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Pregledni rad 

U radu je dat pregled primene bezpla mene, odnosilo elektrotermicke atomske apsorpcione spektrometriie za analiz u gvoi da i celika. ..... ~ . 

.... . ;".. . :'~ '.:'" ­

APPLICATION OF ATO MIC ABSO RPTION SPECTROMETRY TO THE ANALYSIS OF IRO N A,ND STEEL. IL Applicatio n 
of E lec tro th e rm al A tomi c Absorption Spec t rom e try , Theapplication of the electrotherm al atomic absorption spectrom etry ill the ana lys is 
of iron and steel has been reviewed, 

Ato rnska apsorpciona spektromet rija koja koristielek­
tro ter rnicku atom izaciju , odnosno grafi tnu pee, ima siroku 
primenu 1.1 odredivanju sa d rza ja elemenata zas tu pl je nih 1.1 
tragovima. Ova p rime na je 1.1 na jvecoj rneri kao rezultat 
znaca jnog povecanj a osetljiv os ti ove tehnike u odnosu na 
piamenu atomsku ap sorpcionu spektrornetriju (AAS) , O vo 
se postize time sto su pcci taka napravljene v.da "se i 
jednom veorna rnalom volurnenu isparavaju uzor ci iveorna 
brzo aro rnizuje ispi tivani elernenat. T ime se do bija visoka 
kon ceatracija gas ne faze elerncnat a koji seianalizir aju i 
d ute vremena zadrzava ju u zraku sve tlos ti , Ovim se dob ija 
daleko bo lja osetl jivost kao i niza granica derekcije 1.1 

odnosu na plamenu AAS , Druga zn acajna prednost ove 
tehnike je veoma mala rnasa uzoraka koji se analizira 
kao i mogucno st direktne anali ze cvrstih uzorak a. " 

Mcdu tim, prj radu sa elektrote.rrnicko rn atomskom 
apso rpcionom spektrometrijom (ETAAS) pojavljujuse i 
odrecl eni p rob lemi a kojima treba uvek vod iti racuna . To 
je , pi e sveg a , smanjenje osctlj ivosti zbog formiranja kar­
bid a sa ugljenikorn, nizi stepen a tornizacije , smanjen je 
atornizacije zbog pc netracije uzorka u grafitu, re lativno 
veca bac kground ernisija od grafi ta ili povrsine ugljenika, 
gubi tak uzorka difllzijom preko zidova atomizera , uticaj 
malriksa i elL Zbog svega ovoga , bitno je da se svi Qvi 
mogue i prob lemi razmotre pri svakom odredivan ju , 

lako s1.1 osnovni pr incipi ETAAS dati od strane L'vov a 
jos 1961 godi ne [1], njena primena je o tpocela tek kasnijih 
sezcl cse tih i po celko m sedamclesetih godina nakon ,. uvo­
denj a komcrcij alni h inst rumenat a , 

Prime na ETAAS za ana lizu gvazda i celika je velika , 
Pr imenjuje se za odredivanjc velikog broja eleme nata 1.1 

a vim malerij alima , posebno za elemente sa veama niski m 
konce ntracijama , Prve pllblikacije 0 prim eni ETAAS za 
ana lizu gvozua j ceJika prez cntirane su 1974, godine' i to 
ad stran e vise autora , Welcher i saradnici [2], Frech [3], 
Shaw i Ottaway [4J i Atsuya i Sigiura [5J , Svi ovi radovi­
trctir<.1 ju ad redi vanje pojedinih elem enata 1.1 gvozdu i cel ikli . , 

Doc. elrTr<1 ice Stafilov, Pr irodno-maternaticki faku ltet , Unjver ­
zite t "Kiril i ~ilet odi j« , 91000 Skopje 
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nakon njihovog rastvaranja. Neste kasnije , pojavljuju se 
i publikacije 1.1 koji ma se pre zentira mogucnost dire ktnog 
analiziranja cvrst ih uzora ka gvozda i ce lik a pomocu 
ETAAS [6, 7], 

