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28.5.2025. prof. dr. sc. Leskovac 28.5.
4.6.2025. 3. kolokvij
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21.4. Uskrsnji ponedjeljak
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IZVODENJE NASTAVE NA ZAVODU ZA ANALITICKU KEMIJU

m Predavanja
m (26 sati)

m [aboratoriske vjezbe
m  (Modularno)

utorak, 25. veljace 2025.
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OBVEZE STUDENATA ZA CJELOKUPNI KOLEGIJ

Testovi
Kolokvij iz vjezbi

Referati 1z vjezbi

Prisutnost na nastavi

utorak, 25. veljace 2025.
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|. GRUPA SRIJEDOM OD 14.00 DO 17.00 SATI

Podjela studenata po grupama iz g
vjezbi Karakterizacija materijala na
Zavodu za analiticku kemiju

Il. GRUPA PETKOM OD 12.00 DO 17.00 SATI

Rbr. Ime Prezime
1. Mihaela Antolovic
B T 1. termin 26.2.2025. —
. vana Blaskovic
4. Ana Crnolatac l. grupa od 14.00
5. Klara Cvitkusi¢ -
6. Nina lvancic¢ Joki¢ do 1700 Satl
7 Jurja Jamitic 2. termin 28.2.2025. —
8. Petra Kopjar
9. Ana Kustra Od 1200
10. Sara Margaretic do 15.00 sati
3. termin 5.3.2025. —

obje grupe od
14.00 do 17.00 sati

Rbr. Ime Prezime
11. Frane Medun

12. Mislav Milci¢

13. Lea Mureta

14, Elma Nuhanovic¢
15. Sara Sabié

16. Suzana Sestak

17. Franka Sunjo

18. Karla Trstenjak
19. Antonela  |Zagar

KOLOKVIJ 14.3.2025. U 12.00 SATI NA ZAVODU ZA ANALITICKU KEMIJU!!!
REFERATI: SVI REFERATI MORAJU BITI PREDANI NAJKASNIJE

19. 3. 2025. U 12.00 SATI ISPRED UREDA PROFESORICE ASPERGER.
utorak, 25. veljace 2025..
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Predlozak za pisanje

referata iz
laboratorijskin =
vjezbi na Zavodu za

analitiCku kemiju!
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utorak, 25. veljace 2025..
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1) KOLOKVUI

1. kolokvij: ASperger+Rogina U ku p n O .
2. kolokuvij: Katanci¢+Govordin Bajsi¢ u
3. kolokuvij: Leskovac

Za prolaz svakog kolokvija potrebno je imati 60% bodova /O (bOd) O C I e n a
Svaki nastavnik daje 5 pitanja za kolokvij, svako pitanje nosi 2 boda
1. kolokvij nosi 20 bodova (10 Asperger + 10 Rogina), 12 za prolaz 60— 70% (60_ 70) 2

2. kolokvij nosi 20 bodova (10 Katanci¢ + 10 Govorcin Bajsi¢), 12 za prolaz

3. kolokvij nosi 10 bodova (10 Leskovac), 6 za prolaz 7 1_80% (7 1_80)

Nije nuzno da kod svakog nastavnika ima 60%

3
Ukupni bodovi iz kolokvija 8 1'90% (81'90) 4
5

Na 3 kolokvija student moze skupiti ukupno 50 bodova, za prolaz mora imati 30 bodova (60 %).

MoZe se ponovo pisati samo 1 kolokvij — u sluéaju pada/nedolaska ili za vidu ocjenu. 9 1 - 100 /0 (9 1 - 100)

U tom slucaju piSe se ponovo cijeli kolokvij. Ne moZe pisati samo dio ASperger ili samo dio Govorcin

Bajsi¢. Mora pisati ASperger+Rogina dio, odnosno Katanci¢+Govorcin Bajsi¢ . U slucaju da se pisSe za
\viSu ocjenu student dobiva bodove s tog popravnog kolokvija, ne priznaju se stari bodovi; ako padne
ide se na ispit.

2) ISPIT Za konacnu ocjenu iz kolegija
ko daje 2 pitanj ko pitanj i . Uk i ksimal i fan : y it
Svatko daje 2 pitanja, svako pitanje nosi 5 bodova. Ukupno je maksimalno 50 bodova, 30 bodova je OpCCl’lltO studenti su duzni zavrsiti sve

potrebno za prolaz. . R .
vjezbe, predati referate/seminare te

3) VIEZBE poloziti parcijalne kolokvije.
VjeZbe nose ukupno 45 bodova i to na sljededi nacin: ASperger 10, Rogina 5, Katanci¢ 10, Govorcin

Bajsi¢ 10, Leskovac 10.

