA

Nastavit stérbinu 0,5 nm (0,2 nm)

Nastavit vinovou délku (Ca) 422,7 nm (hledat maximalni vychylku ru¢i¢ckového ukazatele
ENERGY. Po kazdém zésahu spojeném s pohybem ruci¢ky doprava vratit jeji polohu
otacenim knofliku GAIN do stiedu modrého pole

Vycentrovat vybojku (Ca) pomoci stavécich Sroubil na maximalni odezvu ukazatele
ENERGY.

ZAPALENI A NASTAVENI PLAMENE - (Acetylén/vzduch)

Presvédcit se, zda v odpadni nadobce kompresoru neni kondenzacni voda, ptipadné uvolnit
spodni uzavér nadobky a vodu vypustit.

Zapnout kompresor

Otevftit hlavni uzavér tlakové nadoby s acetylénem a otevtit vystupni uzaver redukéniho
ventilu (Manometr ukazuje na znacku, piipadné upravit redukénim ventilem.)

SUPPORT Gas (vzduch)- pritok je nastaven automaticky
(AUX. SUPPORT GAS (napi. N,O)

Zapaleni plamene (elektrickou jiskrou)

Stisknout tlacitko SART (AIR / FUEL)

Uprava pratoku acetylénu na 18-20 mm (sledovat zménu charakteru plamene).
Nasavaci kapilarou nasavat deionizovanou vodu (ustaleni pfistroje).

Priprava analytického vzorku
Mo¢ / kontrolni vzorek 0,1 ml
Redici roztok (davkovag) 3,9 ml
kA% dlkladng promichat™**##*
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MERENI

Ptiprava standardnich roztoki (Ca)

Stand-¢. Koncentrace [umol/l] Prac. standard [ml] Redici roztok
1 1,25 10,0 Doplnit do 100 ml
2 5,00 40,0 Doplnit do 100 ml
3 12,50 --- -—-

Nasévat blank (0,3% roztok Sr(NOj ),)

Vynulovéani — opakované kratké stisknuti tlac¢itka AUTOZERO
Nasavat Snad-1; Stand-2; Stand-3 a zapisovat hodnotu absorbanci
Nasavat kontrolni vzorek a vzorky — zapsat zmétené absorbance.

Ca absorbance

Stand-1 Faktor =

Stand-2

Stand-3

Konc. (faktor) Konc. (graf) Konc.(ptimo)

Kontrola-K1

Kontrola-K2

Vzorek ¢.1

Vzorek ¢.2

Po skonceni méveni nasavat deionizovanou vodu.

PRIME MERENI KONCENTRACE Ca VE VZORCICH.

Pouzijeme Stand-1 a Stand-2.

Presvédctese, Ze tla¢itka CONC/ABS a FES/AAS jsou uvolnéna (plati funkce ve jmenovateli)
a knofliky EXPANSION a CURVATURE jsou nadoraz v krajni poloze otaceni proti sméru
hodinovych rucicek.

Nastavte DAMPING na 1,0 s.

Nasavejte blank
Po stabilizaci stisknéte tlacitko AUTOZERO a drzte dokud se hodnoty na displey nepohybuji
v rozmezi 0,000+/-0,002.

Vytédhnéte nasavaci hadicku.

Nasavejte Stand-1 a po stabilizaci zapiSte absorbanci
Nasavejte Stand-2 a po stabilizaci zapiSte absorbanci.

Za stalého nasavani Stand-2 stlacte tlacitko CONC/ABS a knoflikem EXPANSION nastavte
na displey hodnotu absorbance Stand-2.

Knoflikem CURVATURE nastavte na displey hodnotu (Stand-2*) 0,078

Knoflike EXPANSION nastavte na displey hodnotu koncentrace Stand-2.

K ovéfeni spravnosti nastaveni kalibracni kiivky nasavejte postupné Blank, Stand-1 a Stand-2
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VYPNUTI PRISTROJE

Stiskneme tlacitko FLAME OFF

Ptistroj fizené uzavie ptivod paliva a po n€kolika vtetinach i vzduchu.

Uzavieme hlavni uzavér na tlakové nadob¢ s acetylénem, vystup z redukéniho ventilu.
Vypneme kompresor.

Vypneme ptistroj ON/OFF.



