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Pregledni rad

U radu je dat pregled primene bezplamene, odnosno elekirotermicke atomske apsorpcione spekirometrije za analizu gvoida i Celika.

APPLICATION OF ATOMIC ABSORPTION SPECTRO‘/IETﬁY TO THBE ANALYSIS OF JRON AND STEEL. II. Application
of Electrothermal Atomic Absorption Spectrometry. The applxcatzcm of the electrothermal atomic absorption spectrometry in the analysis

of iron and steel has been reviewed.

Atomska apsorpciona spektrometrija koja koristi elek-
trotermitku atomizaciju, odnosno grafitnu peé, ima $iroku
primenu u odredivanju sadrzaja elemenata zastupljenih u
tragovima. Ova primena je u najvecoj meri kao rezultat
znaCajnog povecanja osetljivosti ove tehnike u odnosu na
plamenu atomsku apsorpcionu spektrometriju (AAS). Ovo
se postize time §to su peéi tako vapravijene,.da se i
jednom veoma malom volumenu isparavaju uzorci i veoma
brzo atomizuje ispitivani elemenat. Time se dobija wsoka
koncentracija gasne faze clemenata koji se anahzxra)u 1
duZe vremena zadrzavaju u zraku svetlosti. Ovim se dobija
daleko bolja osetljivost kao 1 niza granica detekcije u
odnosu na plamenu AAS. Druga znafajna prednost ove
tehnike je veoma mala masa uzoraka koji se analizira
kao i mogucnost direktne analize &vrstih uzoraka.

Medutim, pri radu sa elektroterini¢kom ﬂtomskom
apsorpcionom spektrometrijom (ETAAS) pojavljuju se i
odredeni problemi o kejima treba uvek voditi ra¢una. To
je, pre svega, smanjenje osetljivosti zbog formiranja kar-
bida sa ugljenikom, niZi stepen atomizacije, smanjenje
atomizacije zbog penetracije uzorka u grafliu, relativno
veca background emisija od grafita ili povrdine ugljenika,
gubitak uzorka difuzijom preko zidova atomizera, uticaj
matriksa i dr. Zbog svega ovoga, bitno je da se svi ovi
mogudi problemi razmotre pri svakom odredivanju. .

lako su osnovni principi ETAAS dati od strane L'vova
jo8 1961 godine [1], njena primena je otpotela tek kasnijih .
$ezdesetih 1 poletkom sedamdesetih godina nakon. uvo-
denja komercijalnih instrumenata.

Pumena ETAAS za analizu gvozda i &elika je ve xka
Primenjuje se za odredivanjc velikog broja elemenata u
ovim materijalima, posebno za elemente sa veoma niskim
koncentracijama. Prve publikacije o pruneni ETAAS za
analizu gvoZda | Celika prezentirane su 1974. godinei to
od strane vi§e autora: Welcher i saradnici (2], Frech 3],

Shaw i Ottaway {4] i Atsuya i Sigiura [S]. Svi ovi radovi-
tretiraju odredivanje pojedinih elemenata u gvoZdu i &eliku.-.
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nakon njihovog rastvaranja. Nedto kasnije, pojavljuju se
i publikacije u kojima se prezentira moguénost direktnog
analiziranja ¢vrstih uzoraka gvoida 1 dCelika pomocu
ETAAS [6, 7].

U svim ovim, 2z 1 kasnijim publikacijama posvecuje se
paznja, pre svega, interferenciji matriksa na odredivanju
pojedinih elemenata, njihovoj eliminaciji, kao i odrediva-
nju uslova za izvodenje analize (temperatura i vreme
suenja, Zarenja i atomizacije, protok neutralnog gasa i
drugo). U radovima koji tretiraju unodenje prethodno
rastvorenih uzoraka u grafitnu pe¢, posebno se tretira

-probiem rastvaranja uzoraka i eventualni postupci koncen-

trisanja i separacije ispitivanib elemenata (ekstrakcije i
drugo).

