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Sazetak: Atomska apsorpcijska spektrometrija instrumentalna je tehnika za kvantitativnu
analizu metala u tragovima. Temelji se na apsorpciji svjetlosti specificne valne duljine atoma
osnovnoga stanja, te prelazak u pobudeno stanje u plamenu ili elektrotermalnoj grafitnoj peci.
Mjerenjem kolicine apsorbirane svjetlosti moguce je kvantitativno odrediti kolicinu analita.
Uobicajeno je dobivanje rezultata u razinama ppm (mg/L), ali i vecoj osjetljivosti razina ppb
(ug/L) kada se koristi rasprSivanje grafitne peci. Atomska apsorpcijska spektrometrija
pronalazi siroku primjenu u analizi metala u tragovima u tlima, jezerima, rijekama, oceanima
i vodi za pice, farmaceutskim proizvodima, hrani i napitcima, geoloskim i mineraloskim
uzorcima, naftnim derivatima, bioloskim tekuc¢inama i uzorcima te kod forenzickih analiza.
Atomska apsorpcijska spektrometrija tehnika je koja pruza visok stupanj tocnosti i preciznosti

rezultata.

Kljuéne rijeci: atomska apsorpcijska spektrometrija, plamena tehnika, grafitna tehnika,

teski metali

Abstract: Atomic absorption spectrometry is an instrumental technique for the quantitative
analysis of trace metals. It is based on the absorption of light of specific wavelengths of the



ground state atoms to an excited state by taking on energy from its surroundings in a flame or
electrothermal graphite furnace. By measuring the amount of light absorbed, it is possible to
quantify the amount of analyte. It is common to obtain results at ppm levels (mg/L), but also to
be more sensitive to ppb levels (ug/L) when using graphite furnace spraying. Atomic absorption
spectrometry finds wide application in the analysis of trace metals in soils, lakes, rivers, oceans
and drinking water, pharmaceuticals, food and beverages, geological and mineral samples,
petroleum products, biological and samples in forensic analyzes. Atomic absorption

spectrometry techniques provide a high degree of accuracy and precision of results
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metals

1. Uvod

Zagadenje teskim metalima jedan je od najozbiljnijih ekoloskih problema u svijetu, 0sobito
zbog suvremenoga nacina Zivota, te razvoja industrije i poljoprivrede. Teski metali iz
industrijskoga biootpada kontaminiraju vodu, tlo, hranu i zrak, te su jedan od glavnih problema
za zdravlje, a opasnost se krije u bioakumulaciji putem hranidbenoga lanca §to moze imati
opasne posljedice na zdravlje ljudi i Zivotinja. Metali se nalaze u svim Zivim organizmima i
neophodni su za Zivot (esencijalni) u malim koli¢inama, ali su toksi¢ni u ve¢im dozama i mogu
izazvati kroni¢ne metabolicke poremecaje u organizmu. Neesencijalni elementi, kao §to su
olovo, kadmij, krom, nikal i arsen smatraju se otrovnima, ¢ak i u tragovima, a njihova prisutnost
moze dovesti do biokemijskih i neuroloskih promjena, te pojavu Citavog niza negativnih
posljedica kao §to su ireverzibilni mutageni, teratogeni i kancerogeni ucinci. Kemijske tehnike
koriStene za analizu metala u tragovima razvile su se od jednostavnih gravimetrijskih metoda
do vrlo sofisticiranih instrumentalnih tehnika kao $to je atomska apsorpcijska spektrometrija,
¢ija prednost lezi u umjerenim ulaganjima i pristupacnim operativnim troskovima. Ove
znacajke u kombinaciji s visokim stupnjem tocnosti i preciznosti rezultata pridonijele su Siroko
rasprostranjenoj prisutnosti ovih uredaja za analizu metala u suvremenim medicinskim,
forenzickim, te laboratorijima za analizu okoli$nih uzoraka. Atomski apsorpcijski spektrometar
(AAS) je analiticki instrument koji moze analizirati veliki broj analita u tragovima, posebice
metala, te je izrazito selektivan. Odlikuje se analizom visoke osjetljivosti, fleksibilnom
konfiguracijom sustava i brojnih sigurnosnih znacajki koje osiguravaju ucinkovit rad.