U svirn ovim, a i kasn ijirn publikacijarna posvecuje se 
pa znja , pre svega , inrcrferenciji rnatriksa na odredivanju 
pojed inih elemenata , njihovoj eliminaciji , kao i odrect iva­
nju uslova za izvodenje analize (temperatur a i vrerne 
susenja, zarenja i atomizacije , protok neutra lnog gasa i 
drugo) . U rado vima koji tretiraj u unosenj e prethodno 
rast voreuih uzora ka 1.1 grafitn u pee, posebno se tretira 

' probie rn rastva ranj a uzo ru ka i eve ntua lni postupci ko nce n­
trisanj a i scparacije ispirivanih elernenata (ekstrakcije i 
drugo) , 

Alu min ijum 

U 1974 , godini poja vljuje se p rva publikacija 0 od rcd iva­
nju aluminijuma 1.1 celicirna pornocu ETA AS uz kor iscenje 
gra fitne peci kao atom ize ra . To je rad Atsuya -e i Sigiura-e 
[S] II kojern jc op isana meto da koja omo gucava cdrediva ­
nje alurninijuma II celicirna do 0,001% , Da bi se elim inisao 
utica ] gvozd a, vrsi se njegova ekstr akcija pom oeu me tili­
ZObUli l ketona (M IB K) , Alum inijum se nakoD toga ana ­
lizira Ll vodenom sloju , P rimcnj uju se s!edeCi uslovi rada 
na grafitnoj peei: vremc susenja 20'-50 s, temperatur a 
sLlsenja 95°C, vreme zareDJa 90 $, temperatura zarenja 
1000°C , vrern e atomiz2cije 20 s i tempe ratura atomizacij e 
2400°C. Sha o [8] vrsi takode c! irekt no oclredivanj e a l1.1 mi­
nijuma 1.1 rastv oru celika, s lim sto kor isti Mg(NO,)2 kao 
matriks modifikator. Temperatura zarcnja je 1500°C a 
atomizacije 2600 °C. 

Shao i Ottaway [9J odreduju rastvorlji v i neraslvorlj iv 
alllminijllm 1.1 celicima i to prVl u granicama od 
0 ,002 - 0 ,0 1% a drug i od 0,00 05- 0 ,005%, Nak a IJ ras tva­
ranja celika azotnom kiseli nolTI, neras tvorlj ivi ost ata k se 
topi i ras(vara , Prisustvo azo tne kiseline i zarenj e lIzork a 
na 1600 c C omogu eava eliminisanje pozad inske (back­
ground) apsor pcije , Kozus nikova [10] odreetuje samo ra s­
rvor !jivi Jlum irl ijllm uce licima , Od rcdllje se dir ek tno iz 
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rastvora celika do biven im rastvaranjern sarno azotnom 
kisel inom. Na ovak av na cin moze da se odreduje sad rzaj 
ras tvorljivog alum inijuma ispod 0,002%. S druge strane , 
Zayukova i Par azina [11] odreduju samo me taini alum inij 
u celicirna u granicama od 0 ,01-0,12% . 

Za selek tivno ras tvaranje met alncg aluminijum a vrsi se 
njegovo bromiranje u etil -, bu til- iii amilacetatu . 

Modifikuj uci metodu Jenkins-a i Jo nes-a [12] za ekstr ak­
ciono-atomsko apsorpcio no odredivanj e alumin ijuma u 
cclicim a , Cobb i saradnici [13] je primenj uju za od rediva­
nje aluminiju ma pornocu gra fitne peci . Ova metoda orno­
gucava odredivanj e aluminijuma u celicirna od 
0,0002-0 ,010% . 

