Katedra laboratornich metod Bakalarské studium — zdravotni laborant
LF MU Instrumentalni technika-praktické cvi¢eni

Prakticka cviceni datum jméno

Téma praktika:

Seznamit se s konstrukci a funkci atomového absorpéniho
spektrofotometru —plamenova technika. Stanoveni Zn ve vzorcich
séra a vkontrolnim vzorku.

Pristroje a pomucky:

Atomovy absorpéni spektrofotometr PYE UNICAME SP9

Pracovni standard (Zn) 76,47 umol/I|

8% n-butanol ( Fedici roztok-stand.;vzorky;blank)

Pipety, laboratorni sklo

Ukoly

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

b) Kalibrace pfistroje a stanoveni koncentrace Zn vkontrolnim vzorku a ve vzorcich séra

1.zméfeni absorbanci STD 1; STD 2; STD 3; kontrolni vzorek; vzorky sér. Vypocet
faktoru a koncentrace Zn v kontrolnim vzorku a ve vzorcich sér

2.vytvoreni kalibracniho grafu (EXCEL) a odecteni koncentrace Zn ve vzorcich z
grafu

3. nastaveni médu AAS méficiho pfimo koncentrace Zn 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-centralni distribuce
Mechanicky filtr necistot; ukazatel tlaku
VYBOJKA S DUTOU KATODOU

zapnuti; nastaveni Zhaviciho proudu; centrovani paprsku STERBINA 0,7 nm; (0,2 nm; 2,0
nm - vliv na odezvu fotonasobice)

VLNOVA DELKA Nastaveni monochromatoru (Zn 213,86 nm; 307,59 nm)
HORAK

Zapalovac¢ elektrickou jiskrou
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Délka absorpéniho prostredi
Ovladaci prvky pro nastaveni polohy hofaku
Vertikalni
Pfedozadni
V ose paprsku (rotacni)
kontrola polohy paprsku z vybojky nad rovinou hofaku
NEBULIZER
Nasavaci kapilara
Pfiprava analytického vzorku
Sérum / kontrolni vzorek 0,2 ml

Redici roztok (davkovaé)1,8ml

Zvortexovat
MERENI
Pfiprava standardnich roztokd
STD é. Koncentrace Zasobni standard | Redici roztok
[umol/L] [ml]
1 15,3 2,0 Doplnit do 100 ml
2 30,6 4,0 Doplnit do 100 ml
3 459 6,0 Doplnit do 100 ml
Promichat

Z odmérnych banék odlijeme standardy do Cistych sklenénych zkumavek (Cisténé kyselinou
dusi¢nou) a ozna¢ime je STD1-3. Do ¢tvrté zkumavky napipetujeme Fedici roztok pro Zn,

oznacime ji “Blank”.

Ptiprava vzorkl

Kontrola/vzorek | Redici

roztok
200 ul 800 ul
Zvortexovat

Priprava analyzatoru k praci

Zapnout pocitac i analyzator

Spusténi obsluzného programu WinLab AA Flame

Vyvolani metody Zn (Wrkspc - ikonka na li5té vievo)

Zapnuti kombinované vybojky s dutou katodou (On/Off) (20 mA) a D2 vybojky (Background

corrector)
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Pusténi plyna
Zapaleni plamene (elektrickou jiskrou)

Nasavaci kapilarou nasavat deionizovanou vodu (ustaleni pfistroje cca 5 minut).

Kalibrace, analyza a hodnoceni kontrol, analyza vzork(

Na stolecek si pfichystame stojanek se vzorky a kalibratory.

Vezmeme nasavaci hadi¢ku a vlozime ji do zkumavky oznacené Blank -> stiskneme tlacitko
Analyze Blank

Pristroj nas vyzve k nasavani standardu -> vlozime nasavaci hadi¢ku do STD3 a dame OK

Pockame nez se pfistroj automaticky sefidi (optimalni opticky tok — poloha hofaku,
monochromator)

Po chvili se objevi hlaseni, ze vSe probéhlo v pofadku. Vytahneme hadi¢ku a oplachneme ji
v demiH20. Potom ji vlozime do zkumavky Blank a odsouhlasime hlasku.

V okné Results se objevi 2 vysledky (méfime v duplikatu). Poté mizeme hadi¢ku vyjmout a
vlozit do demiH20.

Nasledné mizeme méfit kalibraéni roztoky STD1-3. Vlozime nasavaci hadi¢ku do zkumavky
s roztokem STD1 a klikneme na tlagitko Analyze Standard. Po zobrazeni 2 bodd v okné
results mizeme hadi¢ku vytahnout. Stejné postupujeme i se STD 2 a 3.

Vyhodnotime kalibraéni kfivku.

Pustime kontrolni vzorky obdobnym zplisobem, jen klikdme na tladitko Analyze Sample.
Stejné tak i nasledujici vzorky.

VYPNUTIi PRISTROJE

Po ukonceni prace nechat promyvat cca 5 min roztokem 5% HNOs. Poté znovu demiH>O
V tabulce ovladani plamene stiskneme tlagitko OFF.

Uzavieme pfivody plynd a zadame tlacitko Bleed Gases (2x).

Vytiskneme vysledky pomoci File -> Utilities -> Data Manager -> vybereme nas soubor
vzorku -> Report -> Use Existing Design -> Next -> Preview -> ikonka tiskarny na listé
nahofe

Nyni mizeme vypnout lampy a poté i pfistroj.