Instrument ima Siroku primjenu zahvaljujuci preciznom i to¢nom mjerenju, kratkom vremenu



analize i ekonomskoj u¢inkovitosti. S obzirom da se ispituju uzorci u kojima su prisutne vrlo
niske koncentracije metala uredaj ima niske granice detekcije. Cilj ovoga rada prikazati je
osnovne Kkarakteristike i razliCite tehnike funkcioniranja atomskoga apsorpcijskoga

spektrometra, te Siroki spektar primjena za odredivanje metala u tragovima.

2. Princip atomske spektroskopije

Atomska spektrometrija se temelji na apsorpciji i emisiji. Spektroskopska analiza je
ograni¢ena samo na ultraljubicasto i vidljivo zracenje jer su te frekvencije energetski prikladne

za pobudivanje elektronskih prijelaza.

Atomi metala koji se nalaze u uzorku toplinskom se energijom prevode u neutralne plinovite
atome. Elektron u atomu se nalazi u osnovnom stanju te moze apsorbirati ili emitirati energiju,
¢ime on prelazi u pobudeno stanje. U atomskoj emisiji toplinska energija prevodi uzorak u
atomski oblak te ekscitira atome u pobudeno stanje, a njihovim vra¢anjem U 0Snovno stanje,
emitira se svjetlost koju instrument detektira. Intenzitet emitirane svjetlosti odgovara
koncentraciji ispitivanog elementa. Za razliku od toga, u atomskoj apsorpciji, za prelazak atoma
u pobudeno stanje potreban je dodatan izvor zraCenja. Stoga atomi bivaju izloZzeni svjetlu
odredene valne duljine, te apsorbiraju zracenje i prelaze u pobudeno stanje. Valna duljina
apsorbiranog zracenja karakteristi¢na je za ispitivani element, a koli¢ina apsorbiranoga zracenja
proporcionalna je koncentraciji elementa, $to ¢ini osnovu za Kvantitativnu analizu atomskim

apsorpcijskim spektrometrom (Beaty i Kerber, 1993.).

Atomskom spektrometrijom mogu se neposredno odredivati svi elementi ¢ije se rezonantne
linije nalaze u rasponu od 190 do 850 nm (UV i VIS) i koji se mogu prevesti u osnovno atomsko

stanje, cemu uglavnom odgovaraju metali prikazani na slici 1.
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Slika 1. Elementi koji se mogu odredivati atomskom spektrometrijom (oznaceni plavo)

lzvor: Tihana Jukié, Atomska apsorpcijska spektrometrija, instrumentacija i razvoj

metode, zavrsni rad, Sveuciliste u Splitu, Kemijsko-tehnoloski fakultet, 2019

3. Atomski apsorpcijski spektrometar (AAS)

Atomska apsorpcijska spektrometrija prvoga je puta opisana 1955. godine od strane A.
Walsha, C. T. J. Alkemadea i J.M.W. Milatza (Harnly, 1998.).

Za razliku od molekulskih apsorpcijskin spektrometara kod atomske apsorpcijske
spektroskopije analit se mora prevesti u slobodne atome, dok je ostatak tehnologije slican.

3.1. Princip rada atomskoga apsorpcijskoga spektrometra

Svaki apsorpcijski spektrometar sastoji se od sljedecih osnovnih dijelova, koji su ujedno

prikazani na slici 2.:

1. izvor svjetlosti - emitira spektar ispitivanoga elementa

2. uzorak koji je smjeSten u prostoru za atomizaciju
(glava plamenika ili grafitna cijev)

3. monokromator - rasprsuje svjetlost

4. detektor - mjeri intenzitet svjetlosti i pojacava signal

5. racunalo - prikazuje o¢itanje rezultata — signala
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Slika 2. Shematski prikaz atomskoga apsorpcijskoga spektrometra
Izvor: lva Milas, Primjena atomske apsorpcijske spektrometrije u analitici lijekova

