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Rezumat

Un subiect la ordinea zilei pentru enologia modernd este prezenta in vinuri a metalelor contaminante, mai
ales a metalelor grele cum ar fi Zn, Cu, As, Cd etc. Spectrofotometria cu absorbtie atomica reprezintd
metoda adecvata pentru determinarea concentrtiei de metale din vinuri. In metoda spectrofotometrica se
masoard valoarea absolutd a absorbantei folosind aparate numite spectrofotometre. Spectrofotometria cu
absorbtie atomica se bazeaza pe determinarea concentratiei unui element chimic din proba ce se analizeaza
prin masurarea absorbtiei unei radiatii electromagnetice cu lungime de unda specifica pentru elementul dat.
Spectrofotometria cu absorbtie atomicd se caracterizeazd prin rapiditate si simplitate in executie, deoarece
deasupra flacarii se proiecteazd numai radiatiile care pot fi absorbite de un tip de atomi si o mare
sensibilitate, limitele de detectie ale acestor metode fiind destul de ridicate.

Cuvinte cheie: concentratie, absorbtie atomicd, spectrofotometru, radiatie de rezonantd, nor atomic,
lungime de unda.

1. Introducere

Astazi existd un interes foarte mare pentru identificarea diverselor surse care conduc la prezenta
metalelor 1n vin, urmarindu-se reducerea continutului de aceste metale prin folosirea diverselor tratamente
permise de legislatia in vigoare. Spectroscopia cu absorbtie atomica reprezintd metoda adecvatd pentru
determinarea unui mare numar de metale din vinuri. Absorbtia atomica cu flacara este aplicatd in analize de
rutind pentru determinarea K, Na, Ca, Cu, Fe, Zn. In ultimii ani s-au reusit progrese remarcabile in
perfectionarea metodei absorbtiei atomice, care este aplicatd tot mai des la determinarea unor elemente
prezente In vinuri in concentratii foarte reduse, cum este cazul Cu, Cd, As. Spectrometria cu absorbtie
atomicad poate fi definitd ca o metodd pentru determinarea concentratiei unui element dintr-o proba prin
masurarea absorbtiei radiatiei in norul atomic produsi de proba la o lungime de unda specifica si
caracteristica elementului de studiat. Obtinerea unei populatii de atomi liberi este una din principalele functii
ale aparatelor cu absorbtie atomica. Realizarea ei se poate face prin analiza probei de studiat in flacard sau
electrotermic in cuptorul de grafit. in lucrarea dati se va analiza precedeul de studiere a probei in flacird cu
spectrofotometru cu absorbtie atomica Selmi C-115M1.

2. Principiul metodei cu absorbtie atomica cu flacira

Flacdra, ca sursa spectrald, are o capacitate extrem de micd de a excita atomii. Din aceasta cauza,
numarul atomilor excitati sau ionizati este neglijabil, aproape toti atomii vaporizati in flacara aflandu-se in
stare fundamentali [2].

Ca principiu, atomii 1n stare de vapori in flacdra pot fi excitati cu o radiatie externd, producand
asupra flacarii un fascicul de radiatii de diferite frecvente, printre care si frecventa de rezonanta,
caracteristica elementului analizat. In aceste conditii, fiecare element absoarbe selectiv propria sa radiatie de
rezonantd si, ca urmare, intensitatea acesteia se diminueaza dupa trecerea prin flacara. Absorbtia radiatiei de
rezonantd (autoabsorbtia) este proportionala cu numarul atomilor in stare fundamentald aflati in flacara,
numar direct proportional cu concentratia substantei in solutia analizatid. Totodatd, absorbtia atomilor
depinde de grosimea stratului absorbant si nu depinde de temperatura flacarii.

Trecind prin norul atomic, radiatia de rezonanta este absorbitd de atomii unui anumit element dupa o

lege analogica legii lui Bugher pentru absorbtia atomic:
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I, =15, %107 (1)

lop — intensitatea fasciculului de rezonanta la intrarea in norul atomic al probei analizate;

I, — intensitatea radiatiei de rezonanta la intrare;

| — lungimea stratului absirbit;

C — concentratia elementului in proba;

k — coeficientul dependent de de consatnta fizica a elementului, de parametrii constructive ai dispozitivului,
tipul atomizatorului;

Dupa anologia absorbtiei moleculare exponentul din formula de mai sus este numit - densitatea norului
atomic:

D, = —klc )

In metoda de absorbtie atomica cu flacdra, Se aspird un esantion intr-o flacara folosind un Nebulizer. Flacara
este aliniata intr-un fascicul de lumina de lungime de unda corespunzatoare. Flacara (energie termica) face ca
si se supund unui atom de tranzitie de la starea de bazi la prima stare excitati. In cazul in care atomii
realizeaza tranzitia lor, ei absorb o parte din lumina. Cu cat solutia este mai concentrata, cu att mai multa

energie va fi absorbita [1].
3. Spectrofotometru cu absorbtie atomica Selmi C-115M1

Componentele principale ale spectrofotometru Selmi C-115M1 (fig.1):
1) sursa de radiatie specifica anumitor elemente (lampa cu catod gol sau fara electrod);
2) compartimentul pentru probd, cu unitate atomizatoare (cuptor de grafit);
3) monocromator;
4) fotodetector;
5) computer pentru actionarea echipamentului si analiza datelor.

Lampa cu catod Flacara Lentila

:El .............. \ ‘a \|® Manacromator

nebuliza

Proba PC

Reziduri

Aer

Acetilena

Figura 1. Schema spectrofotometrului cu absorbtie atomica.