Antimo n 

Sredinom sed amdesetih godina publikovano je neko liko 
radova za odrecl ivanje an timon a pomocu ETAAS [3, 14 , 
1 5]. Frech [3] je, koristeci gra fitnu pee tipa Massman, 
us tvrd io da se antimon rnoze analizira ti do .koncentracije 
ad 0,7 ~lglg . O n je ispiti vao utica] rnatriksa i ustanovio . 
je da Cu , Co, Mn, Ti i Sn ne uticu na analizu dok uticaj 
k iselina (E e l, HN 0 3) , Fe i Ni mo ze da se elimin ira 
pove cavanjern tem perature a tomizacije . R atcliffe i sarad­
nici [14] pred lazu takode unosenj e u grafitnu pee rastvora 
dobivenog rastva ranjern ce lika sarno sa EN03 . Pri tome 
se postize granica detekcije od 1 flg/g , dok Barne tt i 
McLaughlin [15], koristeci slican postupak, postizu gra nicu 
dete kcije od 0,3 j..lg/g. 

Kasn ije , pojavljuju se los neko liko pub likaci ja 0 direk­
tnom odredivanju antimona uz pornoc grafitn e peci iz 
rastvora do biven ih rast varanjem celika sarno kiselinarna 
[16-20] . Rastvaranje se obicno vrsi sa H CI i HN0 3 [17,18] 
iii sa HN0 3 i H2S0~ [16, 17]. Temperatura atomi zacije 
se krece izmedu 2300-2400°C a vreme atornizacij e je od 
3-10 s. Kozisnikova i Ko larova [16] i Gravlewska i Glenc 
(19] su vrs ili ispirivan ja u t icaja drugih eJemenata prisutn ih 
u ras tvoru. Ut vrdeno je da prisu stvo gvozda najvise u tice 
ria ap so rpciju antimona , a zatim n ikal , hrom i aluminijum, 
ako su pri su tni u rastvoru u koncen traci jama vecim od 5 
rng drn S dr uge strane, Kobayashi i saradni ci [21] rastva ­t ' . 

raju uzorak celika kiselinama u au toklavu i koriste zlato 
kao un utrasnji standard . 

Aziz-Alrahman i He adridge [22] odredu je antimo n u 
gvozdu i celiku dire ktnim unosenjern cvrsicg uzorka u 
grafitnu pee . Na ova j nacin se moze odredivat i sad rzaj 
antimona u od 0,5 do 350 ~l g/g. Mas a LlZork a koji se 
ciirektno analizira je od 1-20 mg. Granica de tekcije je 
0,12 ~tg!g . Kary akin i saradn ici [23) pr evode uzo rak celika 
u koloidni sistem i od reduju ant imon (pored Pb, Sn i Bi) 
direktno po mocu ET AAS (tempera tur a zare nja 500°C, 
a tomizacijc 2300 °C, vreme atomiz acije 4 s) unoseci 1I 

grafi tnu pee mas u od 1 mg. 

Da bi se smanjila granica de tekcije od redivanj a anti ­
mona u celicim a , Plo tnik ova i saradnici [24] pred lazu 
njcgovu ekslrakciju zajed no sa Bi , Cd i Pb . Ekstrakcija 
se vrsi sa MIBK iz rastvor a koji sad rzi NH.I i H:!SO•. 
Nakon eks trakcije, ekstrakt se uparava a suvi ostatak 
rastvara sa HN03 . Temperatura atomizacije primenjena 
u ovom radu je 2400° C a temperatura zarenja 550"C. 
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Arsen 

Ratcl iffe i sar adn ici [14] su pub licirali podatke za od re­
divanje arsen a u celicima pornocu ET AAS. Odr eduj e se 
direktno iz rasrvor a dobivenih ras tvaran jc m uzoraka celika 
sa HN03 • Kasn ije , i drugi autori pr imenjuju odredivaoje 
ars en a direktno iz rastvora , pr i cernu su dobi vene slicne 
vrednosti ose tljivosti i granica detekcije [15, 19, 21,25]. 
Optimalni uslovi za odredivanje arsena pornocu gra fitne 
peci iz rada Normana i saradnika [17] dati su u tabeli 1. 

