1. FELADAT: Ivóvíz Ca, Na, K, Mg koncentrációjának meghatározása összehasonlító kalibrációs módszerrel,
Mikrohullámú Plazma Atomemissziós Spektrométerrel
Kalibráló oldatsorozat készítése (D-414)
A standard oldatokat a rendelkezésre álló 200 mg/dm3  Ca- és  50 mg/dm3   Na-, K-, Mg-ionokat tartalmazó  multielemes törzsoldatból készítjük el. 
Az oldatok hígítása 0,1 mol/dm3 koncentrációjú HNO3 oldattal történik. Ugyanez az oldat jelenti az ún. vakoldatot is.
Az alábbi táblázatban található koncentrációknak  megfelelő térfogatokat mérünk be egy-egy műanyag kémcsőbe a multielemes törzsoldatból automata pipettával. (A hígítást a c1 · v1 = c2 · v2  hígítási egyenlettel számoljuk ki, ahol c1 a törzsoldat koncentrációja,  v1 a bemérendő térfogat (cm3), c2  a szükséges koncentráció, v2  pedig a készítendő oldat térfogata (cm3).) Az oldatokat a kémcsövekben 10 cm3-re egészítjük ki 0,1 mol/dm3 HNO3-val automata pipettával.
	
	Vak oldat
	St 1 oldat
	St 2 oldat
	St  3 oldat

	Oldat koncentráció      Ca (mg/dm3)
	0,0
	20,0
	60,0
	100,0

	Oldat koncentráció Na,K,Mg(mg/dm3)
	0,0
	5,0
	15,0
	25,0

	Bemérés térfogata             a törzsoldatból (cm3)
	
	
	
	

	0,1 mol/dm3 HNO3 (cm3)
	
	
	
	


Mintavétel (D-414) :
0,5-1 percig engedjünk szabadon vizet a csapból, majd egy főzőpohárba engedjünk kb. 200 cm3 ivóvizet.
Ezt a mintát kell használni az FAAS méréshez is.  
A vízmintából mérjünk kb. 10-10 cm3-t 3 db műanyag kémcsőbe. 
Mérés (D-423):

Az MP-AES mérések a gyakorlatvezető által kijelölt helyen (D-423) és készüléken folynak. A készülék működésének módját és körülményeit a helyszínen ismertetjük. A készülék beállítását a gyakorlat vezetője végzi.

 A jegyzőkönyvbe jegyezzük fel a készülék beállításának paramétereit: elemzővonal, kiolvasási idő, porlasztógáz nyomása stb. (lásd táblázat)
 A készülék optikai kalibrálást követően a standard oldatokat méri, majd az ivóvíz mintákkal folytatja. Minden standard- és mintaoldat mérésekor három intenzitás értéket jegyezzünk fel. A számításokhoz ezek átlagát használjuk.

A mérési eredményeket  a mellékletben szereplő táblázatba foglaljuk.
Kiértékelés, számítások:

1. Elsőként meg kell határoznunk a koncentráció/jel függvényt. Ábrázolja a standard oldatokra kapott intenzitás értékét a koncentráció függvényében (összehasonlító kalibráció). Határozza meg az egyenes egyenletét.

2. Az egyenlet alapján számítsa ki elemenként a mintaoldatok Na-, K-, Mg-, Ca-ion koncentrációját mg/dm3 egységben. Határozza meg a  három ivóvízmintára kapott koncentrációk átlagát, szórását, relatív szórását.
Módszer: MP-AES      Vizsgált minta: …………………………..  Vizsgált elem: …………………... ………..  
Mérési paraméterek:

	
	MP-AES

	Műszer neve
	

	Vizsgált elem
	

	Elemzővonal
	

	Integrációs idő (read time)
	

	Ismétlések száma (replicate)
	

	Stabilizációs idő: -mérés
	

	                             -felszívás
	

	                             -öblítés
	

	Porlasztógáz nyomása
	


Mérési eredmények:



	 
	Intenzitás értékek

	Kalibráló / minta neve
	sorszám
	Na
	Ca
	Mg
	K

	
	
	c/s
	c/s
	c/s
	c/s

	VAK
	Átlag
	 
	 
	 
	 

	Standard 1
	Átlag
	 
	 
	 
	 

	Standard 2
	Átlag
	 
	 
	 
	 

	Standard 3
	Átlag
	 
	 
	 
	 

	Ivóvíz 1
	Átlag
	 
	 
	 
	 

	Koncentráció (mg/dm3)
	 
	 
	 
	 

	Ivóvíz 2
	Átlag
	 
	 
	 
	 

	Koncentráció  (mg/dm3)
	 
	 
	 
