Лабораторная работа по атомно-абсорбционной спектроскопии
«Определение цинка в природной воде»
Цель работы:  Определить содержание ионов цинка в природной воде методом атомной абсорбции и оценить случайную составляющую погрешности результата определения.

Определение ионов цинка в природной воде проводят методом атомной абсорбции с использованием градуировочной функции (метод градуировочного графика). Вид градуировочного графика представлен на рис.1. Он линеен в диапазоне концентраций цинка от 0 до 10 мкг/мл. 
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В соответствии с санитарными нормами в питьевой воде должно содержаться цинка не более 5 мг/л.
Задание
1) Кратко законспектировать теоретические основы метода атомно-абсорбционной спектрометрии и зарисовать схему установки [1,2].
2) Записать методику выполнения лабораторной работы. Построить градуировочную зависимость на миллилиметровой бумаге (возможен вариант компьютерного оформления). Вывести уравнение градуировочной зависимости методом наименьших квадратов (см. файл «математическая обработка» (возможен вариант компьютерного расчета коэффициентов корреляционной зависимости в любом математическом пакете).

3) Провести математическую обработку результатов определения с целью оценки случайной составляющей погрешности анализа (см. файл «математическая обработка»).

Методика выполнения работы

Реагенты и аппаратура
Анализируемый раствор – природная вода

Стандартный раствор хлорида цинка, содержащий 100 мкг/мл цинка

Пламенный атомно-абсорбционный спектрометр

Лампа с полым катодом для определения цинка

Выполнение определения.  В 4 мерные колбы вместимостью 100 мл (V(колбы)) пипеткой переносят: 1,00; 2,00; 4,00; 8,00 мл стандартного раствора хлорида цинка (Vi,ст)с концентрацией (cст)100 мкг/мл цинка. Разбавляют содержимое колб до метки дистиллированной водой и тщательно перемешивают. Рассчитывают концентрации полученных растворов градуировочного ряда (ci,ст, мкг/мл) с учетом разбавления по формуле:
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и результаты заносят в таблицу 1. 
Включают прибор, устанавливают лампу с полым катодом для определения цинка и необходимые для работы параметры: ток питания лампы, напряжение фотоумножителя, коэффициент усиления фототока, длину волны резонансной линии цинка.

Промывают горелку и распылительную систему дистиллированной водой. Все растворы градуировочного ряда фотометрируют последовательно в порядке увеличения концентрации цинка. Измеренные величины атомного поглощения (Ai,ст) заносят в табл.1. По результатам табл.1 строят на миллилиметровой бумаге градуировочный график.

После фотометрирования серии стандартных растворов горелку и распылительную систему промывают дистиллированной водой и фотометрируют анализируемый раствор (природную воду) не менее 5 раз. Результаты измерений атомного поглощения анализируемой воды (Ai) заносят в таблицу 2. 


Используя данные таблицы 1, рассчитывают коэффициенты градуировочной зависимости (А = а + bс) методом наименьших квадратов (см. файл «математическая обработка»). 

Зная значения атомного поглощения для каждого из повторных опытов фотометрирования анализируемой воды, рассчитывают концентрацию (сi, мкг/мл), используя уравнение градуировочной зависимости по формуле:
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Рассчитанные результаты вносят в таблицу 2.
Результаты определения цинка обрабатывают статистически, рассчитывают доверительный интервал, в котором находится значение измеряемых концентраций (см. файл «математическая обработка»). Результаты математической обработки результатов определения и результаты расчета представляют в виде таблицы 3.

Таблица 1. Данные для построения градуировочного графика

(смотри индивидуальное задание)

	Vi, ст​, мл
	1
	2
	4
	8

	сi,ст,мкг/мл
	
	
	
	

	Аi,ст
	
	
	
	


Таблица 2. Данные фотометрирования анализируемой природной воды
(смотри индивидуальное задание)

	n
	Ai
	ci, мкг/мл

	1
	
	

	2
	
	

	3
	
	

	4
	
	

	5
	
	


Таблица 3. Результаты определения
	n
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Рекомендуемая литература

1. Аналитическая химия. Физические и физико-химические методы анализа./ под ред. О.М. Петрухина. М: Химия 2001

2. Практикум по физико-химическим методам анализа. / под ред. О.М. Петрухина. М: Химия 1987
Пояснения к выполнению расчетной работы
· Данные для построения градуировочного графика и расчета коэффициентов градуировочной зависимости, а также данные фотометрирования анализируемой воды студент должен взять из индивидуального задания.

· Пример расчета коэффициентов градуировочного графика и пример математической обработки результатов анализа представлен в каталоге «Расчетные работы» в файле «Полярография» в методической разработке «Физико-химические методы анализа. Часть I».
· При выполнении задания поможеn файл «Математическая обработка».
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