Aluminijum

U 1974. godini pojavijuje se prva publikacija o odrediva-
nju aluminijuma u Eelicima pomoéu ETAAS uz koriSéenje
avafitoe pedi kao atomizera. To je rad Atsuya-e i Sigiura-e
[5] v kojem jc opisana metoda koja omogucava odrediva-
nje aluminijuma u ¢elicima do 0,001%. Da bi se eliminisao
uticaj gvozda, visi se njegova ekstrakcija pomodu metili-
zobutil ketona (MIBK). Aluminijuim se nakon toga ana-
lizira u vodenom sloju. Primenjuju se stedeéi uslovi rada
na grafitnoj peéi: vreme suienja 20-50 s, temperatura
suSenja 95°C, vreme Zzarenja 90 §, termperatura 7arenja
1000°C, vreme atomizacije LC s 1 temperatura atomizacije
2400°C. Shao [8] vréi takode direktno odredivanje alumi-
nijuma u rastvoru ¢elika, s tim §to koristi Mg(NOj), kao
matriks modifikator. Temperatura Zarenja je 1500°C a
atomizacije 2600°C.

Shao i Ottaway [9] odreduju rastvorljiv i nerastvorljiv
aluminijum u Celicima i to prvi u granicama od
0,002-0,01% a drugi od 0,0005-0,005%. Nakon rastva-
ranja Celika azotnom kiselinom, nerastvorljivi ostatak se
topi i rastvara. Prisustvo azotne Kiseline 1 Zarenje uzorka
na 1600°C omogucava eliminisanje pozadinske (back-
ground) apsorpcije. Kozudnikova [10] odreduje samo ras-
tvorljivi aluminijum u Zelicima. Odreduje se direktno iz
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rastvora Celika dobivenim rastvaranjem samo azotnom
kiselinom. Na ovakav nalin moze da se odreduje sadrzaj
rastvorljivog aluminijuma ispod 0,002%. S druge strane,
Zayukova i Parazina [11] odreduju samo metalni aluminij
u Celicima u granicama od 0,01-0,12%.

Za selektivno rastvaranje metalnog aluminijuma vrsi se
njegovo bromiranje u etil-, butil- ili amilacetatu.

Modifikujuéi metodu Jenkins-a i Jones-a [12] za ekstrak-
ciono-atomsko apsorpciono odredivanje aluminijuma u
Celicima, Cobb i saradnici [13] je primenjuju za odrediva-
nje aluminijuma pomocu grafitne peéi. Ova metoda omo-
gutava odredivanje aluminijuma u Zelicima od
0,0002~0,010%.

Antimon

Sredinom sedamdesetih godina publikovano je nekoliko
radova za odredivanje antimona pomoéu ETAAS [3, 14,
15]. Frech [3] Je, koristeéi grafitnu peé tipa Massman,
ustvrdio da se antimon moZe analizirati do koncentracije

od 0,7 pg/g. On je ispitivao uticaj rnatriksa i ustanovio

je da Cu, Co, Mn, Ti i Sn ne utiu na analizu dok uticaj
kiselina (HCl, HNO;), Fe 1 Ni moZe da se eliminira
povedavanjem temperature atomizacije. Ratcliffe i sarad-
nici [14] predlazu takode uno$enje u grafitnu peé rastvora
dobivenog rastvaranjem celika samo sa HNO,. Pri tome
se postize granica detekcije od 1 ug/g, dok Barnett i
McLaughlin [15], koristeéi slian postupak, postizu granicu
detekceije od 0,3 ugl/g.

Kasnije, pojavljuju se jo§ nekoliko publikacija o direk-
tnom odredivanju antimona uz pomo¢ grafitne peci iz
rastvora dobivenih rastvaranjem Celika samo kiselinama
[16—20]. Rastvaranje se obi€no vrsi sa HCl i HNO; [17,18]
ili sa HNO; 1 H,SOy [16, 17]. Temperatura atomizacije
se kreée izmedu 2300—2400°C a vreme atomizacije je od
3-10s. Kozisnikova i Kolarova [16] i Gravlewska i Glenc
{19] su vrsili ispitivanja uticaja drugih elemenata prisutnih
u rastvoru. Utvrdeno je da prisustvo gvozda najvide utiCe

na apsorpciju antimona, a zatim nikal, hrom i aluminijum,
" ako su prisutni u rastvoru u koncentracijama veéim od 5
mgdm™. S druge strane, Kobayashi i saradnici [21] rastva-
raju uzorak Celika kiselinama u autoklavu i koriste zlato
kao unutra$nji standard.