Sveuciliste u Zagrebu, Farmaceutsko-biokemijski fakultet, 2016

Najcesce koriSteni izvor zraenja za atomsku apsorpcijsku spektrometriju je Zarulja sa
Supljom katodom koja se sastoji se od volframove anode i cilindri¢ne katode, te inertnoga plina
(npr. argon). Katoda je izradena od metala koji se odreduje ili je oblozena njime. Promjena
potencijala od priblizno 300 V na elektrodama uzrok je ionizacije argona i nastajanja struje od
5 do 10 mA, jer kationi argona putuju prema katodi, a elektroni prema anodi. Pri dovoljno
velikom potencijalu kationi argona udaraju na katodu energijom dovoljno velikom za izbijanje
nekolicine atoma metala, ¢ime nastaje atomski oblak. Dio izbijenih atoma nalazi se u
pobudenom stanju te emitiraju tipicne valne duljine pri povratku u osnovno stanje. Izbijeni
atomi mogu prije¢i natrag na povrSinu katode ili pak na stjenku Zarulje i tamo se istaloziti

(Badurin, 2020.).

Izvor zracenja potrebno je prilagoditi kako bi se selektivno pojacavala svjetlost koju emitira
lampa, a utiSala emisija iz Celije s uzorkom. Prilagodbu izvora zraenja moguce je postici
rotiraju¢im sektorom koji je smjesten izmedu izvora i uzorka. Prolaskom uzorka kroz plamenik
ili grafitnu cijev nastaje atomska para kroz koju prolazi snop svjetlosti iz izvora (Lewinson,
2001.; Beaty i Kerber, 1993.).

Kod atomskoga apsorpcijskoga spektrometra, sa slike 3., svjetlost iz lampe je podijeljena
na snop uzorka koji je usmjeren kroz ¢eliju s uzorkom i na referentni snop koji zaobilazi ¢eliju
s uzorkom te je apsorbancija odredena iz omjera. Na ovaj nacin fluktuacije u intenzitetu
svjetlosti iz izvora ne utjeCe na fluktuacije u o€itanju instrumenta ¢ime se povecava stabilnost

odaziva.

Monokromator rasprsuje razliCite valne duljine svjetlosti koje emitira izvor te izolira

specificnu valnu duljinu koja se zeli mjeriti. Izbor specificnoga izvora svjetlosti i odredene



valne duljine toga izvora omogucuje odredivanje izabranoga elementa bez obzira na prisutnosti

drugih elemenata (Skoog i sur, 2013.).
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Slika 3. AAS s dva izvora svjetlosti

Izvor: https://www.ssi.shimadzu.com/sites/ssi.shimadzu.com/files/Products/literature/AAS/AA-
7000-Brochure-C122-E058M.pdf (pristupljeno 7. travnja 2021.)

Valna duljina svjetlosti koju je izolirao monokromator, usmjerena je na detektor. Obi¢no je
to fotomultiplicirajuc¢a cijev, koja stvara elektricnu struju ovisnu o intenzitetu svjetlosti.
Elektri¢na struja se zatim pojacava i obraduje elektronikom instrumenta, koja mjeri koli¢inu

slabljenja svjetlosti u ¢eliji s uzorkom i pretvara ta ocitanja u koncentraciju uzorka.

3.2. Tehnike odredivanja metala

Vazan proces atomske apsorpcijske spektrometrije je atomizacija uzorka koja je odgovorna

za pretvorbu analita u slobodne atome.

Ovisno o tehnici na kojoj se bazira atomizacija, atomski apsorpcijski spektrometar se dijeli
na plamenu (engl. Flame Atomic Absorbtion Spectroscopy, FAAS), grafitnu (engl. Graphite
Furnace Atomic Absorption Spectroscopy, GFAAS), hidridnu AAS te ICP-AES (engl.
Inductively Coupled Plasma Atomic Emission Spectroscopy) i ICP-MS (engl. Inductively

Coupled Plasma Mass Spectrometry). U nastavku su opisane plamena i grafitna tehnika.



