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Kalsium og magniummelingar
med Atomic Absorption

Perkin-Elmer.

1, Undirbunirgur synis og standarda.

Adur en farid er ad mala, parf ad athuga, hvort takid sé { full-
komnu lagi'og tilbdid til notkunar. Jafnframt barf ad undirbia

syni og standarda. Standarda er best aé geyma i sterkum lausnum
og bynna ba sidan i hvert skipti, sem malt er. Heppilegur styrk-

leiki standarda svo peir verdi std8ugir nokkurn tima er:

100 ppm Mg | = 0,1658 gr/l af MgO

250 ppm catt = 0,6243 gr/1 af CaCO4

Sterkasta lausn af Ca*t, sem takid mzlir, er 7 ppm og s sterkasta
af_Mg-l'+ er 0,5 ppm. Standardar burfa bvi ad vera bynntir nidur i

bessi gildi og badan af lagri,

' Vié mzlingu 4 vatni og C-lausnum er batt Ut i 5% LajO3-lausn, til
bess ad losna vis &hrif SiO, og F og fleiri efna. Er ba batt ut i

1 ml fyrir hverja 5 ml synis. LapO3 barf aé bata Ut i standarda i

sému hlutféllum og { syni.

- 5% La203 er gert & eftirfarandi hatt:

¢

58.65 gr La,03 er bleytt i vatni
250 ml HC1l batt Ut {
bynnt { 1 liter.

"'1.1° Pynning syna

Eftirfarandi pynningar syna eru heppilegar i flestum tilfellum:

ca't Mgt
kalt vatn Spynnt 1/10
heitt vatn; \
Svartsengi - - - 1/250 1/25
Namafjall Sbynnt . ‘ Spynnt
Namafjall,vatn { gjam 1/25 1/25

Revkjanes 1/250 1/25
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Ca Mg
Hengill épynnt Spynnt
Reykir épynnt Spynnt
Arnessysla épynnt ébynnt
Kriguvik 1/10 Spynnt
Pingeyjarsysla 1/10 1/10
Borgarfjdérdur -~ 1/10
2. Skyringar & tékkum og malum
POWER - Takki til ad kveikja og sldkkva & takinu
IGNITE - Takki til a& tendra logann. Dessi takki virkar ekki

nema &ryggispinni fyrir brennara sé tengdur.

CURVATURE ONSET -  Takki notadur til aé rétta af efri enda a
boginni vinnukidrfu. Dessi takki er ekki virkur ef
MODE takkinn EMission er a.

CURVATURE MAGNITUDE - DPessi takki akvardar lengd pess hluta
vinnukiurfunnar, sem ekki er bein lina. Takkinn er
ekki virkur ef MODE takkinn EMission er A&.

EXPANSION ~ Dbessi takki er til ad stilla aflestur & styrk, eda

_til aé& penja it skalann. Annar hvor MODE takkinn
CONCentration eda EMission verda ad vera inn og bpaéd
verdur ad prysta & UNLOCK takkann svo bessi takki virki.

LAMP CURRENT - DPessi takki akvardar strauminn til lampans. Til

~ bess ad nota bennan takka parf aé stydja & LAMP takkann.
Aflesturinn, sem fast, er {1 milliamperum. L&tié lampann
aldrei fa meiri straum en maximum. (Ca og Mg lampi max
25 m A).

SIGNAL - Stddéurnar TCl til TC4 eru fyrir beinan uUtlestur. ,Noise"
truflun minnkar og timinn, sem pad tekur ad na jafnvagi,
eykst fra TC1 - TC4. 1 stddunum INT 3 og INT 10 tegrar
lestur, sem fast 4 5 og 12 sek. og frystir paer uns ny
meling er gerd. Stadan PEAK er notud til ad lesa af
gildi, sem ner hamarki, en er par stuttan tima (Notad
fyrir Grafit brennara).

