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Cursul are ca obiectiv principal prezentarea si insusirea unor tehnici ale analizei
intsrumentale ca: spectrometria de absorbtie moleculara, spectrometria de absorbtie in flacara
(atomica), spectrometria de emisie si spectrometria de raze X. In partea de laborator,
cunostintele teoretice vor fi exemplificate si aprofundate prin realizarea unor experimente variate
care implica utilizarea de aparatura instrumentala specifica (spectrofotometre UV-VIS,
spectrofotometre de absorbtie atomica, spectrometre de raze X, spectrometre de emisie).

Nr. Continutul tematic al cursului Nr. de
crt. ore
1 Metode optice de analiza. Principii generale. Schema bloc a aparatului 2
2 Spectrometria de absorbtie moleculara in UV-VIS. Notiuni de baza. Legile cantitative ale absorbtiei 6
radiatiilor. Aparatura in spectrometria de absorbtie moleculara. Surse de radiatie, dispozitive de izolare
si selectare a lungimii de unda, receptori de radiatie. Tipuri de aparate.
3 Determinari fotometrice calitative si cantitative 2
4 Spectrometria in flacara. Principiul metodei, aparatura, determinarti cantitative, elemente alcaline si 4
alcalino — teroase.
5 Spectrometria de emisie. Spectre de emisie, metode de excitare in spectrometria de emisie: arcul si 6
scanteia electrica, torta cu plasma.
6 Spectrometria de absorbtie atomica. Principii si aparatura. Interferenfe in AAS 4
7 Spectrometria de raze X. Principiu si aparatura. 2
8 Optimizarea si validarea metodelor analitice in spectrometria atomica 2
TOTAL 28




Nr. Continutul tematic al laboratorului Nr. de

crt. ore

1 Norme de securitate si sanatate in munca 2

2 Prezentarea spectrelor cantitative si calitative. Intocmirea unui spectru calitativ prin spectroscopie cu 4
absorbtie moleculrd. Prezentarea curbei de etalonare. intocmire curbei de etalonare. Calculul
concentratiilor solutiilor etalon.

3 Determinarea nichelului din apa potabila prin metoda spectofotometrica cu absorbtie moleculara. 3
Prepararea reactivilor si intocmirea curbei de etalonare

4 Determinarea nichelului din apa, exactitate prin repetabilitate. Prezentarea grafica a rezultatelor 3
obtinute

5 Determinarea amoniacului din carne prin metoda spectofotometrica cu absorbtie moleculara. 3
Prepararea reactivilor gi intocmirea curbei de etalonare

6 Determinarea azotitului de sodiu din preparate de carne prin metoda spectofotometrica cu absorbtie 3
moleculara. Prepararea reactivilor si intocmirea curbei de etalonare

7 Determinarea azotitului de sodiu din preparate de carne, exactitate prin repetabilitate. Prezentarea 3
grafica a rezultatelor obtinute

8 Determinarea zaharului din vin cu refractometru 3

9 Metode spectrofotometrice cu absorbtie atomica. Determinarea cromului din vin 3

10 | Metode spectrofotometrice cu absorbtie atomica. Determinarea plumbului din apa. 3

11 | Analiza de difractie cu raze RX, utilizdnd namol rezultat din procesul de tratare a apelor menajere 3
provenite din industria alimentara.
Analize RMN, (diferiti reactivi chimici). Analize SEM-microscopie electronica de scanare. Prezentarea
unor rezultate experimentale din diferite studii ale unor cercetatori

12 | Analiza calitativa a probelor solide prin spectrometrie optica de emisie utilizadnd aparatul PGS-2 3

13 | Analiza cantitativa a probelor solide prin spectrometrie optica de emisie utilizand aparatul PGS-2 3

14 | Test final de verificare a cunostintelor 3
TOTAL 42
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1. EMISIA ATOMICA

Proba care contine atomii metalului de determinat este supusa unui mediu cu
energie termica ridicata (care poate fi obtinut cu o flacara sau cu plasma), pentru a
obtine atomi in stare excitata. Aceasta stare fiind instabila, atomii se intorc spontan la
starea de baza, cu eliberarea unei anumite cantitati de energie luminoasa. Intensitatea
energiel emise creste cu cresterea numarului de atomi excitati ai elementului de

determinat.