3.2.1. Plamena tehnika

Brza, precizna i jeftina je metoda analize metala za koju je potrebno nekoliko sekundi. Ovom
tehnikom odreduje se jedan po jedan element s pragom detekcije za veéinu metala u podrucju
ppm (engl. - partspermillion) tj. mg/L. Potrosnja plinova prilikom izvodenja analize je niska, a
sama metoda je relativno jednostavna. Svjetlo iz lampe prolazi kroz plamen. Tekuéina se
prenosi u plamen gdje se atomizira. Tako nastali atomi apsorbiraju svjetlost iz izvora. Kako bi

doslo do atomske apsorpcije, potrebno je iz teku¢ega uzorka

dobiti atome koji imaju sposobnost apsorbiranja svjetlosti.
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Slika 4. Atomizacija uzorka plamenom tehnikom

Izvor: https://www.pmf.unizg.hr/_download/repository/8 AK2_atom_spektr.pdf
(pristupljeno 7. travnja 2021.)

Atomizator sluzi da prevede uzorak u atomsku paru plamenom. Idealni atomizator u
potpunosti pretvara uzorak u atomsku paru. Efikasnost stvaranja atomske pare odreduje

osjetljivost analize (Kozlovi¢, 2018.). Proces atomizacije prikazan je na Slici 4.

Uzorak se prvo rasprsuje (nebulizacija) u obliku fine vodene pare zbog protoka plinovitoga
oksidansa i goriva. Zatim se odvijaju razni procesi u plamenu, a prvi je desolvacija ili proces

isparavanja kojim se uklanja otapalo koje isparava uz nastajanje finog ¢vrstoga molekulskoga



aerosola. Daljnjom primjenom topline dolazi do rastapanja, a potom i do isparavanja
(volatilizacije) uzorka uz tvorbu plinovitih molekula. Zatim slijedi disocijacija molekula u
individualne atome tj. atomski plin, neki atomi mogu ionizirati. Dio molekula, atoma i iona se
u plamenu pobuduje i daje molekulske, atomske i ionske spektre razli¢itih valnih duljina. Valna
duljina apsorbiranoga zracenja karakteristi¢na je za ispitivani element, a koli¢ina apsorbiranoga
zraCenja proporcionalna je koncentraciji elementa, Sto ¢ini osnovu za kvantitativnu analizu.
Temperatura plamena vazan je parametar u plamenoj tehnici, te su najéesc¢e koriStene smjese
plinova kod atomskoga apsorpcijskoga spektrometra zrak/acetilen i N2O/acetilen pri ¢emu
acetilen predstavlja gorivo dok su zrak i N2O oksidansi (Lewinson, 2001.; Beaty i Kerber,
1993.).

U plamenoj tehnici postoji mnogo koraka koji limitiraju osjetljivost tehnike. Apsorbancija
ovisi o broju atoma na optickom putu spektrometra u danom trenutku. Proces rasprSenja uzorka,
koji uvlaci uzorak u komoru s plamenom brzinom nizom od 3-8 mL/min ograni¢ava brzinu
uvodenja uzorka, a time i koli¢inu uzorka koju je moguce prenijeti do plamena. Nadalje,
nepozeljna karakteristika plamenika je rasipanje uzorka. Tek mali dio rasprSenoga uzorka
dolazi do plamena, dok je ostatak usmjeren prema odvodu. Dio uzorka koji ude u plamen
kratkotrajno ostaje na putu svjetlosti prije nego bude odnesen. Osjetljivost atomske apsorpcije
moguce je uvecati poboljsanjem efikasnosti uzorkovanja ili duljim zadrZzavanjem atoma analita

na putu svjetlosti ¢ime se postize veca asporpcija za istu koncentraciju analita (Lewen, 2011.).

3.2.2. Grafitna tehnika

Princip kvantifikacije kod grafitne i plamene atomske apsorpcijske spektorometrije je isti.
Kod grafitne za analizu se umjesto plamena koristi elektrotermalna grafitna pec Sto je prikazano

na slici 5., a razlika izmedu ove dvije tehnike su na¢in na koji se uzorak uvodi u instrument.

