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Kontrola zawartości rtęci w wodach i ściekach oczyszczonych. 
Wybór metody - CV-AAS czy GF-AAS? 

Zofia Kowalewska* 

Zj awisko absorpcji promieniowania o długości fali 
253,7 nm przez wolne atomy rtęci jest wykorzystywane w 
analizatorach rtęci i technice zimnych par absorpcyjnej 
spektrometrii atomowej (CV -AAS). Rzadziej do oznacza
nia tego metalu jest stosowana metoda absorpcyjnej spektro
metrii atomowej z atomizacją w piecu grafitowym (GF
AAS), do istotnych wad której należy stosunkowo niska 
czułość i niewystarczająca dla wielu zastosowań możliwość 
stabilizacji termicznej lotnego analitu. 

W niniejszej pracy porównano metody GF-AAS i CV
AAS, zastosowane do kontroli zawartości rtęci na poziomie 
j.lg/l w wodach i ściekach oczyszczonych. 

Oznaczenia rtęci metodą GF-AAS poprzedzono szcze-
gółowymi badaniami metodycznymi, w których dobrano: 

• rodzaj i formę modyfikatora chemicznego, 
• warunki programu termicznego, 
• warunki pracy lampy z katodą wnękową, 
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• sposób pracy autosampIera, 
• rodzaj korekcji tła, 
• sposób przygotowania próbek do analizy. 
Granica wykrywalności procedury analitycznej, przy 

stosowaniu wybranych warunków [m.in. wstępna minerali
zacja w zamkniętym systemie mikrofalowym, Pd(N03)2 
jako modyfikator chemiczny, wielokrotne dozowanie i ob
róbka termiczna dużych objętości roztworów, korekcja tła 
za pomocą lampy deuterowej], jest równa 0,4 j.lg/l. 

Dokładność stosowanych procedur sprawdzono przez 
analizy certyfikowanego materiału referencyjnego "rtęć w 
wodzie" (1641 c, NIST) i ocenę odzysku rtęci wprowadzonej 
do próbek naturalnych. 

Opracowana metoda GF-AAS kontroli zawartości rtęci 
w wodach i ściekach jest konkurencyjna w stosunku do 
konwencjonalnej metody CV -AAS w przypadku analiz po
jedynczych próbek (mniejsza pracochłonność). Ponadto 
metoda GF-AAS nie wymaga wstępnej mineralizacji w 
systemie mikrofalowym próbek o prostszej matrycy (wody, 
niektóre ścieki). 

Oznaczanie mikrośladowych ilości metali toksycznych w próbkach wody 
metodą absorpcyjnej spektrometrii atomowej z atomizacją elektrotermiczną 

po ich zatężeniu i rozdzieleniu na węglu aktywnym 

Ryszard Dobrowolski* 

Ostatnio obserwuje się zainteresowanie węglowymi ad
sorbentami mikroporowatymi, stosowanymi w celu wstę
pnego zagęszczania i rozdziału jonów różnych metali z 
roztworów wodnych (Okutani i in., 1993; Soylak & Dooan, 
1996; Dobrowolski, 1996). Śladowe ilości metali zaadsor
bowane na węglu aktywnym są oznaczane bezpośrednio 
metodami spektrometrii atomowej z zastosowaniem techni
ki dozowania węglowej zawiesiny do kuwety grafitowej. 

W niniejszym komunikacie przedstawiono zastosowa
nie zmodyfikowanych węgli aktywnych do zagęszczania 
mikrośladowych ilości metali toksycznych z roztworów 
wodnych i ich dalszą analizę metodą GF-AAS z zastosowa
niem techniki dozowania zawiesiny węglowej. Przedsta
wiono metody modyfikacji węgli aktywnych stosowanych 
w celach analitycznych, ze szczególnym uwzględnieniem 
techniki dozowania zawiesiny do kuwety grafitowej atomi
zera elektrotermicznego. Zbadano wpływ różnych matryc 
na efektywność sorpcji jonów metali toksycznych. 
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Przedstawiono problemy związane z dozowaniem za
wiesiny węglowej, jej stabilności w zależności od medium 
zastosowanego do jej sporządzenia. Przeprowadzono anali
zę wpływu depozytu węgla aktywnego w kuwecie grafito
wej na sygnał analityczny i na sygnał tła. 

Oznaczenia analityczne wykonano za pomocą spektro
metru absorpcji atomowej AAS-3 (firmy Carl-Zeiss, Jena) 
sprzężonego z mikrokomputerem typu IBM PC/386, wypo
sażonego w przystawkę do atomizacji elektrotermicznej 
EA3 i podajnik próbek typu MPE. Zawiesiny węgli homo
genizowano za pomocą dezintegratora ultradźwiękowego 
typ UD-20 (max. moc 140 W) z końcówką tytanową. 
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