4) PRISUTNOST

Prisutnost se boduje na sljede¢i nacin:
14 predavanja je ukupno

13,14 predavanja — 5 bodova

12 predavanja — 4 boda

11 predavanja — 3 boda

10 predavanja — 2 boda

9 predavanja — 1 bod

Tko je bio na manje od 9 predavanja nema pravo pristupiti ispitu.

utorak, 25, veljace 2025.
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N

Preporucena literatura

1. D. Maljkovié, Spektrometrija, Tehni¢ka enciklopedija,
Sv. 12, Leksikografski Zavod '""Miroslav Krleza",
Zagreb 1992, str. 150-178.

2. |. Piljac, Elektroanaliticke metode, RMC, Zagreb 1995.

3. M. Kastelan-Macan, Kemijska analiza u sustavu
kvalitete, Skolska knjiga, Zagreb 2003.

4. D. Skoog, D. A. West, F. J. Holler, Osnove analiticke
kemije, Skolska knjiga, Zagreb 1999.

utorak, 25. veljace 2025.
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LANALITICKA KEMIJA JE ONO STO ANALITICKI
KEMICARI RADE”

Analytical Chemistry, 66 (13), 1994.

utorak, 25. veljace 2025.
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AnalitiCka kemija je znanstvena disciplina koja se bavi
istrazivanjem:

m Sastava

m strukture

m stanja energije uzorka u prostoru 1 vremenu

utorak, 25. veljace 2025.
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ZNANSTVENE TEMELJE ODREDIO-Wilhem Ostwald wuhe.m“.d

(1853-1932)

st MULTIDISCIPLINARNA ZNANOST —ujedinjuje kemiju, fiziku, tehnicka
N = podrucja, matematiku, teorija vjerojatnosti, matematicku statistiku, teoriju
sustava, informacijsku teoriju i teoriju mjerenja

PRIMJENA
Zastita okolisa

Klini¢ka analiza

Ispitivanju materijala
Osiguravanju kvalitete
| dr.

utorak, 25. veljace 2025.
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Klasifikacija analitickih metoda

Klasi¢ne metode
m gravimetrija
m titrimetrija (volumetrija)

Instrumentalne metode
m spektrometrijske * toplinske
m clektroanaliticke  radiokemijske

m instrumentalne separacijske * ostale

utorak, 25. veljace 2025.
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dMetode u kemijskoj analizi mogu biti:

-APSOLUTNE-temelje se na stehiometrijskom
odnosu I kemijskoj reakciji

aA+bR — A.B,

-USPOREDBENE-koncentracija analita se
usporeduje s poznatom koncentracijom standarda

utorak, 25. veljace 2025.
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Koraci u analitickom postupku su:

UZORKOVANJE ‘ SKUPLJANJE
SKLADISTENJE
~ L

EKSTRAKCIJA
KONCENTRIRANJE
UKLANJANJE INTERFERENCIJA

PRIPREMA UZORAKA

‘ IDENTIFIKACIJA
DETEKCIJA

| KVANTIFIKACIJA

I'l.zw ESTAJ

L

INSTRUMENTALNA ANALIZA

OBRADBA REZULTATA

utorak, 25. veljace 2025.
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Uzorkovanje (izvori pogresaka)

onecCiS¢enje primjenjenih alata 1 posuda
vrijeme 1 ucestalost uzorkovanja
reprezentativnost uzorka

relevantni broj 1 koli€ina uzorka

cuvanje uzoraka

utorak, 25. veljace 2025.
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Priprema uzoraka

m analiza uzoraka bez pripreme uzorka

m djelomicno 1 kompletno ras¢injavanje
(dekompozicija)

m otapanje uzorka ili ekstrakcija analita

m koncentriranje uzorka (niska koncentracija
analita)

utorak, 25. veljace 2025.
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Metode rasé¢injavanja uzoraka

Mokro ras¢injavanje (otvoreni sustavi)

kiselo ras¢injavanje, mineralne kiseline

(HNO3, H,SO4, HCIO3, HCIO,4, HCI, HF,
zlatotopka-aqua regia)

mikrovalno ras¢injavanje (teflonske bombe)
UV oksidacija

ultrazvucno ras¢injavanje

utorak, 25. veljace 2025.
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Metode ras¢injavanja uzoraka