Tipi¢ni elektrotoplinski rasprSivac, poznat i kao grafitna pe¢, sastoji se od cilindri¢ne
grafitne cijevi duljine priblizno 1 do 3 cm i promjera 3 do 8 mm. Propustanjem struje grafitni
nosac se zagrijava kako bi doslo do pretvorbe analita u slobodne atome. Kontinuirana struja
inertnog plina, Stiti grafitnu cijev od oksidacije 1 uklanja plinovite proizvode nastale tijekom

rasprsivanja (Harvey, 2000.).

Prva faza odnosi se na suSenje, odnosno isparavanje uzorka pri temperaturi do 120 °C uz
stalni protok plina nosioca, obi¢no argona. Potom slijedi spaljivanje ili pepeljenje (piroliza)

uzorka pri temperaturama od 200 °C do 700 °C, kako bi se uklonilo $to je vise moguce



organskih onecisc¢enja. Treci korak je proces atomizacije gdje se uzorak prevodi u atomski
oblak koji se nalazi na putu zrake i apsorbira zracenje. Atomizacija se odvija u cilindri¢noj
grafitnoj cijevi (grafitnoj kiveti). Ona je otvorena na dva kraja, te sadrzi srediSnju Supljinu u

koju se mikropipetom unosi uzorak (Golubi¢, 2017.).

Grafitna kiveta se postavlja na cilindricne grafitne kontakte koji su smjesteni u metalnom
ku¢istu koje je hladeno vodom. Hladenje vodom omogucava grafitnoj kiveti brz povratak na

sobnu temperaturu izmedu mjerenja.

Pri koraku atomizacije, pe¢ se u nekoliko milisekundi zagrijava na visoku temperaturu do
usijanja (obi¢no od 2500 do 2700 °C) §to traje 3 do 5 sekundi, bez protoka plina nosioca. Ispod
otvora za unosSenje uzorka nalazi se L'vovljev podlozak koji omogucuje da naneseni uzorak, pri
naglom poviSenju temperature, nije odmah atomiziran. Kako bi brzina stvaranja slobodnih
atoma mogla biti jednaka ili viSa od brzine nestanka iz opti¢kog puta tijekom atomizacije
zaustavlja se protok plina nosioca, te se na taj nacin ostvaruje zadrzavanje analita u podru¢ju

mjerenja, ¢ime se postize visoka osjetljivost grafitne tehnike atomizacije uzorka (Bacurin,

2020.; Irgolic, 1992.).

ANICON

Slika 5. Princip rada kod grafitne tehnike
Izvor: lva Milas, Primjena atomske apsorpcijske spektrometrije u analitici lijekova

Sveuciliste u Zagrebu, Farmaceutsko-biokemijski fakultet, 2016

Atomizirani analit stvara apsorpcijski signal koji se mjeri neposredno iznad ugrijane
povrsine, te se kao i kod plamene tehnike iz apsorpcijskoga signala odredi koncentracija

analita.



Kod ove tehnike prag detekcije za vecinu elemenata je u ppb (engl. - partsperbillion). Uzorak
dolazi do povecanja osjetljivosti. Iako ova tehnika koristi mikrolitarske volumene uzorka, atomi
dugo ostaju na svjetlosnom putu $to osigurava nizak limit detekcije. Jedna od prednosti grafitne
tehnike je automatizacija vec¢a nego kod ostalih tehnika. Iako su programi zagrijavanja veoma
sofisticirani, jednom kad je uzorak unesen i pokrenut program peéi cijeli proces je
automatiziran. Zasigurno je moguce rec¢i kako je najveca prednost grafitne tehnike njena Siroka

primjenjivost (Beaty i Kerber, 1993.).

Takoder njome se moze odrediti ve¢inu elemenata koji su myjerljivi pomoéu atomske
apsorpcije u Sirokom spektru matriksa, gdje se bez prethodne pripreme mogu analizirati vrlo

male apsolutne koli¢ine uzorka.

S druge strane nedostatci grafitne tehnike su to §to je u odnosu na plamenu tehniku sporija,
skuplja 1 kompliciranija za upotrebu, jer velika energija koja se stvara pri atomizaciji ¢estica
uzorka moze pobuditi atomizirane ¢estice na viSu razinu energije ¢ime se smanjuje preciznost

(Garcia i Baez, 2012.).