Tabe la 1.	 Optimalni uslovi odredivanja As pomocu grafitne pei:i 
prema [15] 

Temperatura susenja JOO°C
 
Temperatura za re nja 900°C
 
Vreme zarenja 205
 

Temperatura atomizacije 2500°C
 
Vreme atomizacije	 lOs 

Bakar 

Izucavajuci efek te uticaja prisustva kiselina i gvozda na 
odredivanje bakra p orn ocu E T A AS, Atsuya i saradnici 
[26] su utvrdili gra nice do ko jih prisustvo ovihkompone­
nata ne ut ice na anal izu bak ra . I Hara [27] pred laze 
dire ktno odred ivanje bak ra iz ras tvora celika do biveno g 
rastvaranjem u au tokJavu sa H Cl i HF. 

Takad a i H irokawa (28] predlazu metodu za direktno 
odredivanje bak ra (zajedno sa Mn, Ag i Pb) u celicirna 
dire ktnim unosenjern cvrsti h uzo raka u grafitnu pee . Opti­
rnalna tem peratur a atomizacije je 2080°C, dok je detek­
ciona gran ica 0,1 ng Cu . 

Ba rijum 

Zh ukova u dva svoj a rada [29, 30] pr ezentira postupak 
za odredivanje bar ijum a pornocu ETAAS . U tvrdeno je 
da prisustvo gvozda utice na tacnost analize . Zato se Fe 
ekstrahira pornocu MU3K iIi amilacetatom. Barijum se 
dalj e ko ncentrira iz vodene faze pornocu jon skog izmenji­
vaca KI-2 x 8, u amonijacnorn obliku iz rastvora . koji 
sa drze dime tiltriamin pe nt aaceta t. Granica de tekcije bar i­
juma ovom me todom iznosi 5 ~tg/ g. Utv rderii su j opti rnalni 
instr umentalni usJovi pri rad u sa gra fitnorn peci, tempera­
tur a susenja je lOO °C, zarenj a 1600°C a arornizacije je 
2700°C . Vreme za svaki step en iznosi 15 s. 

S druge strane , Fu i saradnici [31] i Kozusnikova [32] 
prcdlazu direktno odredivanje barijuma u rast vorima 
eelika dob ivenih rastvaranjem sa HN0 3. Ut vrdeno j e [32] 
da prisu stvo aluminijuma « 2%) i kalcijuma «0,1%) 
oe ut ice na odredivanje i cia je optimalna temperatura '. 
zarenja 430°C a ato mizacije 2820 °C sa vremenom atomi­
zacije 6 s. 

Bizmu t 

Postoji veJiki broj publikacija 0 odre divanj u bizmuta u 
gvozd u i celicima primenom ETAAS. U jedoi ma se pred­
laze odredivanje nakon rastvaranj a uzoraka [2, 18, 20, 
24, 33] a u dru gima se odredivanje vrsi dire ktnim uyod 
enjem evrstih uzoraka u graf itIlu pee [6, 22, 23, 34-37]. 
Rastvaranje uzoraka se vrsi razlieit im smdama kiselina: 
sa HN 0 3 i HF [2], HCl i HN0 3 [20, 24, 33] ili sa Hel 
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i vinskom kiselinom [18]. Zbog povecavanje ose tljivost i i 
eliminisanje rnatriks efekata, Plotnikova i saradnici [24] 
predlazu ekstr akciju Bi zaj eelno sa Sb, Pb i Cd sa MIBK, 
zatim uparivanj e ekstrakta i rastvaranj e suvog ost atka sa 
HCI. Frech [33] je detaljno ispitivao ut icaj prisutnih ele­
m e nat a u rastvoru i utvrdio je njihov ut icaj na povecanj e 
,(C r , Ni) ili na smanjenje apsorpcije bizmut a (Fe, Mn). 
Zbog toga on predlaze do dava nje odredcn ih rnasa ovih 
~emenata u stand radne rastvore. 
"Pred nost i koji se postizu direktnim anaii ziranj ern cvrst ih 