Emisia atomica se preteaza mai bine pentru elemente metalice alcaline.
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Figure 1. Excitation and Decay

2. ABSORBTIA ATOMICA

Atomii in stare energetica de baza absorb energie luminoasa la lungime de unda
specifica, intrand in stare de excitatie. Cresterea numarului de atomi din dreptul razel
emise de lampa cu catod scobit duce la cresterea cantitatii de lumina absorbita din
raza. Prin masurarea cantitatii de lumina absorbitd se poate determina cantitatea de

analit din proba.



3. DIFERENTE DINTRE EA Sl AA

In emisie atomicd, scopul flicirii este de a transforma aerosolul (proba
pulverizatad) in vapori atomici si temperatura ridicata asigura trecerea atomilor in stare
excitata. Cand acesti atomi revin la stare energetica de baza, emit lumina, care este
detectata de catre instrument. Intensitatea luminii emise, este convertita in unitati de
concentratie a elementului analizat.

In absorbtie atomici, singura functie a flicirii este de a transforma aerosolul de
proba in vapori de atomi, moment in care acestia absorb lumina de la sursa primara de
energie luminoasa.

SCHEMA GENERALA A UNUI AAS

- sursadelumina care emite spectrul elementului de interes

- celula de absorbtie, in care se produc atomii probei: flacara, cuptor de grafit,
celule MHS, FIAS sau FIMS

- monocromator pentru dispersia luminii

- detector, care masoara intensitatea luminii si amplifica semnalul

- display

Exista doua tipuri de baza de AAS: single-beam (mono-fascicul) si double-beam
(dublu-fascicul)

Single-beam: sursa de lumina (lampa HCL sau EDL) emite un spectru specific

elementului din care este construita, care este focusata prin celula de proba spre
monocromator.
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Figure 3. Single-Beam Afomic Absorption Spectrometer

Double-beam: raza de lumina transmisa de sursa este divizatd intr-0 raza sample-
beam (raza de proba), care trece prin celula de proba, si o reference-beam (raza de



referintd), directionata in jurul celulei de proba. Rezultatul in acest sistem reprezinta
raportul dintre fascicolul de proba si cel de referinta.
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Figure 4. Double-Beam Afomic Absorplion Spectrometer

PRINCIPIUL CALIBRARILOR PENTRU AAS

Determinarile cantitative in absorbtie atomicd se bazeaza pe legea Lambert-
Beer, conform careia concentratia este proportionald cu absorbanta:

C=KA

Se stie insd c¢d pentru majoritatea elementelor aceasta relatie de
proportionalitate deviaza de la legea Lambert-Beer si dependenta dintre concentratie
si absorbanta nu este liniard.Toate spectrometrele de absortie atomica ale firmei
Perkin —Elmer permit atat o calibrare liniara céat si neliniara, folosind standarde
multiple.

Ecuatia generala folosita in cazul unei calibrari liniare cu interceptia lui zero
este:

C= Ko (-K]_A)

In cazul unel calibrari definite de aceasta ecuatie, dreapta de calibrare este fortata
S treaca prin punctul de zero absorbanta si zero concentratie.

Pentru calibrarile neliniar e, ecuatia curbei de calibrare este:

C = Ko(K1A+K A)/(K,A-1)



SELECTAREA NUMARUL Ul DE STANDARDE
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Daca concentratia analitului in toate probele de analizat cade in
domeniul liniar a curbei de calibrare, se poate folosi un singur
standard. La limita superioara a domeniului liniar, absorbanta pentru
maj oritatea e ementelor este 0,20-0,30 unitati de absorbanta.

Concentration

Daca concentratia analitului din probele de analizat depaseste dar nu cu
mult domeniul liniar, se pot folosi pentru calibrare doua standarde. In
genera daca concentratia analitului este mai mica decat 3Xdomeniul
liniar, se pot folosi doua standarde. Curbura curbei de calibrare trebuie
si nu fie foarte mare. Concentratia celui de-al doilea standard trebuie
sa fie de trei ori mai mare decat a primului.




C) Trei standarde de calibrare pot fi folosite cand curbura curbei de
calibrare este severa. In general concentratia celui de-al treilea standard
trebuie s fie de 6X concentratia primului standard.
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In practici se folosesc mai multe standarde decat numirul recomandat si anume:
a) doua standarde
b) trei standarde
C) patru sau mai multe
Se respecta regula de concentratie 6:3:1, la suplimentarea numarului de standarde se
aleg concentratii intre cele trei sugerate.
Domeniul liniar pentru fiecare element este dat in manualul de metode de analiza.