3.2.2.1. Modifikacija matriksa

Prilikom analize grafitnom tehnikom potrebno je koristiti matriks modifikatore a odabir
modifikatora ovisi o elementu koji analiziramo, uvjetima i instrumentu. Matriks modifikatori
povecavaju osjetljivost i sprjecavaju pozadinske smetnje (interferencije) pri odredivanju metala

u tragovima metodom atomske apsorpcijske spektrometrije.

Primjenom ove tehnike, kemijski oblik, a time 1 fizicka svojstva elementa se mijenjaju
dodavanjem odgovarajucega reagensa u uzorak i standard. Prednosti matriks modifikacije su te
Sto omogucuje pepeljenje na visim (ili atomizaciju na nizim) temperaturama peci, Sto rezultira
uklanjanjem matrice brz gubitka analita (ili atomiziranje analita, ali ne i matrice (Beaty i Kerber,
1993.).

U literaturi se kao modifikatori za smanjenje interferencije i utjecaj matriksa navodi nekoliko
spojeva, a naj¢eS¢e su to otopine magnezija, paladija i amonijaka (Mg(NOz)2, Pd(NOs) i

NH4H2PO4). Vecina proizvodaca proizvodi autosamplere grafitne pecnice koji imaju



mogucnost primjene jednog ili vise matriks modifikatora u serijama ili istovremeno (Skoog i

sur, 2013.).

3.3. Priprema uzoraka za analizu
Atomska apsorpcijska spektrometrija ¢esto Se primjenjuje za odredivanje tragova metala u
bioloskim uzorcima. Granica detekcije/odredivanja obi¢no je u bioloskom uzorku visa od one

u ¢istim otopinama. (Dawson, 1978.).

Neke uzorke, poput bioloskih tekué¢ina, dovoljno je tek razrijediti prikladnom otopinom,
zagrijati za prekoncentraciju ili izvrsiti djelomiéno ili potpuno otapanje uzorka. No za pripremu
veéine uzoraka potreban je dodatak reagensa i primjena dovoljne koli¢ine energije kako bi se
pokidale veze i kristalna struktura ¢vrstih tvari. Ukoliko je potrebno, moguée je koristiti i
dopunske reagense za dobivanje analita iz otopine. Dva osnovna postupka koriStena za
pripremu uzorka su suho i mokro otapanje. Tehnike suhoga otapanja su fuzija i suho spaljivanje.
U procesu fuzije uzorak se mijesa i stapa sa sredstvom za taljenje da bi se stvorili produkti koje
je moguce otopiti u vodi ili razrijedenoj kiselini. Proces se odvija pri visokoj temperaturi (300-
1000 °C) koja se postize plamenom ili mikrovalnom pe¢i. Suho spaljivanje koje se koristi za
eliminaciju ili minimalizaciju organskih minerala prije odredivanja mineralnih elemenata vrsi
se spaljivanjem organskih spojeva na zraku ili pari kisika. Kod mokroga otapanja, za razgradnju
organskih uzoraka prije odredivanja sadrzaja metala ili za ekstrakciju metala iz anorganskih
matriksa §to omogucuje njihovo odredivanje, koriste se oksidansi. U procesu mokroga otapanja
koriste se koncentrirane kiseline 1 zagrijavanje (razli€iti izvori energije: termalna, ultrazvucna 1

energija zracenja) (Milas, 2016.).

3.4. Kvantitativna analiza uzorka
Atomski apsorpcijski spektrometar sluzi za kvantitativnu analizu metala u nekom uzorku.
Kalibracijska krivulja i jednadZba pravca omogucuju nalazenje nepoznate koncentracije analita,
a dobiva se mjerenjem niza uzoraka poznate koncentracije sto je prikazano na primjeru paladija

na slici 6.
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Slika 6. Kalibracijska krivulja paladija

Izvor: https://www.researchgate.net/figure/Figure-S1-The-AAS-calibration-curve-for-Pd-
using-aqueous-standard-solution_figl 233409322 (pristupljeno 7.travnja 2021.)