Aziz-Alrahman | Headridge [22] odreduje antimon u
gvozdu i Celiku direktnim uno$enjem Cvrstog uzorka u
grafitnu peé. Na ovaj nadin se moze odredivati sadrZaj
antimona u od 0,5 do 350 pg/e. Masa uzorka koji se
direktno analizira je od 1-20 mg. Granica detekcije je
0,12 ug/g. Karyakin i saradnici [23) prevode uzorak ¢elika
u koloidni sistern i odreduju antimon (pored Pb, Sn i Bi)
direktno pomoéu ETAAS (temperatura Zarenja 500°C,
atomizacije 2300°C, vreme atomizacije 4 s) unoseéi u
grafitnu pe¢ masu od 1 mg.

Da bi se smanjila granica detekcije odredivanja anti-
mona u Celicima, Plotnikova 1 saradpici [24] predlazu
njegovu ekstrakciju zajedno sa Bi, Cd i Pb. Ekstrakcija
se vii sa MIBK iz rastvora koji sadrzi NH,I i H,SO,.
Nakon ekstrakcije, ekstrakt se uparava a suvi ostatak
rastvara sa HNQO;. Temperatura atomizacije primenjena
u ovom radu je 2400°C a temperatura Zarenja 530°C.

40

Arxsen

Ratcliffe i saradnici [14] su publicirali podatke za odre-
divanje arsena u Celicima pomocéu ETAAS. Odreduje se
direktno iz rastvora dobivenih rastvaranjem uzoraka Celika
sa HNO;. Kasnije, i drugi autori primenjuju odredivanje
arsena direktno iz rastvora, pri ¢emu su dobivene sliéne
vrednosti osetljivosti 1 granica detekcije [15, 19, 21, 25].
Optimalni uslovi za odredivanje arsena pomocu grafitne
peéiiz rada Normana i saradnika [17] dati su u tabeli 1.

Tabela 1. Optimalni uslovi odredivanja As pomocu grafitne pedi
prema [15]

Temperatura suSenja 100°C

Temperatura Zarenja 900°C

Vreme Zarenja 20s

Temperatura atomizacije 2500°C

Vreme atomizacije 10s
Bakar

Izutavajudi efekte uticaja prisustva kiselina i gvozda na
odredivanje bakra pomoéu ETAAS, Atsuya 1 saradnici
[26] su utvrdili granice do kojih prisustvo ovih kompone-
nata ne utie na analizu bakra. I Hara [27] predlaZe
direktno odredivanje bakra iz rastvora Celika dobivenog
rastvaranjem u autoklavu sa HClL i HF.

Takada i1 Hirokawa {28] predlazu metodu za direktno
odredivanje bakra (zajedno sa Mn, Ag i Pb) u &elicima
direktnim unofenjem C¢vrstih vzoraka u grafitnu peé. Opti-
malna temperatura atomizacije je 2080°C, dok je detek-
ciona granica 0,1 ng Cu.

Barijum

Zhukova u dva svoja rada [29, 30] prezentira postupak
za odredivanje barijuma pomocéu ETAAS. Utvrdeno je
da prisustvo gvozda utie na taénost analize. Zato se Fe
ekstrahira pomocu MIBK ili amilacetatom. Barijum se
dalje koncentrira iz vodene faze pomocéu jonskog izmenji-
vata KI-2X8, u amonijatnom obliku iz rastvora. koji
sadrze dimetiltriamin pentaacetat. Granica detekcije bari-
juma ovom metodom iznosi 5 ug/g. Utvrdeni su i optimalni
instrumentalni uslovi pri radu sa grafitnom peci, tempera-
tura suSenja je 100°C, Zarenja 1600°C a atomizacije je
2700°C. Vreme za svaki stepen iznosi 135 s.