Mokro 1 suho ras¢injavanje (zatvoreni sustavi)

m klasiCno zagrijavanje
m raSCinjavanje u struji kisika
m taljenje
m

dinamic¢ki sustavi

utorak, 25. veljace 2025.
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Odabir analiticke metode

Definiranje problema:

1. Koja toCnost 1 preciznost se trazi?

2. Koliko uzorka je na raspolaganju?

3. Koji je raspon koncentracije analita u uzorcima?
4. Koje komponente uzorka ¢e uzrokovati smetnje?
5. Kakva su fizicka 1 kemijska svojstva matice?

6. Koliko uzoraka je potrebno analizirati?

utorak, 25. veljace 2025.
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Ostale karakteristike koje treba uzeti u obzir pri izboru

1. brzina
2. Jednostavnost | prikladnost
3. troSkov1 1 instrumentarij na raspolaganju

4. troskovi po jednom uzorku

utorak, 25. veljace 2025.
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Pri odabiru metode postoje Cetiri mogucnosti.

Izabrati standardiziranu metodu
modificirati postojecu standardiziranu metodu

uporabiti nestandardiziranu metodu
objavljenu u znanstvenoj literaturi

razvitl novu metodu za odredenu svrhu

utorak, 25. veljace 2025.
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m Bez obzira na to je li rijeC o apsolutnim 1l1 usporedbenim
metodama, one moraju rezultirati pouzdanom informacijom o
prirodi I sastavu analiziranog materijala.

m  Ako postojeci mjerni postupak ne odgovara zahtjevima, treba
optimizirati one njegove korake koji pridonose korisnosti
Informacije.

m To0 se osobito odnosi na planiranje eksperimenta, osiguravanje
optimalnih radnih uvjeta, obradbu signala radi boljeg razlu¢ivanja
1 smanjenja udjela Suma te kemometrijsku obradbu podataka.

m Konacno, ANALITICAR ne izabire metodu prema instrumentu
koj1 je na raspolaganju nego ¢e odabrati metodu koja je
optimalna s obzirom na prethodnu informaciju o uzorku i analitu.

utorak, 25. veljace 2025.
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Podrucje primjene analitickih metoda

B ograniCavajuc¢i cimbenik pri izboru optimalne analiticke
metode jest koli¢ina uzorka pogodnog za analizu i oc¢ekivani
koncentracijski raspon analiziranog materijala

m |UPAC definira tri vrijednosti: raspon mase uzorka S, koja je
Jednaka zbroju mase analita m, I mase u matici m,:
S=m,+m,
®m 0VISno 0 masi uzorka govorimo o makroanalizi, mezoanalizi ili

semimikroanalizi, mikroanalizi, submikroanalizi i
ultramikroanalizi

m 0visno o udjelu analita u uzorku, govorimo o glavnom sastojku
(100-10%), o minornom sastojku (10-0,1%) i o tragovima
(<0,1%)

m tragovi se dijele na mikro, nano i piko koli¢inu

utorak, 25. veljace 2025.
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Analiti¢ki signal 25

— —

-od analita do informacije-

pretvorba
signala procjena
I = fS) A = F(l)

signal

gilihs

reagens A

| slucajne

| 1sustavne
| pogreske

-Sum-poremecaj signala prouzrocen vanjskim pojavama-

utorak, 25. veljace 2025.
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Za prevodenje analitickog signala u anmaliticku informaciju
analiticki signal mora imati 4 funkcije:

m SINTAKTICKU-kojom se slijed signala povezuje
medusobno 1l1 s nekom fizikalno-kemijskom zakonitoScu

m SEMANTICKU-koja analiti¢aru pokazuje odnos izmedu
signala 1 ispitivane tvari

m PRAGMATICNU-koja daje relativan odnos izmedu signala i
osobe koja ga tumaci

m DENOTACIISKU-koja omogucuje da se 1z signala dobije
odgovarajuci informacijski sadrzaj
SIGNAL MOZE BITI:

-statican i dinamican

-jlednodimenzionalan ili dvodimenzionalan

-determinirani ili stokastic¢ni ili determinirani i stokasticni

-jednovarijantni i multivarijantni
utorak, 25. veljace 2025.
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27