3.5. Oditanje rezultata — signala

Kod atomske apsorpcijske spektrometrije signal je omjer intenziteta upadnoga zracenja i
propustenoga zracenja, drugim rije¢ima signal je apsorbancija. Prilikom rada s atomskim
apsorpcijskim spektrometrom signal se o¢itava na raGunalu pomoc¢u posebnoga programa koji
je povezan s uredajem. Signal se prikazuje pomocu pika koji bi prilikom mjerenja trebao biti
pravilan. U slucaju kada pik apsorbancije naglo mijenja oblik ili je nepravilan to znaci da pored
pozadinskih interferencija ima i interferencija u uzorku, koje mogu biti uzrokovane prisutnoséu
onecis¢enja ili nekom greSkom u radu. Signal interferiraju¢ih vrsta se takoder ocCitava te se
korigira signal analita. Temeljem analitickih signala standardnih otopina u programu se izraduje
krivulja umjeravanja (Juki¢, 2019.). Iz Slike 7. vidljiv je izgled spektra atomskoga
apsorpcijskoga spektrometra atoma olova.
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Slika 7. Apsorpcijski spektar atoma olova

Izvor: https://www.researchgate.net/figure/Lead-atom-absorption-spectrum-at-the-
transition-6p-2-3-P-0-6p-2-3-P-1-12793 fig3 308737974 (pristupljeno 7. travnja 2021.)

3.6. Osjetljivost analize

Osjetljivost se kod atomskoga apsorpcijskoga spektrometra najceSce izrazava kao nagib
kalibracijskoga pravca, §to oznacCava brzinu promjene analitickoga signala s promjenom
koncentracije analita. Analiti¢ki postupak je osjetljiv onda kada male promjene u koncentraciji
analita rezultiraju velikim promjenama mjerenoga analitickoga signala, npr., postotak
apsorpcije, transmisije ili apsorbancije. Kod AAS-a osjetljivost se Cesto izrazava kao ona
koncentracija ili masa analita koja uzrokuje 1 % apsorpcije odnosno apsorbanciju od 0,0044

(karakteristi¢na koncentracija, masa) (Beaty i Kerber, 1993.).

3.7. Smetnje kod analize

Kod analize nekog uzorka atomskom apsorpcijskom spektroskopijom dolazi do pojave
odredenih smetnji. Razlikujemo spektralne, kemijske i fizikalne smetnje. Primjer spektralne
smetnje je zraCenje koje dolazi u detektor, a da ono nije rezultat interakcije s analitom. Tome
pripada i utjecaj pozadinskoga zracenja, to jest signal koji se javlja i kad nema analita. Kemijske
smetnje su uzrokovane kemijskim spojevima koji se nalaze ili nastaju u plamenu i koji smanjuju
broj slobodnih atoma u analitu. Fizikalne smetnje posljedica su promjene fizikalnih svojstava

otopine (viskoznost, napetost povrSine, gustoa, napetost pare) uzrokovane prisutnoScéu



kemijskih tvari (soli, organskih spojeva) §to uzrokuju promjenu u transportu tvari i brzini

isparavanja (Analytical Methods for Atomic Absorption Spectroscopy, 1996.).

4. Podrucje primjene

uzorcima i u razli¢itim podrucjima, kao $to je:

Rudarstvo i geologija - elementarni sastav minerala i stijena daje dragocjene informacije o
komercijalnoj izvedivosti obavljanja rudarskih aktivnosti na istrazenim podrucjima. Nakon
rudarenja, rude i minerale treba ispitati na sastav radi efikasnosti rafiniranja. Sli¢éno tome,
analiza tragova metala ima veliku vrijednost u pronalaZzenju nalaziSta nafte i vode. Drago
kamenje takoder se ocjenjuje na temelju prisutnosti odredenih metala u tragovima. Elementarni

sastav arheoloskih artefakata koristan je za traZzenje njihovog izvora.

Monitoring okoliSa - monitoring okoli$a za tragove oneciS¢enja industrijskih otpadnih voda,
oceana, rijeka i jezera metalima, vazan je za uspostavljanje sigurnosti vode za pice i
komercijalnu upotrebu. Vazno je utvrditi jesu li takvi uzorci unutar sigurnosnih ogranicenja
koja su postavila regulatorna tijela. Nadzor okoliSa takoder igra znac¢ajnu ulogu u procjeni 1

izvedivosti mjesta za postavljanje komercijalnih projekata.