S druge strane, Fu i saradnici [31] i KoZugnikova [32]
prediazu direktno odredivanje barijuma u rastvorima
¢elika dobivenih rastvaranjem sa HNO;. Utvrdeno je [32]
da prisustvo aluminijuma (<2%) i kalcijuma (<0,1%)
ne utie na odredivanje i da je optimalna temperatura
zarepnja 430°C a atomizacije 2820°C sa vremenom atomi-
zacije 6 s.

Bizmut

Postoji veliki broj publikacija o odredivanju bizmuta u
gvozdu i ¢elicima primenom ETAAS. U jednima se pred-
laZe odredivanje nakon rastvaranja uzoraka [2, 18, 20,
24, 33] a u drugima se odredivanje vr$i direktnim uvod
enjem &vrstih uzoraka u grafitnu pe¢ [6, 22, 23, 34-37].
Rastvaranje uzoraka se vr$i razli¢itim sme$ama kiselina:

sa HNO; i HF [2], HCl i HNO; [20, 24, 33] ili sa HCl
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i vinskom kiselinom [18]. Zbog povecavanje osetljivosti i
eliminisanje matriks efekata, Plotnikova i saradnici [24]
predlazu ekstrakciju Bi zajedno sa Sb, Pb i Cd sa MIBK,
zatim uparivanje ekstrakta i rastvaranje suvog ostatka sa
HCL. Frech [33] je detaljno ispitivao uticaj prisutnih ele-
menata u rastvoru i utvrdio je njihov uticaj na povecanje

(Cr, Ni) ili na smanjenje apsorpcije bizmmuta (Fe, Mn).

Zbog toga on predlaZze dodavanje odredenih masa ovili
élemenata u standradne rastvore.

“Prednosti koji se postizu direktnim analiziranjem &vrstih
uzoraka pomocu grafitne peéi osim sa climinisanjem
postupka rastvaranja uzorka, sastoje se¢ i u sniZenju granice
detekcije kao i upotreba veoma malih masa uzoraka. Pri
odredivanju bizmuta u gvozdu i ¢elicima direktno iz Evrstih
uzoraka obi¢no se uzima masa od 1-20 mg. Za elimini-
sanje uticaja prisutnih elemenata u uzorcima predlaze se
dodavanje odredenih masa &vrstih metala {36] ili izrada
kalibracionih dijagraina sa referentnim standardima Celika
[6].

Optimalni uslovi za rad sa grafitnom pedi u razli¢itim

-radovima su razliciti kako zbog posebnog nacina pripreme

uzoraka tako i od tipa instrumenata. Deo ovih parametara
pri odredivanju bizmuta prema razlicitim autorima, za

odredivanje iz rastvora i iz Cvrstih uzoraka, dati su u
tabeli 2.

Cink

Cink je odredivan elektrotermi¢kom AAS u &elicima
samo direktnim analiziranjem &vrstih uzoraka u grafitnoj
peci [34, 37]. Primenjena je temperatura atomizacije od
2400°C za vreme od 7 s uz prethodno Zarenje uzorka na
600°C u trajanju od 20 s. Detekciona granica koju su
postigli Lundberg i Frech [34] iznosi 10 pg/g. Takada i
Hirokawa [37] konstatovali su da se prilikom odredivanja
cinka u Celicima dobijaju 2 pika od kojih se prvi javlja
kao rezultat prisustva cinka u granitnim zrnima 1 na
povidini uzoraka Celika, dok se drugi javlja kao rezultat
zastupljenosti cinka u kristalnoj redetci ¢elika.