GAIN -~ Dessi takki er til ad breyta spennu til "photomultiplier
detectors". MODE takkarnir ENERGY eda EMission verda aéd
vera inn til aé fersla GAIN takka hafi ahrif. Ef stillt
er ABSorbance eda CONCentration er takkinn ekki virkur,

pvi ba er sjalfvirkt ,Gain control" i sambandi.




MODE~takkar.

READ -~ Degar SIGNAL er & INT 3 , INT 10 eda PEAK er bessi t
takki notadur vid malingu.
CONC - Notad til aé lesa beint styrk efnis. Er ba EXPANSION
notad til aé stilla rétt gildi & standard.
ABS -~ til ad gera melingar a absorbance.
EMission - til aé gera emission malingar. EXPANSION er notad
til a6 stilla styrk. |
ENERGY - Meé bvi ad yta bessum takka inn er "gain control”
ekki virkt. Detta er gert til bess ad hagt sé ad stilla
a mestu orku fyrir viékomandi bylgjulengd.
CAMP -~ Me& bvi aé yta & bennan takka er hegt aé lesa strauminn
til lampans i mA.
A/Z - Meé bvi ad yta & bennan takka er melirinn (aflestur)
stilltur & ndll. D& skal draga upp eimad vatn. bDbetta
© er notad med CONC , ABS og EM
DATA LOGGER - Dessi takki kveikir & TR-1 teletypewriter (gkki notad)
UNLOCK - Dbegar ytt er a bennan takka er hagt ad nota EXPANSION-

I3

takka ef SIGNAL er stillt a INT 3 , INT 10 eda PEAK.

DECIMAL - 'DPessi takki &kvardar hvar komma skuli vera.

WAVELENGTH - teljari segir til um'bylgjulengdina a monochromator
i nanometrum.

COARSE ADJUST - til ad stilla gréflega & bylgjulengdina.

FINE ADJUST - til aé finstilla a bylgjulengdina.

SLIT - til aé stilla raufarvidd fyrir monochromator.

NORMAL - er yfirleitt notad fyrir loga.

ALT - er adallega notad fyrir grafitofn.

WAVELENGTH DRIVE - Dessi takki kveikir & sjdlfvirku skanni

yvfir bylgjulengdir.

FUEL - Takki til aé opna og loka fyrir gasflaéi.
Fuel Flowmeter - Malir til aé fylgjast med fla8i gassins.
FUEL FLOW - DPessi takki er til aé stilla fla8i gassins.
Oxidant flowmeter - malir til ad fylgjast med fladishrada
loftsins (eda hlaturgassins).
OXIDANT FLOW - Dessi takki er til ad stilla flaéi loftsins.
Oxidant selector valve - Takki til aé opna og loka fyrir loftstraum

til tazkisins og breyta yfir a hlaturgas.
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3. Mzling a Ca og Mg

10.

11.

12.

13.

14,

15.

16.

Athugid hvort réttur lampi er { takinu. Ef svo er ekki,

skiptid um lampa, en losié hann ekki Gr lampahaldaranum.

Athugié hvort gas sé tengt, kveikié & loftdalu, sknifid
frad krana & loftdzlu og setjié takid i samband.

Stillié LAMP CURRENT og GAIN & lagsta gildi (sndié rangsazlis)
Kveikid & tazkinu med pvi ad stydja & POWER-takkann.

Hreinsid brennara og hafié loftstraum 4 4 medan.

Hafié eima’ vatn undir innsogspipu. Athugid hvort slanga
med Urgancsvatni sé nidur i plastfldsku og ad flaskan sé ekki
yfirfull. A& minnsta kosti 13 cm af vatni verda ad vera i

fldskunni.

Stillis strauminn til lampans. Styd3id bd a LAMP og snuid

LAMP CURRENT réttsazlis uns aflestur er 20 mA (Ca og Mg lampi).

Latié lampa aldrei f4 meira en 25 mA straum. -
Ytié & ENERGY-takka.
Stillié SLIT & 0.7 NORMAL.

Stillid bylgjulengd gréflega & rétt gildi med COARSE ADJUST.

++
Bylgjulengd Ca er 422.1
" Mg ' er 285.2

HakkiéﬁGAIN og finstillié bylgjulengd. Hafid GAIN bannig ad

melirinn sé ca. & mi&ju.