uzoraka pornocu grafitne peci osirn sa eliminisanjern 
postupka rast varanja uzor ka, sastoje se i U s nize nju granice 
detekcije kao i upotreb a veo rna rnalih masa uzoraka . Pri 
odredivanju bizrnuta u gvozdu i ce licirna dire ktno iz cvrsti h 
uzoraka obicno se uzirna rnasa od 1- 20 mg. Za elirnini­
sa nje u ticaja p risu tn ih e leme nat a u uzo rcim a p red lazc se 
dcdavanje odred enih masa cvrst ih met ala [36] iIi izrad a 
kalibracionih dijagrar na sa referentnirn sta ndard ima celika 
[6] 

Optimalni uslovi za rad sa grafi tnorn pcci u raz licitirn 
ra elovim a su razliciti kako zbog posebnog nacina pripreme 
uzoraka tako i oel tipa instrurnenata. De o ovih parametara 
pri odredi vanju bizmuta prerna razlicitim autorirna, za 
odrectivanje iz rastvora i iz cvrstih uzoraka, da ti su u 
tabeli 2 . 

Cink 

Cink je odredivan elektrot errnickorn AAS u celicirna 
sarno direktni m analiziranjem cvrs tih uzoraka u grafitnoj 
peci [34, 37]. Prirnenjcna .ie tempera tura a tomizacije od 
2400°C za vrerne od 7 s uz pre tho dno zare nje uzorka na 
600°C u trajanju od 20 s. Det ekciona granica koju su 
postigli Lundberg i Fr ech [34J iznosi 10 flg/g. Takada i 
Hirokawa [37] kon statovaJi su da se prilikorn od redivanja 
cink a u ce licirna elobijaju 2 pika od ko jih se pr vi javlja 
kao rezultat prisustva cillka u granicnim zrni ma i na 
povrSini uzoraka ce1ika , dok se elrugi javlja kao rezult at 
zastupljenost i cinka u kristallloj rd e tci celika. 

Fosfor 

Prve publikacij e 0 prime ni ETAAS za odredivanje [or ­
sfora u ce lici'ma poj avlj lljll se te k zad njih godina [38, 39J. 
Welz i sa radnici [38] interfere ncije od strane prisut nog 
gvoz da eliminisu kori seen jem Zeem an-ovog korekt or a i 
dodavanj em lan tana (0,2%). Ovim postlIp kom moie se 
oelrecliva ti sa driaj fosfora do 0,002% . McCarty i sa rad nici 

[39] urnesto grafitne , koriste ZrC-cevi za pee el ok rnodifi- . 
kaciju rnat riksa takode vrse dodavanjem lantana. 

C alijum 

Sauer i Hitsche [40J odreduju gaiijum u celicima porriocu 
ETAAS u granicarna od 0,0002 -0 ,005% . Ra stvaranj e se 
vrsi sa H2S0 4 . Relativna standa rd na devij acija za ovo 
ko ncen traciono podrucje kr ece se oel 1,8 -7,1 %. 

Hrorn 

Za odredivanje hrorna u cel icirna prcdlaze se rast varanje 
uzorka u au tok lavu i doda vanje zlata kao unutra snj i sta n­
dard [20]. D etekcion a gran ica iznos i 0,3 f-lg Cr/g . 

I t erbij um 

Chen i saradn ic i [41J d irekt no od redu ju iterb iju m iz 
rastv o ra gvozda do c ivc ni ras tvaranj e rn sa Bet i HN03· 

Kalibracioni dijagram je line aran u granicama od 1,0- 18 
ng Yb . Donj a detekcioria gra nica iznosi 0 ,2 ~g/g . Susenje 
uzorka se vrsi na tern per at ur i od 120°C, vrerne susenja 
20 s , tempera tura zare nja JOOO°C, vre me iarenja 20 s, 
te mperatura ai omizacije 2770 °C za vr e rn e od 12 s . 