Fosfor

Prve publikacije o primeni ETAAS za odredivanje for-
sfora u &elicima pojavljuju se tek zadnjih godina {38, 39].
Welz 1 saradnici [38] interferencije od strane prisutnog
gvozda eliminifu korid¢enjem Zeeman-ovog korektora i
dodavanjem lantana (0,2%). Ovim postupkom moZe se
odredivati sadrzaj fosfora do 0,002%. McCarty 1 saradnici

[39] umesto grafitne, koriste ZrC-cevi za pe¢ dok modifi- ’
kaciju matriksa takode vrfe dodavanjem lantana.

Galijum

Sauer i Hitsche [40] odreduju galijum u elicima pomocu
ETAAS u granicama od 0,0002-0,005%. Rastvaranje se
vréi sa H,SO,. Relativna standardna devijacija za ovo
koncentraciono podrudje kreée se od 1,8~7,1%.

Hrom

Za odredivanje hroma u ¢elicima predlaZe se rastvaranje
uzorka u autoklavu i dodavanje zlata kao unutrasnji stan-
dard [20]. Detekciona granica iznosi 0,3 ug Crig.

Iterbijum

Chen i saradnici [41] direktno odreduju iterbijum iz
rastvora gvozda doiiveni rastvaranjera sa FICl i HNO;.
Kalibracjoni dijagram je linearan u granicama od 1,0—18
ng Yb. Donja detekciona granica iznosi 0,2 ug/g. SuSenje
uzorka se vidi na temperaturi od 120°C, vreme suienja
20 s, temperatura zarenja 1000°C, vreme Zarenja 20 s,
temperatura atomizacije 2770°C za vreme od 12 s.

{trijum

1978. godine L’vov i Pelieva [42] primenjujuéi grafitau
pe¢ sa tantalovom folijoin povedavaju osetljivost odrediva-
nja elemenata pomoé¢u ETAAS za 10—100 puta u pore-
denju sa obi¢nim grafitnim peéima. Ovom tehnikom je
bilo omoguéeno vrienje odredivapja i elemenata sa
manjom osetljivoséu. Sledece godine isti autori publiciraju
rad o odredivanju itiiuma pomoéu ove tehnike {43].
Odredivanje se vrdi na rezonantnoj linijt Y od 420,2 nm.
Uzorak se rastvara sa HC! | HNO;. Ispitivan je ztica]
prisustva Fe, Ni i Cr na apsorpciju Y. Eliminacija ovih
uticaja se vrii stepenastim zagrevanjem pecl: predgrevanje
na 1000°C (10 s), zarenje na 2000°C (15 s) i atomizacija
na 2500°C (10 s).

Kadmijum

Postoje nekoliko publikacija o odredivanju kadmijuma
nakon rastvaranja uzoraka ¢elika kiselinama (18, 20, 24,
34]. Plotnikova i saradnici [24] predvidaju i ekstrakciju
kadmijuma sa MIBX zajedno sa Sb, Pb i Bi. § druge
strane, Langmyhr i saradnici [44] { Lundberg 1 Frech [34]

Tabela 2. Optimalni instrumentaini parametri za odredivanje bizmuta pomoéu grafitne peéi prema razli€itim publikacijama

Publikacije

Parametar

Za rastvore

Za &vrsie uzorke

(20] [20] 2] (18] (24) 33]. ¢} {34] (36] (23]
Temperatura su$enja, °C 100 100 150 = 100 100 = - 100 100
Vreme susenja, s 60 60 20 - 60 20 - - 25 40
Temperatura 7arenja, °C 700 310 800 = 350 800 ~ 600 560 400
Vieme Zarenja, s 30 30 45 - 30 40 - 20 30 40
Temperatura atomizacije, °C 2400 2150 2200 2100 2590 1400 2200 2400 2000 2300
Vreme atomizacije, s 10 10 3 2 10 6 1 4
Granice detekeije, ug/g 0,05 0,135 0.1 1 0,01 0.5 0,04 0,02 - -~
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predvidaju direktnu atomizaciju &vrstih uzoraka celika.
Optimalni uslovi za primenu grafitne pedi za odredivanje
kadmijuma prema navedenim publikacijama dati su u
tabeli 3.