Fascicul de lumind este generat de o lampa care este specifica pentru un metal tintd. Lampa trebuie
sa fie perfect aliniata, astfel cd raza traverseaza cea mai fierbinte parte a flacarii si trece in detector.
Detectorul masoara intensitatea fasciculului de lumina. Atunci cand o parte din lumina este absorbitd de un
metal, intensitatea fasciculului este redusd. Detectorul inregistreaza acea reducere ca o absorbtie. Acea
absorbtie este afisatd de un sistem de citire a datelor. Asa cum indica figura 2, exista patru parti primare in
sistem - sursa de lumina, arzator cu flacara, detector si sistemul de date. Putem gasi concentratiile de metale
intr-o proba care ruleaza o serie de standarde de calibrare prin intermediul instrumentului. Instrumentul va
inregistra absorbtia generata de o concentrare data. Prin trasarea de absorbtii comparativ cu concentratii ale
standardelor, o curba de calibrare poate fi reprezentatd grafic. Ne putem uita apoi la absorbtie pentru o
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solutie de proba si de a folosi curbele de calibrare pentru a determina concentratia in solutie [4].
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Figura 2. Diagrama schematica a absorbtiei atomice cu flacara

4. Modul de lucru cu spectrofotometru cu absorbtie atomica Selmi C-115M1 cuprinde
urmatoarele etape [4]:

4.1. Reglarea aparatului
4.1.1. Se instaleaza o lampa cu catod cavitar pentru elementul dorit in aparat si se seteaza lungimea

4.1.2.

4.1.3.
4.1.4.

4.1.5.
4.1.6.
41.7.
4.1.8.

4.1.9.

de unda la setarea adecvata pentru element (Zn—-213,9 nm, Cu-324,7 nm).
Se seteaza latimea fantei in functie de valoarea sugeratd de producator pentru elementul care
urmeaza a fi determinat.

Se porneste instrumentul si se ajusteaza lampa la nivelul sugerat de producator.

Se lasd aparatul sd se incdlzeascd, 10-20 minute, si se reajusteaza curentul daca este
necesar.

Se ajusteaza lungimea de unda, pana cand este obtinut castigul optim de energie.

Se aliniaza lampa, in conformitate cu instructiunile din manualul de operare.

Se instaleaza capul adecvat arzatorului si se ajusteaza pozitia sa.

Se realizeaza admisia de aer. Se regleaza debitul la debitul recomandat astfel incat sa
acorde sensibilitate maxima pentru metalul care trebuie masurat.

Se porneste admisia de acetilend. Se regleaza debitul recomandat, se aprinde si se asteapta
cateva minute ca flacéra sa se stabilizeze.

4.1.10. Se aspira apa distilata.
4.1.11. Se regleaza aparatul.
4.1.12. Se aspird o solutie standard. Se ajusteaza debitul de aspiratie. Se ajusteazd arzatorul

orizontal si vertical, pentru a obtine un raspuns maxim.

4.2. Pregatirea curbei de calibrare

4.2.1.

422
4.2.3.

424,

Se selecteazd patru concentratii din fiecare solutie standard (cu concentratia de 0.2 mg/I,
0.5 mh/l, 1.0 mg/l, 1.5 mg/l).

Se aspira apa distilata si se regleaza aparatul.

Se aspira din fiecare proba standardizata cu concetratiile mentionate in punctul 4.2.1 si se
inregistreaza absorbanta acestora, precum si eroarea de masurare (Tabelul 1).

Se realizeazd curba de calibrare prin trasarea graficului de calibrare care contine cele
patru puncte ale concentratiilor solutiilor standart.

Tabelul 1
Ne | Densitatea | Eroare, Standardele
optica %
0 -0.19 0.00 0.0000
1 18.82 1.83 0.2000
2 44.25 5.15 0.5000
3 86.42 1.53 1.0000
4 130.85 0.30 1.5000
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4.3. Analiza probelor
4.3.1. Se clateste nebulizatorul prin aspirare cu apa distilata.
4.3.2. Se atomizeaza o proba si se determina absorbanta ei.

4.3.3. Se schimba lampa si se repetd procedura pentru fiecare element.

5. Pezentarea rezultatelor masuririlor efectuate cu spectrofotometru cu absorbtie atomica Selmi

C-115M1, pentru elementul Cu (Tabelul 2):

Tabelul 2

Ne Codul Concentr. in Densitatea Volumul Concen. in Eroarea de
n/m probei solitie, mg/1 optica, mB probei, ml | proba, mg/l masurare, %
1.1 0.1639 14.84 1.00
1.2 0.1768 15.96 1.00

1 3470.71 0.1703 15.40 1.00 0.1703 5.14
2.1 0.3646 32.22 1.00
2.2 0.3692 32.62 1.00

2 3472 0.3669 32.42 1.00 0.3669 0.87
3.1 0.5379 47.23 1.00
3.2 0.5347 46.95 1.00

3 3481c 0.5363 47.09 1.00 0.5363 0.42
4.1 0.3503 30.98 1.00
4.2 0.3636 32.13 1.00

4 3485c¢ 0.3569 31.55 1.00 0.3569 2.58

in baza rezultatelor obtinute putem stabili ci concentratia de Cu in probele studiate este mai mica de 1 mg/l,

aflandu-se in limita admisibila [3].

Concluzie: Studiul care I-am facut asupra spectrofotometrului cu absorbtie atomica mi-a dat posibilitatea sa-
mi largesc cunostintele asupra metodologiei de masurare. Absorbtia atomica a devenit una din cele mai

utilizate tehnici de analiza fiind caracterizata prin sensibilitate, simplitate si exactitate.
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