I triju rn 

1978. godine L'vov i Pelieva [42] primenjujuci grafitnu 
pee sa tantalovom folijom po vecavaju ose tljivost odrcdi va ­
nja elern enata pornocu ETAAS za 10-100 put a u pore­
denju sa obicnim grafitnim pecim a O vom tehnikom je 
bilo orncguceno vrs e n je oelredivanj a i eleme na ta sa 
rnanjorn osetljivoscu. Sledece goc!ine isti autori pu bliciraju 
rad 0 odredivanju it ri j .nn a porn ocu ove teh nike [4 3]. 
Odredivanje se vrsi na rezonantnoj liniji Y od 420,2 nm . 
Uzorak se rastvara sa H C! i HN03. Ispiti van je zticaj 
prisustva Fe, Ni i Cr na apsorpcij u Y . Elimil\a cija ovih 
uticaja se vrsi stepenastim zagrevan jem peb: predg revanj e 
na 1000° C (10 s), zare nje 1\3 2000°C (15 s) i ato rnizacija 
na 2500° C (10 s) 

Kadmijnnl 

Post oje nekoliko publi kacija 0 odredivanju kad mijum a 
nakol1 Tas tvaranja uzorak a cclika kiscliIJama. [1 8, 20, 24 , 
34J. Plot l\ikova i sar adnici [241 predvietaju i ekstrakciju 
kad mijuma sa MIBK zajed no sa Sb, Pb i Bi. S dr uge 
str ane , Langm yhr i sarad nici [44] i Lundb erg i Frech [34] 

Tabela 2. Opt'maln; inslrumentalni par:lJnetri za odredivanjc hizmuta pomofu grafillle pefi prema rnlicitim publikacijalll3 

Publ i ka c ij e 

Paran1etar Za rastvore Za CVl'stc uzorke 

[20J [20] [2] [i8J [24J [33J . [6] [3..1] [36J [23] 

Temperatura susenja, °C 
Vreme susenja, s 
Temperatura :zare nja, °C 
Vrerne zarenja , s 
Temperatur e atomizacije, °C 
Vrerne iltornizacije , 5 

Gr?lnice dctekcijel ~t g/ g 

100 
60 

700 
30 

2400 
10 

0,05 

100 
60 

810 
30 

2150 
10 

0,15 

ISO 
20 

sao 
45 

2200 
5 

0,1 

2100 
2 

100 
60 

350 
30 

2590 
10 

O,Ol 

JOO 
20 

81)0 
40 

1400 

0,5 

2200 

0,04 

600 
20 

24 00 
6 

Om 

100 
25 

560 
30 

2000 
1 

100 
40 

400 
40 

2300 
4 
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predvi daju .direktnu atomizaciju cvrstih uzo ra ka celika . 
Op timaln i uslovi za prime nu grafitne peci za odredivan je 
kadrnijuma prerna navedenim pub likac ijama da tisu \l 

tabeli 3. 

Tabela 3.	 Optim alni parametri za rad sa grafitn orn peci za odre­
divanje kad mijuma 

Parametar [20J [24 J [18] [34J 

Temp'q atllra suse nja , °C 
Vre rne susenja , S 

Temperatura zaren ja, °C 
Vreme zar en ja , S 

Temperatura ato mizacije , °C 
Vreme atomizacije, S 

100 
60 

350 
30 

2040 
8 

100 
60 

550 
30 

2040 
10 

2100 
1 

600 
20 

1700 
6 

Kalaj 

U svim radovim a 0 primeni ETAAS za odredivanje 
kalaj a pred laze se anal iza iz rastvora dob iven rastvaranjern 
sa HCl i H NO; [14, 17 , 18, 21, 45],osim u radu Kary akin-a 
j saradnika .[23] koji pre dlazu prevodenje uzork a celika 
u kolo idni sistern i kao taka v unositi u grafitnu pee. 
In terferencije od strane pr isutnog Fe ko rnpenziraju se 
time s to se k alibracija vrsi do davanjem Fe u stan dardnim 
rast vorima [45] iii sa samim referentnim st andardima [14]. 
Pr irnenjivane su visoke temperature ato mizacije od 2500 °C 
[18], 2600°C [17 , 21) iii 3000°C [14]. U svirn radovima 
od red ivanje se vrsi na rezonantnoj liniji Sn od 224 ,6 nm. 