Signal pobude

zracenje Cestica
(elektrona, iona)

elektromagnetsko
zracenje

al1basus 10AZ|

toplinska energija

kemijska reakcija

elektriCna energija

uzorak

Signal odziva

zracenje nakon
Interakcije

10139}

promjena uzorka

utorak, 25. veljace 2025.
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Dijelovi tipicnog instrumenta

generator
signala

elektri¢ni
il
mehanicki
ulazni signal

analiticki
signal
 ———

ulazni
| pretvornik
ili detektor

28

-metar
il
skala

I

procesor
signala

izlazni
signal

———

pisaé

me(iu{opQ

din

12.301
4

digitalna
jedinica

utorak, 25. veljace 2025..
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Nonelectrical domains

informacija je u
jednom od
gornja dva
oblika

Informacija je
pospremljena kao
Informacija je - vremenska ovisnost

obuhvacena kao i1znos Electrical domains promjene signala
neke elektri¢ne veliCine

utorak, 25. veljace 2025..
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A N
] Analytical Detector Transduced )
Signal Signal 1 or Signal | Signal
Generator " |Input Transducer . I Processor
Electrical or
Mechanical
Signal
Display Unit

l

aa
S o

=)

L __l_!.... r- -
Computer Digital Readout Chart Recorder Meter

- S\ _/

Digital Data Analog Data

utorak, 25. veljace 2025..
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1. generacija

-rucna 1 vizualna interakcija izmedu instrumenta 1 analitiCara,

npr. birete, mehaniCke vage

rucno upravljanje
l\

I/

{analitiéar}

direktno

- N
INnstrument

-

i
proces

/
\

oCitavanje rezultata

utorak, 25. veljace 2025..
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2. generacija

32

-analitiCar upravlja instrumentom preko gumba 1 prekidaca a
rezultati su prikazani na analognom -metru ili pisacu,

npr. spektrometar, pH-metar

rucno
4\

[analitiéar}
Indirektni

B

rezultati

—‘/

upravijanje

uredaj za
prikaz
rezultata

(. N

instrument
i

_ proces

direktni

rezultati

utorak, 25. veljace 2025..
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3. generacija

- mikroraCunala povezana s postojecim instrumentima za prikaz 1
obradu podataka,

npr: osobno raCunalo povezano sa spektrometrom

uputstva za rad

s _ A
vanjsko
kontrolno
racunalo
' [ J  sirovi poc aci .
[analltlcar} procesuirani instrument
podaci il
proces
- J
indirektni _ _ |
rezultati ureda; direktni
za zapis rezultati

utorak, 25. veljace 2025..
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4. generacija

-minijaturizirana racunala kao mtegralne komponente
(mikroprocesori)

npr: spektrometar Iskra MA 5900, konduktometar Iskra MA

upute za upravljanje

B s B e —

upravljanje

;.
Instrument

i kontrolno i
analitiCar < unal
racunalo proces
- J
indirektni uredaj I
rezultati Za zapis obradeni | pr—
izlazni signali izlazni signali

utorak, 25. veljace 2025..
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5. generacija

-namjenska raCunala
npr: Waters HPLC, HP 8452As and 8453As UV-Vis spektrometert,

Varian HPLC

H:>—[ instrument ili proces ] sirovi pOdGJlC\;

komandeg na razini uredaja J_L
kontrola dijagnostika obrada
@ obradeni podaci podataka
{} _— (informacija)
upravljanje |

racunalom inteligentni procesor

udgradeno racunalo ﬁ @
{ izlazni }

[ korisniCko sucelje ] uredaj

upravljanje na {} @ opis
nivou analitiCara (znanje)

[ analitiéar]

utorak, 25. veljace 2025..
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Analiticki rezultat i analitiCka informacija

m  Analiticki rezultat daje informaciju o
prosjecnom sastavu ispitnog uzorka.

m  Analiticka informacija govori o cjelini 1z
koje je uzet ispitni uzorak.

Nesigurnost analiticke informacije

Zbog stokasti¢nog karaktera analitickog
sustava analitiCka je informacija nesigurna.

Zadaca je kemijske analize smanjiti tu
nesigurnost na prihvatljivu razinu.