Tabela 3. Optimalni parametri za rad sa grafitnom peéi za odre-
divanje kadmijuma

Parametar [20] 24] [18] [34]
Temp‘i’,{atura susenja, °C 100 100 - -
Vreme susenja, s 60 60 - -
Temperatura zarenja, °C 350 550 = 600
Vreme Zarenja, § 30 30 - 20
Temperatura atomizacije, °C 2040 2040 2100 1700
Vreme atomizacije, s 8 10 1 6

Kalaj

U svim radovima o primeni ETAAS za odredivanje
kalaja predlaZze se analiza iz rastvora dobiven rastvaranjem
sa HCl1 HNO; [14, 17, 18, 21, 45], osim u radu Karyakin-a
1 saradnika [23] koji predlaZu prevodenje uzorka &elika
‘u koloidni sistem i kao takav unositi u grafitnu pec.
Interferencije od strane prisutnog Fe kompenziraju se
time $to se kalibracija vréi dodavanjem Fe u standardnim
rastvorima [45] il sa samim referentnim standardima [14].
Primenjivane su visoke temperature atomizacije od 2500°C
(18], 2600°C [17, 21} ili 3000°C [14]. U svim radovima
odredivanje se vrsi na rezonantnoj liniji Sn od 224,6 nm.

Kalcijum

Fu i saradnici [31] i Alvaro i saradnici [46] predlazu
direktno odredivanje kalcijuma u rastvorima dobiveni ras-
tvaranjem uzoraka Celika sa HNO; [31] ili sa HNOs, HCI
i HF [46]. Na ovaj natin mogude je odredivanje kalcijuma
u granicama od 1—40 ug/g.

Kobalt

Kobayashi i saradnici [21] rastvaranje uzoraka Celika
za odredivanje kobalta vr$e kiselinama u autoklavu. Pri-
likom odredivanja dodaje se zlato kao unutradnji standard.
Detekciona granica je 0,3 wg/g.

Mangan

Takada i Hirokawa [28] primenjujuéi direktnu atomiza-
ciju ¢vrstih uzoraka celika u grafitnoj pedi, vrse odrediva-
nje mikrokoli¢éina mangana (zajedno sa Cu, Ag i Pb).

Utvrdeno je da je' potrebna temperatura atomizacije od
2080°C. Granica detekcije odredivanja mangana ovom
metodom je 0,4 ng Mn.

Molibden

Tominaga i Umezaki [47] su istraZivali uticaj veéih

“koncentracija gvozda na apsorpciju molibdena pri njego-

vom odredivanju pomoéu ETAAS. Prisustvo gvoida
dovodi do velikog smanjenja apsorbance Mo. Ponovo
povecanje apsorbance postize se dodavanjem askorbinske
kiseline u rastvor.

Mikal

Opisanom metodom rastvaranja uzoraka Zelika i legura,
Vinogradov i saradnici [18] vrSe odredivanje i nikla iz
istog rastvora pomoéu ETAAS. Temperatura atomizacije
je 2500°C a vreme iznosi 3 s. Kobayashi i saradnici [21]
rastvaraju uzorak u autoklavu i postizu granicu detekcije
nikla od 0,3 ugl/g.

Olovo

Postoji veliki broj radova o odredivanju olova u gvozdu
i Celiku pomocu ETAAS, i to kako iz rastvora [4, 18,
20, 24, 45, 48-52] tako i analiziranjem &vrstih uzoraka
{7, 23, 28, 36, 37, 53, 54]. Pri odredivanju olova iz
rastvora, interferencija matriksa se kompenzira na razli¢ite
natine: dodavanjem gvozda u rastvoru standarda [4], doda-
vanjem Ca [52], vr8enjem kalibracija sa referentnim stan-
dardima [45, 53, 54] ili ekstrakcijom sa MIBK [24]. Ove
interferencije pri odredivanju olova direktno iz &vrstih
uzoraka uglavnom. se kompenziraju kalibracijom sa refe-
rentnim uzorcima Celika. Temperaturni i drugt uslovi koji
se primenjuju pri odredivanju olova pomoc¢u grafitne peci
u razliCitim publikacijama su ili razliéiti 111 sli¢ni. u Tabeli
4 dati su ovi parametri primenjeni kod razli¢itih autora.