	 

	Ivóvíz 3
	Átlag
	 
	 
	 
	 

	Koncentráció (mg/dm3)
	 
	 
	 
	 

	 
	 
	 
	 
	 

	
	
	
	
	

	Eredmény:
	Na
	Ca
	Mg
	K

	
	mg/dm3
	mg/dm3
	mg/dm3
	mg/dm3

	Ivóvíz átlag koncentráció (mg/dm3)
	 
	 
	 
	 





2. FELADAT: Ivóvíz K koncentrációjának meghatározása standard addíciós kalibrációval, lángatomabszorpciós spektrometriás (FAAS) módszerrel

Kalibráló oldatsorozat készítése (D-414):

A standard oldatokat a rendelkezésre álló 1000 mg/dm3  K-iont tartalmazó  törzsoldatból készítjük el. 
Vak oldatként ioncserélt vizet használunk.
Az alábbi táblázatban található koncentrációknak  megfelelő térfogatokat mérünk be 25 cm3-es mérőlombikokba a törzsoldatból automata pipettával. (A hígítást a c1 · v1 = c2 · v2  hígítási egyenlettel számoljuk ki, ahol c1 a törzsoldat koncentrációja,  v1 a bemérendő térfogat (cm3), c2  a szükséges koncentráció, v2  pedig a készítendő oldat térfogata (cm3).) Az oldatokat a mérőlombikokban 25 cm3-re egészítjük ki ivóvízzel.
	
	
	standard - 0
	standard - 1
	standard - 2

	
	Vak
	(Ivóvíz + 0 mg/dm3)
	(Ivóvíz + 1,0 mg/dm3)
	(Ivóvíz + 2,0 mg/dm3)

	Hozzáadott K koncentrációja a standardban  (mg/dm3)
	0,0
	0,0
	1,0
	2,0

	Bemérés térfogata a 1000 mg/dm3 törzsoldatból ((l) (kiszámolandó)
	
	
	
	


Mintavétel (D-414):

Ugyanaz  mint az MP-AES mérésnél.

Mérési paraméterek:

Készülék:   
Agilent Technologies 200 Series AA 240FS AA

Láng: 

levegő-acetilén

Égőfej:

egyréses 10 cm, magassága: 11 mm
Hullámhossz:
766,5 nm

Kiértékelés: 

standard addíciós kalibráló diagram megrajzolása Excel programban, ivóvíz K tartalmának meghatározása, hasonlítsa össze a ivóvíz MP-AES készüléken mért K-ion koncentrációját az AAS készüléken mért K-ion koncentrációjával. Jellemezze a AAS és MP-AES készülékeket az elemzési sebesség és költség, elérhető kimutatási határ, elemezhető komponensek köre, multielemes jelleg, zavaróhatás tűrés szempontjából.

[image: image1.emf]Példa

standard addíciós kalibrálás kiértékelése

mért vakkal

abszorbanciák korrigált

átlaga abszorbancia

vak 0,0014 0,0000

ivóvíz 0,3542 0,3528

addíció 1 mg/l 0,5268 0,5254

addíció 2 mg/l 0,6783 0,6769

IVÓVÍZ KÁLIUM KONCENTRÁCIÓJÁNAK MEGHATÁROZÁSA

adatok az ábrázoláshoz :

hozzáadtt K, mg/l abszorbancia

0 0,3528

1 0,5254

2 0,6769

y=0 c = - 0,3563 / 0,1621 = -2,20mg/l

Az ivóvíz kálium tartalma 2,20 mg/l.

MEGJEGYZÉS: Mindegyik csoport a

 saját

 mérési adatait dolgozza fel.

y = 0,1621x + 0,3563

R² = 0,9986
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Munka1

		Példa		standard addíciós kalibrálás kiértékelése

				mért		vakkal

				abszorbanciák		korrigált

				átlaga		abszorbancia

		vak		0.0014		0.0000

		ivóvíz		0.3542		0.3528

		addíció 1 mg/l		0.5268		0.5254

		addíció 2 mg/l		0.6783		0.6769

						IVÓVÍZ KÁLIUM KONCENTRÁCIÓJÁNAK MEGHATÁROZÁSA

		adatok az ábrázoláshoz :

		hozzáadtt K, mg/l		abszorbancia

		0		0.3528

		1		0.5254

		2		0.6769

						y=0		c = - 0,3563 / 0,1621 =				-2.20		mg/l

						Az ivóvíz kálium tartalma 2,20 mg/l.

		MEGJEGYZÉS: Mindegyik csoport a saját mérési adatait dolgozza fel.
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Munka2

		



hozzáadott K, mg/l

abszorbancia
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