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ATOMIiK ABSORBSIYON SPEKTROFOTOMETRISI
(AAS)

AAS element (¢cogu metal ve
birkac ametal) tayinine
imkan veren analiz
metodudur.

Teknik ilk olarak 1955'te
Walsh tarafindan ortaya atildi.

Alan Walsh 1916-1998
Ticari olarak ilk AAS cihazi
1959 da takdim edildi.
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lk durum sistemnin Uzerine e.m Atormun uyarilmas:
0 dalgalar gelisi

Abzsardsiyon CNeyi

Temel halde atom—— Uyarilmis atom
A—> A*

Kararli (temel) haldeki atomlarin enerji absorblamasi sonucu
temel halden uyarilmis hale ge¢meleri s0z konusudur. Temel
haldeki atomlar, uyarilmis hale gecerken bir miktar enerji
absorblar. Absorblanan f)u enerji ortamdaki element
konsantrasyonu ile orantilidir.

Temel halden uyarilmis hale gecis sirasinda, absorblanan enerjiyi
Olcerek madde zrelement) konsantrasyonu hakkinda bilgi veren
cihazlara atomik absorbsiyon cihazlar1 denir.



//
/ :
AAS, UV /VIS spektrofotometrisine benzemekle birlikte
bazi farkliliklar: vardir:

e En onemli fark analitin bir bilesik, kompleks veya molekiil
degil, gaz fazinda bir atom (element) olmasidir.

e Daha sensitiftir.

« Bu cihazlar numune icinde seviyeleri oldukca diisiik olan
elementlerin [ppm (Parts per million, milyonda bir kisim) milyonda
bir birime ve ppb (Parts per billion, milyarda bir kisim) diizeylerde]
(Zn, Cu gibi eser elementler) miktarini belirlemek icin kullanilir,

ppm - mg/L
ppb - pg/L
e Cihazlarin dizayni agisindan da farkliliklar vardir:

o Farkli 6zellikte 1s1k kaynagi kullanilir: Oyuk katot lambasi (HCL)
veya elektrotsuz desarj lambalar (EDL) kullanilir.

» Monokromatoriin yeri farklidir.

« Okuma haznesi olan kiivet veya mikroplate yerine atomlastirici
kisim vardir.



AAS’nin Sematik Gosterimi ve 5 Temel Bileseni

monokromator dedektor ve
1stk kaynagi atomlastirici (dalga boyu segici) okuyucu
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numune girigi

1. Isik kaynagi (HCL, EDL) 4. Detektor
2. Atomlastirici 5. Okuyucu
3. Monokromator

Isik kaynagindan c¢ikan 1sik (6l¢iilecek atoma 6zgii tek dalga boylu), numuneden gelen,
atomlastirici icindeki atomlar tarafindan absorbe edilir ve bir kismi1 absorblanmadan
gecer. Absorblanmadan gecen enerji, dedektore ulasir. Dedektore ulasan bu deger
okuyucuda konsantrasyon olarak degerlendirilir.




R
Sl » T . -
‘NE ' M'-“)’.‘. ‘é.'i.‘f.lf‘ -



http://www.google.com.tr/url?sa=i&rct=j&q=perkin+elmer+atomic+absorption+spectrometer+aanalyst+800+perkin+elmer&source=images&cd=&cad=rja&docid=CqK7tZkCiVugTM&tbnid=iFVi1dfjzKvwyM:&ved=0CAUQjRw&url=http://www.rist.re.kr/2011/part/part01_01_03.jsp?strmap=5&ei=Bfg-UZLuA8vTPNWWgcAH&bvm=bv.43287494,d.ZWU&psig=AFQjCNFhsa8dC-2iWS6cm764d1Ic-vCgug&ust=1363166948136678
http://www.google.com.tr/url?sa=i&rct=j&q=perkin+elmer+atomic+absorption+spectrometer+aanalyst+800+perkin+elmer&source=images&cd=&cad=rja&docid=CqK7tZkCiVugTM&tbnid=iFVi1dfjzKvwyM:&ved=0CAUQjRw&url=http://www.rist.re.kr/2011/part/part01_01_03.jsp?strmap=5&ei=Bfg-UZLuA8vTPNWWgcAH&bvm=bv.43287494,d.ZWU&psig=AFQjCNFhsa8dC-2iWS6cm764d1Ic-vCgug&ust=1363166948136678

\ /

P — =
ISIK KAYNAKLARI

Oyuk Katot Lambalar1 (HCL, Hollow cathode Lamps)

Elektrotsuz Desarj Lambalar1 (EDL, Electrodeless
Discharge Lamps)

Enerji (1s1k) kaynagi i¢in yaygin olarak her elemente ait
spesifik oyuk katot lambalar1 (HCL) kullanilir. Ornegin
sodyum ile ayn1 dalga boylu 1s1n yayan katot lamba
kullanilirsa ortamdaki sodyum konsantrasyonu, bakir
1isinlar1 yayan lambalar kullanilirsa bakir konsantrasyonu
belirlenir.

