Photometrische Methoden:
UV/VIS Photometer, Atomabsorptionsspektrometrie

Grundlagen 1:
- Lichtmessung
- spezifische Lichtabsorption, Monochromasie
- Zusammenhang: Konzentration und Lichtschwéachung
das Lambert- Beersche Gesetz

Grundlagen 2:
- Atomabsorption und Emission
- Thermische Dissoziation und lonisation

Messpraxis:
- Konzentrationsmessung (Mikroplatte), Kalibration
- Absorptionsspektrum (Diondenarray)
- Enzymkinetik (Zweistrahlphotometer)
- AAS, Interferenzen bei der AAS
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Der Peak
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Konzentration und Lichtschwachung

| | d 1 2 4 8 16
—=T —.100 = %T TS 50 25| 12,5/ 6,25/ 3,125
l, l, T 0,5 0,25| 0,125| 0,063| 0,031
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Photometrie
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Mikroplattenphotometer Vollproben

Reagenzienleerwerte Blindproben
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Reines Losungsmittel (A.demin.) V = konstant!




Auswertung (Rechnung) uber Kalibrationskurve

Position

SampleID Abs Conc —Pp y =kx+d —P»
Kalibrationspunkt 1 1 2 k = 1,80
Kalibrationspunkt 2 2 3 d= -0,2
Kalibrationspunkt 3 3 5 r=0,9938837
Kalibrationspunkt 4 4 7 Factor Abs Conc
Kalibrationspunkt 5 5 9 1 1 1,6

Copy this formula to column D
to calculate the Y~ values!
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DIODENARRAY- SPEKTRALPHOTOMETER
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Zwelstrahlphotometer:
Referenzstrahlengang
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Temperatur und Licht
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Abb. 3 Termschema des Natnums - Dic mit Doppelpfeilen versehenen. durchgezogenen Linien sind die
ersien Cbergange der Haupiserie und treten in Absorption und Emission auf. Die gestnichelten Linien
gehoren zu den verschiedenen Nebensenien und treten unter den hier interessicrenden Temperatunerhil-

nissen nur in Emission auf.



Flammenphotometrie, Atomabsorption
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Temperatur

AAS - Mel3bedingungen
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noch nicht ...

Na + Cl
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nicht mehr!
Na" + e

Thermische Dissoziation
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Flammen, Gasgemische

Flamme Temperatur geeignet fir

Propan/Luft 1830 A (Na,K)
es sollen mdglichst
viele Atome im Grund-
zustand bleiben

Acetylen/Luft 2300 A (E)

Acetylen/N,0O 2700 A

!—12/02 2660 E

Acetylen/0, 3100 E

(CN)2/02 - 4500 (E) schon zu starke
thermische
Jonisation

Abb. 15. Direktzerstaubender Turbulenzbrenner. - 1 Brenngaszufuhr, 2 Oxiduns-
Zufuhr, 3 Ansaugkapillare fir die Probenldsung.




AAS - Atomabsorptionsspektroskopie

Hohlkathoden-Lampe (HKL)
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DCP und ICP/ICPMS

Plasma

Electrodes Observation region

Electrode

Argon Argon
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Fig. 7.4a. Three electrode direct current plasma

The plasma has a characteristic doughnut shape with the sample
being introduced into a relatively cool (6000-8000 K) hole in the
centre of the doughnut (see Frontispiece). The light emission from
the white hot fireball of the plasma is very intense, so analytical
measurements are made in the cooler tail plume of the plasma. The
spectral background in the plume, particularly in the useful 190-300
nm region, is relatively simple, consisting mainly of argon emission
lines.
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Fig. 7.6b. An ICP torch



Atomabsorption: Interferenzen

Art

Abhilfe

Chemische |.
lonisations-I.

Spektrale I.

Physikalische I.

Flammenwahl, Fallungen
Strahlungspuffer (CsCl)
Andere Wellenlange
Nullpunktabgleich,

Matrix- abgleich (Viskositat !)
Additionsmethode - Spiken
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