36

utorak, 25. veljace 2025..
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Validacija metodologije

Validacija se provodi u tri koraka:
v'Karakterizacija ispitnog postupka
v'Usporedba sa zahtjevima korisnika

v'Izjava o udovoljavanju zahtjevima

utorak, 25. veljace 2025..
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Validacija metode

preciznost (slu¢ajna pogreska)
tocnost (sustavna pogreska)
linearnost

granica odredivanja
granica dokazivanja
robustnost

selektivnost 1 specifiCnost
Iskoristivost

osjetljivost

stabilnost

uCinak matice

utorak, 25. veljace 2025..
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Kada validirati?

pr1 uvodenju nove metode 111 modifikaciji postojece

nakon svake promjene 1li vecCeg servisa instrumenta

u odredenim vremenskim razdobljima

Za nenormirane metode

za metode razvijene u vlastitom laboratoriju

kada se normirana metoda zeli primijeniti izvan normiranog
podrucja

kada se normirana metoda upotrebljava u razlicitim

laboratorijima 1l1 je u 1stom laboratoriju 1zvode razli¢iti analitiCari
razliCitim instrumentima
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Validacija metode se provodi:

medulaboratorijskim 1spitivanjima

usporedbom s analizom certificiranog materijala
usporedbom s validiranom metodom

usporedbom sa standardnim otopinama I uzorcima
unutarlaboratorijskim ispitivanjima

VALIDACIJA MOZE BITI POTPUNA, AKO SE
ODREDUJU SVE IZVEDBENE ZNACAJKE
METODE ILI DJELOMICNA
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Mijerna nesigurnost (izvori)

uzorkovanje

uvjeti Cuvanja uzoraka
Cistoca reagensa
Instrumentacija
uzorak

obrada rezultata
operater

sporedni

41

Interval pouzdanosti za veliki broj mjerenja:

u=x+22
Jn

Interval pouzdanosti za mali broj mjerenja:
— 1S
=Xt —
A/ N
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Propisi I Inicijative

m \Workshop on Harmonization of Sampling and
Analysis Methods for Heavy Metals, Organic
Pollutants and Pathogens in Soil and Sludge,
Stresa, Italy (2001.)

m Comparative Evaluation of European Methods
for Sampling and Sample Treatment of Soill,
European Communities (2001.)
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StatistiCka obrada podataka — literatura

B M. Kastelan-Macan, Kemijska analiza u sustavu
kvalitete, Skolska knjiga, Zagreb, 2003.

m B. Petz, Osnovne statisticke metode za
nematematicare, Udzbenici Sveucilista u Zagrebu, 4.
1zdanje, Naklada Slap Jastrebarsko, 2002.

m Internet adresa:
http://odin.chemistry.uakron.edu/analytical/Statistics/
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KALIBRACIJA ili UMJERAVANJE

-postupak usporedbe mjernog sustava sa standardiziranim
sustavom

-svrha kalibracije ili umjeravanja - ukloniti ili smanjiti
pogresku mjernog sustava

-rezultat kalibracijskog postupka:

1. KALIBRACIJSKA ili UMJERNA KRIVULJA I

PRAVAC
- za Jednokomponentne sustave.

2. KALIBRACIJSKA ili UMJERNA POVRSINA
- za viSekomponentne sustave.
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Analiticke metode:

Apsolutne - ne provodi se umjeravanje, temelje se na
stehiometrijskom odnosu | kemijskoj reakciji
(gravimetrija, titrimetrija, elektrogravimetrija,
termogravimetrija, kulometrija)

Usporedbene metode — za sve ostale
Instrumentalne metode provodi se umjeravanje

N\

Interferencije - utjecaj instrumenta
- prisutne u standardnoj otopini
- prisutne u nepoznatom uzorku

utorak, 25. veljace 2025..



Studij: Kemija 1 inZenjerstvo materijala
Predmet: Karakterizacija materijala 46

»VALIDACIJA:

Izvedbene znacajke metode

(toCnost, preciznost, linearnost, stabilnost analita 1 standardnih
otopina, selektivnost 1 specificnost, u¢inak matice, granica
kvantifikacije, granica dokazivanja, otpornost metode, radno
podrucje, osjetljivost metode, 1skoristivost)

Izvedbene znacajke instrumentalnih metoda

(- za kvalitetu kalibracijskog ili umjernog postupka - selektivnost,
osjetljivost, preciznost, granica kvantifikacije)

utorak, 25. veljace 2025..
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Selektivnost - SEL