Razvoj materijala - na uobicajena svojstva materijala poput tvrdoce, krhkosti, veli¢ine zrna,
kristalnosti 1 amorfne prirode znacajno utjecu sastav i metali u tragovima. Analiza tragova

metala moZe pruziti korisne informacije o svojstvima takvih materijala.

Farmaceutski proizvodi - analiza tragova metala igra vaznu ulogu u razvoju formulacija,
ucinkovitosti katalizatora i ograni¢enjima doziranja. Vec¢ina elemenata ima korisnu ulogu do

odredenih propisanih granica, ali izvan takvih ograni¢enja ucinci su Stetni.

Hrana i pi¢e — U preradenoj hrani dolazi do preuzimanja metala zbog kontakta s opremom za
preradu i kataliti¢kih pretvorbi. Svijest potroSaca o sigurnosti hrane povecava se iz dana u dan,
tako da proizvodaci moraju osigurati da metali u tragovima ne prelaze dopuStene granice, a to
zahtijeva rigoroznu kontrolu kvalitete putem atomske apsorpcijske spektroskopije i drugih

sofisticiranih instrumenata.

Ulje i nafta - i jestiva i mineralna ulja prije upotrebe trebaju pro¢iS¢avanje. Takav postupak

rafiniranja moze ukljucivati destilaciju kao i kataliticko rafiniranje. Unos metala tijekom takvih



postupaka moze dovesti do pogorSanja performansi ili opasnosti za potroSace. Analiza tragova

metala motornog ulja daje korisne dijagnosticke informacije o istroSenosti dijelova motora.

Poljoprivreda — kvalitativni i kvantitativni sastav elemenata u tragovima u tlu, uz kiselost i

bazi¢nost neophodno je za utvrdivanje njegove produktivnosti i hranjivih vrijednosti.

Forenzika - analiza tragova metala daje dragocjene informacije o uzorcima poput zelu¢anog
sadrzaja zbog trovanja hranom, ¢ipsa od boja, vlakana i pramenova kose prikupljenih s mjesta

zlo¢ina (Uses of Atomic Absorption Spectrometry, 2021.).

5. Zakljucéak

Atomska apsorpcijska spektrometrija pruza isplativa i odrziva rjeSenja za odredivanje niskih
koncentracija metala u uzorku s vrlo visokom to¢nos¢u u cijelom nizu prirodnih i umjetnih
materijala kao $to su geoloski uzorci, uzoreci tla, otpadnih voda, bioloski uzorci, poljoprivredni
1 farmaceutski proizvodi, uzorci hrane 1 voda za pi¢e. Ovom metodom se moZze analizirati oko
70 metala u razli¢itim tipovima uzoraka. Tehnici daje prednost brzina, osjetljivost i preciznost
u odnosu na klasi¢ne gravimetrijske metode. Uvodenje dodataka poput grafitne peci, analize
ubrizgavanja protoka i poboljSanja u suzbijanju smetnji matrice dodatno su pospjesili
osjetljivost i selektivnost analita u slozenim matricama. Nedostatci atomske apsorpcijske
spektrometrije su nemogucnost istovremene analize vecega broja metala zbog specificne
temperature atomizacije svakog elementa 1 potreba za Supljom katodom karakteristi¢éne valne
duljine za ispitivani metal. Stoga je tek nakon zavrSene analize jednog metala potrebno ponovno
postaviti zasebne uvjete za analizu drugog metala. Atomska apsorpcijska spektrometrija je
univerzalno priznata metoda analize Sirom svijeta i vazan je alat u znanstvenim istrazivanjima.
Od pocetka komercijalne primjene do danas, kontinuirani razvoj i uvodenje novih tehnologija,
ukljuCujuéi automatizaciju i informatizaciju, omogucuje da atomska apsorpcijska

spektrometrija postane visoko pouzdana i referentna analiticka tehnika.
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