Kalcijum 

Fu i saradn ici (31) i Alvaro i saradnici [46) predla zu 
direktno odrectivanje ka lciju ma u r astvo ri rna dob iveni ras ­
tvaranjern uzora ka celika sa HN 0 3 [31] iii sa HN03, H C! 
i HF [46]. Na ova j nacin mog uce je odred ivan je kalcijuma 
u granicarna od 1- 40 ug/g. 

Kobalt 

Kobayashi i saradn ici [21] rastvara nje uzorak a celi ka 
za odredivanje ko balta vrse kiselinama u autoklavu . Pri ­
likom odredivanja dod aje se zlato kao unutrasnji standard . 
D etekciona granica je 0,3 ftg/g. 

Mangan 

Taka da i H irokawa (28) primenjujuci direktn u ato miza­
ciju cvrs tih uz orak a ce lika u grafitno j peci, vrse odrediva­
nje rnikroko licina mangana (zajedno sa Cu, Ag i Pb) . 

Ut vrdeno je da je potrebna temperatura atomizacije cd 
2080 °C. Granica de tekcije odredivanja mangana ovorn 
metodom je 0,4 ng Mn. 

Molibden 

Tom inaga i Umezak i (47) su ist razivali uticaj vecih 
. koncen tracija gvozda na apsorpciju molibde na pr i njego­
vorn odredivan ju pornocu ET A AS. Prisust vo gvozda 
dov od i do ve likog smanjenja apsorba nce Mo. Po novo 
po ve canj e apsorba nce pos tize se doda van je rn asko rbinsk e 
kise line u rastvor . 

Nika l 

Opisan om metod om rastvara nja uzoraka celika i legura , 
Vinogradov i saradnici [18] vrs e odredivanje i nikl a iz 

istog rastvora pornocu ETAAS. T empera tura atomizacije 
je 2500 °C a vrem e iznosi 3 S . Kobayashi i sa radnici [21] 
rastvaraju uzorak u autokJavu i postizu gra nicu de tekcije 
nikJa od 0,3 ~tg/g . 

O lov o 

Postoj i veliki bro j radova 0 odrectivanju olova u gvozdu 
i cel iku pornocu ET AA S, i to kako iz rast vora [4, 18, 
20 , 24, 45 , 48-52) tako i analiziran jern cvrstih uzoraka 
[7, 23 , 28 , 36, 37 , 53, 54). Pri odred ivanju olova iz 
rastvora , inte rfe re ncija ma triksa se kompenzira na razlicite 
nacine: dodavanjem gvozda u rast voru standard a [4], dod a­
vanjern Ca [52], vrsenje rn kalibra cija sa refe rentnim stan ­
da rd irna [45, 53, 54) ili ekstrakcijom sa MIB K (24). O ve 
interfer encije prj odredivanj u olova direktno iz cvrstih 
uzoraka uglavno rn se ko rnpenzira ju ka libracijorn sa re fe­
ren tnim uzorcirna celika , Te mpera turn i i drugi uslovi koj i 
se p rimenjuju pri odredivanju olova porn ocu grafitne peci 
1I razlicitirn publikacijama $U iii razliciti ili slicni . u Tabeli 
4 dati su ovi pa rametri primenjeni kod razlicit ih autora. 

Selen 

Welche r i saradnici [2] jos 1974. godine publ iciraju rad 
o odredivanju se lena u visok otempe ra turn im legura ma 
dir ektno iz rastvora. Temper at ura zar enj a je lOOO°C, dok 
se a torn izac ija vrs i na 2400° C za vreme od 5 S. 

Sheybal j Glenc [55] odreduj u selen u transfo rrnator skirn 
celi cirna pornocu ETAAS sa sadrzajern selena od 0,0008 ­
- 0,02%. Pri sustvo nikla u rastvo ru sa konc entrac ijom od 
0,2 mg · cm>' elirninise gubitak se lena za vreme zarenja 
uzork a u gra fitnoj peci . 