Stillid brennara-hzé fyrir viékomandi efni.
Had brennara fyrir Ca++ er 6.
" " " Mg++ er 7-8.

’

Stillid a CONC.

Athugié hvort FUEL sé i lokadri std8u og hvort &ryggispinni

sé tengdur.

Skrufid fra gaskdt. Skrifid ekki meira fra en svo ad hagt sé

aé skrufa fyrir med einu handtaki.
Stillié fla8ié Ur kiutnum & 12 psi.

prystingur & loftstraumnum & aé vera 60-80 psi.
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18.
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Snuié ,oxidant selector valve" & AIR.

Stillié OXIDANT FLOW & 45. F

Opnié fyrir gas. Stillid gasfladid inn & takid & 32 & meli
takisins,

Kveikid & loftrastingu.

Tendrid logann med bvi ad stydja & IGNITE uns loginn tendrast.

(Ef ekki kemur logi, notid ba eldspytu).

Setjié hesta standard vidkomandi efnis (Ca++ 7 ppm , Mg++ 0,5 ppm)
vié innsogid og stillié Utslagid 4 hentugt gildi me& EXPANSION-
takka. Til bess a8 betta sé hagt barf annaé hvort CONC eda EM
takkinn ad vera inni og brysta barf & UNLOCK. UNLOCK er

notadur adeins pegar INT 3 eda INT 10 eru stilltir.

Melis sidan alla standarda og skolié med eimudu vatni a milli.
Stillié ba 4 0 med A/Z. Vidé maelingu er hagt ad nota SIGNAL f
TC1, TC2, TC3, TC4, INT3 og INT10 og ABS barf ad vera inni. x
ABS gefur absorbance og ekki er hagt ad expandera. CONC, er

hazgt aéd expandera og er bvi bazgilegur.

Minimum’timi fyrir hverja sté6u til ad na jafnvagi er:

Staéa Timi |
TC1 ' 2 sek
T™C2 6 " ?
TC3 17 3
TC4 55 "

INT3 5 " timi sem tegrad er

INT10 12" " " " "

INT3 virdist vera nokkud bagilegur vid venjulegar efnagreiningar.

Gott er ba ad mala einn standard i 5-10 hvert skipti.

begar notad er INT3 og INT10 er stutt & READ takka til ad fa

aflestur. DbPegar READ 1j6sid slokknar ma lesa af malinum.

bPegar melingu er lokid & ad draga upp eimad vatn i minnst

3 minGtur.
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Lokié fyrir gas, en 1latid loft streyma inn i ca. 1 m
Lokié fyrir loft.

Skrufid GAIN nidur, gvo og TAMP CURRENT.

S18kkvid & takinu.

S16kkvié 4 delu og loftrastingu. Lokid fyrir gas.

’

in.



Ca
Standard conditions

STANDARD CONDITIONS FOR CALCIUM

STOCK STANDARD SOLUTION

Calcium, 500 g/ml. . To 1.249 g of primary standard calcium
carbonate, CaCO,. add 50 ml of deionized water. Add dropwise

a minimum volume of HCl (approx. 10 ml) to effect complete solu-
tion of the CaCOB. Dilute to 1 liter with deionized water.

. .

QPERATING PARAMETERS Perkin-Elmer Instrument Settings
503, 403, 306, 300 103, 107
strument ’ . ’ ’
In: 305(a,B), 303 3008 290 (B)
wavelength - 422.7 nm 211 - viIs 423 459
§lit Setting ’ : 4 (1.4 nmn) 0.7 nm 0.7 nm
Light Source Hollow Cathode Lamp
Flame Type Air-acetylene flame
Reducing
SENSITIVITY - *

For the standard conditions described above, the sensitivity is
about 0.08 pg/ml Ca for 1% absorption, A standard containing

4 pg/ml ca will typically give an absorbance reading of about
0.22 absorbance units (about 40% absorption),

LINEAR WORKING RANGE

For the standard conditions described above, the working range
for Ca is linear up to concentrations of approximately 7 pg/ml
in agqueous solution,
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Ca
Standard Conditions
-2

OTHIER ANALYTICAL LINES

Wave- 503, 403, 306, 300, 103, 107, ~ Relative
length 305(A,B), 303 - 300s 290(B) Slit Sensitivity
422.7 nm 211 - VIS 423 459 0.7 nm 1.
239.9 nm 240 - uv 240 + 129 0.7 nm 120.