- omjer signala koji potjeCe od analita r”’ 1 ukupnog odziva r
SEL=r"/r
(bezdimenzijska veli¢ina s vrijednostima od 0 — 1)

Osjetljivost - b
- promjena odziva instrumenta s promjenom koncentracije
analita

b=Dr/Dc

(nagib regresijskog pravca)
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Preciznost instrumenta
- vezuje se uz omjer signala 1 Suma

signal / Sum=r/Ss,

r — signal analita, s, — standardno odstupanje ponovljenih mjerenja

Preciznost analize
- definira se kao minimalna razlika 1zmedu dviju koncentracija koja
se moze razlikovati od uCinka slu¢ajne instrumentalne pogreske:
- granica detekcije — najmanja moguca koncentracija
analita koja se moze detektirati
ali ne 1 kvantitativno odrediti
- granica kvantifikacije - naymanja moguca
koncentracija analita koja se moze
odrediti uz dopustenu pogresku

utorak, 25. veljace 2025..
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KALIBRACIJSKI ili UMJERNI POSTUPCI

1. METODA VANJSKOG STANDARDA

2. METODA STANDARDNOG DODATKA

3. METODA UNUTARNJEG STANDARDA

utorak, 25. veljace 2025..
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1. METODA VANJSKOG STANDARDA

- utjecaj matice zanemariv i ne ovisi 0 koncentraciji analita
- nuzna je stabilnost instrumenata

Kalibracijski ili umjerni ili bazdarni dijagram

- pripremi se niz standardnih otopina 1 o€ita odziv instrumenta ovisno o njithovoj
koncentraciji

- priprema standardnih otopina — sustavna pogreska (analiti¢ar, instrument)

- standardne otopine moraju pokrivati cijelo koncentracijsko podrucije

- primjer: kod spektrofometrijskih mjerenja kao odziv instrumenta ocitava
se apsorbancija-linearna ovisnost koncentracije o apsorbanciji (Lambert-Beer)

log I,/ 1 =A=¢cCb

- nije uvijek pravac i nije ga dobro proizvoljno povlaciti izmedu dobivenih tocaka

utorak, 25. veljace 2025..
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ZASTO?

- oCitavanje apsorbancije s tr1 znacajne znamenke Sto je graficki
nemoguce prenijeti na ogranic¢eni prostor bazdarnog dijagrama

- rasipanje instrumentalnih odziva oko pravca (ocCitani signal je samo
jedan od mogucih odziva instrumenta za mjerenu koncentraciju)

- jednadZbu pravca izraCunati linearnom regresijom tj. metodom

najmanjih kvadrata

Normalna razdioba moguc¢ih
odziva instrumenta za svaku
mjerenu koncentraciju %

utorak, 25. veljace 2025..
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L_inearna ovisnost analita i1 odziva instrumenta

y
A b
a

X

}a

- mjereni parametar (A)
- odsjecak na ordinati ili slijepa proba

- nagib pravca

— koncentracija (mg/L, mol/L )

Bazdarni pravac koji ne prolazi kroz

A

odziv
T

ishodiste
A

Mjerna

koncentracija

nesigurnost oko regresijskog pravca

-slijepa proba — odziv instrumenta kada nije prisutan analit u uzorku
-odsjecak na ordinati moze biti pozitivan, negativan ili jednak nistici

-sustavna pogreska ako nakon oduzimanja slijepe vrijednosti ostaje i
dalje odsjecak na ordinati

-ako nema sustavne pogreske y = ax

-izraGunamo standardno odstupanje u svakoj tocci
-slu¢ajna pogreska najmanja u sredini (interval pouzdanosti)
-povecanje broja kalibracijskih toCaka (ne vise od 6)

-viSe od jedanput mjeriti svaku koncentraciju

- regresijska analiza - statisticka metoda odredivanja jednadzbe
koja najbolje pokazuje mjerne podatke

- optimalni uvjeti — jednadzba dobro pokazuje odnos ulaznih i
izlaznih veli¢ina

utorak, 25. veljace 2025..
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SPEKTROFOTOMETRIJSKO ODREPIVANJE ZELJEZA

y (Fe**) = 10 mg/L (standardna otopina)
Koncentracijsko podrucje 0 -5 mg/L
A (slijepe probe) = 0,020