,r ' 

r. 

I 
!
 

Ta bela 4. Opti malni instrurnenta lni pararnetri pri orlrcdivanje olova pomocu grafitne peel prema razlicitim au torim a 

Pararneta r 

Te mp era tu ra s use nja , °C 
Vreme susenja. s 

Temperatura 2arenja, DC 

Vrcme Z<lrenja. S 

Temperatura :1 tomizacije. °C 
Vreme aromiwcije .. s 

[13] 

2100 
2 

[20] 

100 

60 
600 
30 

:2150 
8 

Za rastvore 

[24 J 

100 

60 
550 
30 

2040 
10 

P ub l i k a ci j e 

[48] [49] [23] 

80 70 110 

15 20 40 
625 670 500 
50 50 40 

1150 2050 2100 
5 4 

Za cvrste uzo rke 

[36] [5 4] 

100 110 

25 35 
560 660 
30 50 

2100 1600 
6 6 

[55] 

110 

25 
560 
20 

1800 
7 
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S ilici jum 

McCarty i saracinici [39] vrse odredivanje sili ciiurna u 
ce lic im a pri menjujuci ZrC cev u pecima za a to rnizaciju 
uzoraka . Modifi kacija matriksa vrsi se doda van jern lantana 
u ras tvoru . Kali bra cija se vrsi refcren tnim standard irna 
cc.ika sa sadrzajern silicijuma od 0,1 -1 %. 

Srebro 

I 

'R aclovi 0 odredivanju sre br a u gvozdu u celicima 
pornocu ETAAS odnose se samo na pri mcnu direk tnog 
atorn iziranja uzor aka [28, 34, 37]. Ovom metodo m mcguce 
je odredivanje srebra do 0,05 ug/g. Interferencije koj e se 
javljaj u kao rezu Jtat prisustva gvozda i drugih elcrnenata 
kompenzira ju se time sto se kalibracija vrsi sa referentnirn 
standa rd ima celika . S c1ruge stra ne, Lundberg i Frec h [34] 
kalibraciju vrse rastvorima sta nda rdn ih celika Kojima 
dodaju poznate kolicine srebra, Primcnjena temperatura 

I atornizacije je 2400 °C a vrerne ato rnizacije iznosi 3 s. 
I 

i 
I -T a lij urn 

Welc her i sarad nici [2] prvi pr irnenjuju grafitn u pee za 
odredivanje talijum a u celicirna . Ut vrd ili su da je op ti­
maln a temperatura zarenja uzo rka 500°C a a tomizacije 
2000°C. lspi tivali su i u tica] rnat riksa i konstatovali da 
matri ks smanj uje apsorpciju ta lijuma za oko 20% . Zato 
pre dlazu da se kalibr acija vrsi standard ima sJicnog sasrava 
kao i sa mi uzorci . 

I Vin ogradov i saradn ici [18] anaJiziraju ta lij um u me ta ­
lurskirn legurama. U zor ak se prvo rastvara sa HCI, a 
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zat irn unosi II grafitnu pee . Temperatu ra atorn izacije koju 

su primenili je 2100°C. 

T elur 

Od redivanje telura primenom ETAAS prezenti rano je 
u istirn radovi rna u Kojima je od redivan i talijurn [2, 18]. 
Welcher i saradnici [2] su cdredili da je te mpera tura 
a tornizacije 2200°C a Vinogradov i saradnici [18] 2100 °C. 

Van adij um 

Del Monte i Lu peri (25] pub Jiciraj u meio du za od rectiva ­
nje van ad ijurna II celicirna i u Jivenom gvozd u pr imenom 
ETAAS. Ispitivani su uticaju mineralnih kiselina , gvozd a 
i drugi h elemenata na apsor pciju vanadijurna . Granica 
detekcije je 4 !J-g/g. 
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