Selen

Welcher i saradnici [2] jo§ 1974. godine publiciraju rad
0 odredivanju selena u visokotemperaturnim legurama
direktno iz rastvora. Temperatura zarenja je 1000°C, dok
se atomizacija vr§i na 2400°C za vreme od S s.

Sheybal i Glenc [55] odreduju selen u transformatorskim
elicima pomoéu ETAAS sa sadrzajem selena od 0,0008—
—0,02%. Prisustvo nikla u rastvoru sa koncentracijom od
0,2 mg-cm™ eliminife gubitak selena za vreme Zarenja
uzorka u grafitnoj pedi.

Tabela 4. Optimalni instrumentalni parametri pri odredivanje olova pomoéu grafitne peti prema razlicitim autorima

Publikacije

Parametar Zarastvore Za Evrste uzorke

[13] [20] [24] [48] (49] (23] [36] (54] [55]
Temperatura sudenja, °C ~ 100 100 80 70 110 100 ] 1‘0 110
Vreme suienja. s =" 60 60 15 20 40 25 35 25
Temperatura zarenja, °C - 600 550 625 670 500 560 660 560
Vreme zarenja. s - 30 30 50 50 40 30 50 20
Temperatura atomizacije, °C 2100 2150 2040 1130 2050 2100 2100 1600 1800
Vreme atomizacije, s 2 8 10 5 4 ) 6 6 7
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Silicijum

McCarty i saradnici [39] vi§e odredivanje siliciiuma u
Celicima primenjujuéi ZrC cev u peéima za atomizaciju
uzoraka. Modifikacija matriksa vrdi se dodavaniem lantana
u rastvoru. Kalibracija se vrsi referentnim standardima

¢eiika sa sadrzajem silicijuma od 0,1—1%.

Srebro

Radovi o odredivanju srebra u gvozdu u <Zelicima
pomoéu ETAAS odnose se samo na primenu direktnog
atomiziranja uzoraka [28, 34, 37]. Ovom metodom moguce
je odredivanje srebra do 0,05 ug/g. Interferencije koje se
javljaju kao rezultat prisustva gvozda i drugih elemenata
kompenziraju se time $to se kalibracija vri sa referentnim
standardima Celika. S druge strane, Lundberg i Frech [34]
kalibraciju vre rastvorima standardnih &elika kojima
dodaju poznate koli¢ine srebra. Primenjena temperatura
atomizacije je 2400°C a vreme atomizacije iznosi 3 s.

ATaIi_jum

Welcher i saradnici [2] prvi primenjuju grafitnu peé za
odredivanje talijuma u celicima. Utvrdili su da je opti-
malna temperatura Zarenja uzorka 500°C a atomizacije
2000°C. Ispitivali su i uticaj matriksa i konstatovali da
matriks smanjuje apsorpciju talijuma za oko 20%. Zato
predlazu da se kalibracija vréi standardima sli¢nog sastava
kao 1 sami uzorci.

I Vinogradov i saradnici {18] analiziraju talijum u meta-
lurSkim legurama. Uzorak se prvo rastvara sa HCI, a
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zatim unosi u grafitnu peé. Temperatura atomizacije koju
su primenili je 2100°C.

Telur

Qdredivanje telura primenom ETAAS prezentirano je
u istim radovima u kojima je odredivan i talijum (2, 18].
Welcher 1 saradnici {2] su odredili da je temperatura
atomizacije 2200°C a Vinogradov i saradnici [18] 2100°C.

Vanadijum

Del Monte i Luperi [25] publiciraju metodu za odrediva-
nje vanadijuma u Celicima i u livenom gvozdu primenom
ETAAS. Ispitivani su uticaju mineralnih kiselina, gvozda
i drugih-elemenata na apsorpciju vanadijuma. Granica
detekcije je 4 ug/g.
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