Vrijednosti

53

Bazdarni dijagrami za standardne otopine Fe3*-iona

apsorbancija za odredene podetne koncentracije standardnih otopina Fe3*-iona
3+ Apsorbancija
V(Fer), mL | 7 r(nFe/L)’
9 A A, A, A(sr.)
2,5 1 0,136 0,137 0,136 0,136
5,0 2 0,256 0,255 0,257 0,256
7,5 o 0,389 0,389 0,389 0,389
10,0 4 0,511 0,510 0,511 0,511
12,5 5 0,651 0,651 0,650 0,651
. it I
05 );2_:6,998;
9 (Fe*), mg/L i ' i y (Fe3*)3,mg/L i i
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2. METODA STANDARDNOG DODATKA

- kalibracija i mjerenje unutar iste matice

- upotrebljava se kada je utjecaj matice na odredivanje analita znatan

- smanjuje se pogreska od interferencija jer se standard 1 analit
nalaze u istoj matici

- koncentracije analita u uzorku vrlo blizu granice kvantifikacije

utorak, 25. veljace 2025..
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ODREBIVANJE Cd 2* ATOMSKOM APSORPCIJSKOM SPEKTROMETRIJOM
AAS

v(Cd?*) = 10 mg/L (standardna otopina, SO)

Priprema otopina:

1. u svaku tikvicu staviti isti alikvot analita

2. dodati odredeni alikvot standardne otopine kadmija

3. nadopuniti tikvice do oznake otapalom (H,O)
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Vrijednosti volumena, koncentracija 1 apsorbancija za odredivanje kadmija AAS-om

V (uzorka) V(SO) V (ukupni) y (SO) A
mL mL mL mg/L
5 0 50 0 0,099
5} 5} 50 1 0,171
5 10 50 2 0,245
5 15 50 3 0,319
5 20 50 4 0,389

y = y(S0) - V (SO) / V (ukupni)

0,45 A

A0aq Graficko odredivanje koncentracije kadmija u
o] nepoznatom uzorku
1,35 mg/L - 50,0/ 5,00 = 13,5 mg/L

0,15 A

0,1
lBM
ma/be~— |

T T T T T T T T 1
-2 -15 -1 05 0 05 1 15 2 25 3 35 4 45

g

BaZzdarni dijagram za kadmij dobiven metodom
standardnog dodatka

y (Cd*), mg/L
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Metodom standardnog dodatka iz slicnosti trokuta moguce je izracunati koncentraciju
analita u nepoznatom uzorku:

y'1 y" =masene koncentracije analita nepoznate otopine uzorka iz dva mjerenja

7 =masena koncentracija analita u nepoznatom uzorku
(srednja vrijednost dva mjerenja uz standardni dodatak)
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3. METODA UNUTARNJEG STANDARDA

- Unutarnji standard — tvar dodana uzorku, slijepoj probi i standardnim

otopinama
- koncentracija unutarnjeg standarda je konstantna i poznata
- vrijednost signala koji odgovara unutarnjem
standardu je poznata
- KorisStenje metode — osjetljivost instrumentalne metode promjenljiva s
vremenom
- Znatan utjecaj matice na signal analita
- gubitak uzorka za vrijeme odredivanja
- nestabilnog rada instrumenta
(kromatografija, emisijska spektrometrija,

rendgenska difrakcija)
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- signal unutarnjeg standarda (US) mjeri se zajedno sa signalom analita (A)
- povrsine ispod krivulje za analit 1 unutarnji standard proporcionalne su koncentraciji

- iste koncentracije A 1 US , povrSine razlicite

Unutarnji standard (US) 4 -
A
35
y=9,3x-0,1
2 _
% Analit (A) _— R’ =0,9993
- 2 2,51
; : -]
Signal 7 < 15
i =
2 1 -
/ 05
/ O T T T T 1
A //‘ 0 01 02 03 04 05
Y (A) Iy (US)
Kromatogram uz dodatak Kalibracija metodom unutarnjeg standarda

unutarnjeg standarda t, min

Omjer odziva F — odnos povrsSina ispod krivulja za iste koncentracije Ai US.
F =signal A/signal US
za razliCite koncentracije
signal A/signal US =F - [A] / [US]

. : . . o LS 1]
Omjer odziva F je nagib pravcai daje osjetljivost postupka!!! utorak, 25. veljace 2025.



Materijali za predavanja i viezbe te sve potrebne
obavijesti nalazit ¢e se na adresi:

http://www.fkit.unizg.hr
Karakterizacija materijala
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