Instrumentalna kvantitativna analiza

Pri instrumentalnih metodah ugotavljamo zvezo med koncentracijo analita in merljivo
fizikalno koli¢ino (npr. elektri¢ni potencial, elektri¢ni tok, absorpcija svetlobe, emisija
svetlobe).

Umerjanje v instrumentalni analizi

Metode, uporablijene pri instrumentalni analizi, so veéinoma relativne, zato
koncentracijo dolo¢amo z umerjanjem. Umerjanje ali kalibracija je postopek, pri
katerem ugotavljamo zvezo med merjenim signalom in dejansko koncentracijo
analita.

Uporabimo lahko razli€ne metode umerjanja, med katerimi sta najpogostejSi metoda
umeritvene krivulje in metoda standardnega dodatka. Velja pravilo, da se metoda
standardnega dodatka uporabi v primerih, ko imamo opravka z zapletenim matriksom
0z. matrico (to so vse tiste komponente, ki so poleg analita Se prisotne v vzorcu). Le
v tem primeru ostane matriks v vzorcu in v vzorcu s standardnim dodatkom priblizno
enak, z enakim vplivom na samo meritev.

a) Metoda umeritvene krivulje

Umeritveno krivuljo dobimo tako, da pripravimo standardne raztopine, ki vsebujejo
znane koncentracije dolo¢evane spojine v koncentracijskem obmocju, kjer daje
instrument linearen odziv. Pripravimo tudi t.i. slepo raztopino, ki vsebuje vse
komponente, ki so prisotne v ostalih standardnih raztopinah, razen analita.
Pripravljene standardne raztopine uvedemo v instrument in odc&itamo signal.
Ponavadi od dobljenega signala odStejemo signal za slepo raztopino. Zvezo med
signalom in koncentracijo analita dolo¢imo grafi¢no ali raunsko z metodo najmanjSih
kvadratov.

Vzorec pred meritvijo ustrezno pripravimo in razred¢imo, tako da je koncentracija
dolo¢evane komponente v koncentracijskem obmocju, za katerega smo pripravili
umeritveno krivuljo. 1zmerimo signal za vzorec in z grafa od¢itamo (ali pa raéunsko
dolo¢imo) koncentracijo analita v vzorcu.

b) Metoda standardnega dodatka

Pri tej tehniki dodamo raztopini vzorca naras¢ajo¢e mnozine dolo¢ane komponente.
Neznani vzorec in vzorce z dodatki analita uvedemo v instrument in od¢itamo signal.
Iz umeritvene krivulje, ki jo izdelamo na osnovi izmerjenih signalov, lahko ugotovimo
neznano koncentracijo tako, da dobljeno premico ekstrapoliramo na absciso. Metoda
je uporabna v koncentracijskin obmogijih, kjer je zveza med signalom in koncentracijo
analita linearna.
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Grafi¢ni nacin dolocitve koncentracije analita z metodo standardnega dodatka

Drugi nacin je racunski, kjer izena¢imo razmerje signalov za vzorec in za vzorec s
standardnim dodatkom z razmerjem koncentracij analita :

signal koncentracija
vz vz

signal koncentracija
vz \%

+ st z+st

Obéutljivost postopka

Umeritvene krivulie so najvekrat premice, predvsem v ozjih koncentracijskih
obmocdjih. Zanje velja enacba:

y =a+ bc,
pri ¢emer je odsek na ordinati a slepa vrednost postopka (meritve), b pa doloca
strmino premice. Obcutljivost postopka S je v takih primerih podana z enacbo strmine
premice, torej je:
s
dc
Meja zaznave
Meja zaznave M, je podana po Kaiserju z enacho:

M; = 3 L,

pri c¢emer je o standardni odmik za slepo vrednost.
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Meje zaznave so na sploSno prenizke, da bi jih lahko dosegli pri delu, zato uvajamo
prakticne meje dolocitve. Prakticna meja doloéitve My je najmanjSa mnoZina analita,
ki jo lahko Se dolo&imo z relativno napako +10 %:

Md =10 [b§;|.

Tudi prakti¢cno mejo dolocitve izraCunamo za posamezen postopek in to¢no dolo¢ene
eksperimentalne pogoje.
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Racéunska naloga:

V vzorcu doloéamo koncentracijo natrija z atomsko emisijsko spektrometrijo. Raztopino
vzorca pripravimo tako, da 5,0 mL vzorca odpipetiramo v 50 mL buéko in z deionizirano vodo
razredéimo do oznake. Izmerjeni signal za to raztopino je 0,427.

Raztopino vzorca s standardnim dodatkom pripravimo tako, da 5,0 mL vzorca odpipetiramo v
50 mL buc¢ko, dodamo 2,0 mL standardne raztopine NaCl s koncentracijo 1,0 mol/L in z
deionizirano vodo razredéimo do oznake. Izmerjeni signal za to raztopino je 0,798.

Izra€unajte koncentracijo natrija v vzorcu!
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c, =0,46 mol/L

Koncentracija natrija v vzorcu je 0,46 mol/L.
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