FLAME ADJUSTMENT

The'absorption of calcium is dependent on the fuel-to-air ratio and
the height of the light beam above the burner. The fuel flow should

be adjusted to yield maximum absorption for a calcium standard before
beginning the analysis.

INTERFERENCES

Silicon, aluminum, phosphate, and sulfate depress the sensitivity
for calcium. Sidiropoulus (1471) has reported similar depression
of calcium sensitivity by titanium and zirconium. Lanthanum or

- strontium at concentrations of 0.1 to 1% can be added to sample
and standards to control these interferences, and simultaneously,
a slight ionization interference for calcium in the air-acetylene
flame. Acid concentration of the standards should be matched with
that of the samples.

OTHER FLAMES

The nitrous oxide-acetylene flame will provide a sensitivity of

0.05 ng/ml for 1% absorption. Ionization interferences should be
controlled by adding a large amount of alkali salt to the samples
and standards, The analysis appears to be free from chemical sup-
pressions in the nitrous oxide-acetylene flame. It is probably
preferable to determine calcium in the nitrous oxide-acetylene flame
especially in samples containing large amounts of silica.

FLAME EMISSION

The most sensitive emission wavelength for calcium is at 422.7 nm.
A nitrous oxide-acetylene flame is recommended. Calcium can also
"be determined at the 239.9 nm wavelength, but with reduced sensi-

tivity. An air-acetylene flame may also be used with reduced
sensitivity.

"March 1973
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- Standard Conditions

STANDARD CONDITIONS FOR MAGNESIUM

STOCK STANDARD SOLUTION

Magnesium, 1060 pg/ml. Dissolve 1.000 g of magnesium ribbon in
a minimum volume of (1+1) HCl. Dilute to 1 liter with 1%

(v/v) HCl.

OPERATING PARAMETERS Perkin-Elmer Instrument Settings
Instrument 503, 403, 306, 300, 103, 107,
n 305(a,B), 303 300s 290 (B)
Wavelength-285.2 nm 285 - Uv 285 210

: Slit setting 4 (0.7 nm) 0.7 nm { 0.7 nm

- Light Source Hollow Cathode Lamp

Flame Type ' Air-acetylene flame
Oxidizing (lean, blue)
SENSITIVITY

- For the standard conditions described above, the sensitivity is
about 0.007 pg/ml Mg for 1% absorption. A standard containing
0.3 pg/ml Mg will typically give an absorbance reading of about

“0.19 absorbance units (about 35% absorption).

LINEAR WORKING RANGE

- For the standard conditions described above, the working range
for Mg is linear up to concentrations of approximately 0.5 png/ml
in aqueous solution.

March 1973
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OTHER ANALYTICAL LINES

wave- 503, 403, 306, 300, 103, 107, Relative
length 305(A,B), 303 3008 290 (B) Slit Sensitivity
285.2 nm 285 -~ UV 285 " 210 0.7 nm 1.0
202.6 nm 203 - uv =~ 203 064 0.7 nm 24 .
INTERFERENCES

Silicon and aluminum depress magnesium absorption in the air-acetylene
flame. The addition of lanthanum (0.1 to 1.0%) will generally remove
these interferences, as will the use of a nitrous oxide-acetylene
flame.

a8

FLAME EMISSION

The most sensitive emission wavelength for magnesium is at 285.2 nm.
-A nitrous oxide-acetylene flame is recommended. Magnesium can also
be determined at the 333.7 and 382.9 nm wavelengths, but with
reduced sensitivity. An air-acetylene flame can also be used, with
reduced sensitivity.
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