Bazi elementler (ucucu elementler) icin elektrotsuz
desarj lambalar1 (EDL) da kullanilmaktadir.



Oyuk Katot Lambalari
HCL,Hollow cathode Lamps)

AAS ile bir cok elementin belirlenmesinde
idealdir.

*Single-element HCL
*Multi-element HCL
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Oyuk Katot Lambasi

p—— anot kuvars pencere
: e L~

voltaj
kaynag1 _

iert gz : 151K ¢1kist
oyuk katot
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ektrotsuz Desarj Lambalar
(EDL, Electrodeless Discharge Lamps)

| Element

43 \ Name

| ' Antimony
Arsenic
Bismuth
Cadmium
Cesium
Germanium

Lead
Ucucu elementlerin [selenyum (Se), civa (Hg), Mercury

Arsenik (As), tellir (Te), bizmut (Bi), vs.] tayini Phosphorus
icin ideal bir 11k kaynagidir. HCL ‘ye gore daha Rubidium
uzun omurlidir ve daha yogun 1sik saglar. Selenium
Dolayistyla daha gelismis sensitivite ve daha leliurium
diisitk dedeksiyon limiti saglar. Thallium
Inert gaz atmosferi iceren bir kuvars ampul Tin

icinde element veya element tuzu bulunur. e




Atomlastirici

Atomlastiricinin farklilagsmasina gore atomik
absorbsiyonda ti¢ cesit atomlastirma teknigi olup buna
bagh olarak tii¢c o6lctiim teknigi karsimiza ¢ikar:

1. Alevile atomlastirma(Alev atomik absorbsiyon
spekrofotometrisi)

2. Elektrotermal (Grafit Firinda) atomlastirma
(Elektrotermal atomik absorbsiyon spekrofotometrisi)

3. Hidriir yontemi ile (kuvars hiicrede)
atomlastirma (Hidriir ydontemine dayali atomik
absorbsiyon spekrofotometrisi)
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Alev Atomik Absorbsiyon
Spektrofotometresi




Alev Atomik Absorbsiyon Spektrofotometresi

Alev atomik absorbsiyon spektrofotometresinin kisimlari:







Alev Atomik Absorbsiyon

Burner head

Flow spoiler

Nebulizer
Burner end cap

Drain fitting

Figure 5-1. Major Components of the Burner
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~ Calisma gozeltisini gaz halindeki atomlara doniistiirme

Nebuliser --- calisma ¢ozeltisinden
bir sis veya aerosol uretir

Buharlastirma Odasi --- Ince sisi
yakit gaz ve tasiyici gaz ile karistirir.

Buyluk sivi damlaciklar gaz
akimindan diiserek atik kabina
gecger.

Yakma (burner) bashgi --- Karisim
alevde yakilarak gaz fazinda
atomlar elde edilir. Alev yolu ~10
—12 cm dir.

*Alev atomik absorbsiyon
spektrofotometrisinde serbest
atomlar elde etmek i¢cin madde
alevde 1sitilir.

*Bunun icin ¢ozelti 6zel bir
diizenekte cok kiictik kiirecikler
haline getirilerek alev icine
puskirtalir.




Alev atomizasyon

Atomlastirma esnasinda meydana gelen olaylar

Atomic

Atoms ’
"

Excited
atoms

Dissociation
(reversible)

CGascous
molecules

Volatilization '

Solid/gas

acrosol

Analyte solution
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Alev spektrofotometresinde kullanilan yakit

ve oksidanlar

Sicakhik

Yakat Oksidan °C

Dogal gaz Hava 1700 -1900
Dogal gaz Oksijen 2700 -2800
Hidrojen Hava 2000-2100
Hidrojen Oksijen 2550-2700
Asetilen Hava 2100 -2400
Asetilen OKsijen 3050 -3150
Asetilen Nitr6z oksit 2600 -2800

18



Yakit ve oksidan

Yardimcli
oksidan

v

Hava — asetilen

v

Nitroz oksit — asetilen




Ievle atomlastirmanin dezavantaijlan

o Numunenin sadece %5 — 15’i aleve ulasir.

Guvenilir bir okuma yapmak icin gerekli numune hacmi
fazladir: 3 okuma yapilacaksa min hacim: 1.5 mL.

D Vizkoz numunelerin bir ¢oziicu ile dilusyonunu gerektirir.
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Elektrotermal Atomik
Absorbsiyon (Grafit Firin)
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Iektfotermal (grafit firinda) atomlastirma
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Grafit firin teknigi

Isleyis

Kurutma
(Desolvatasyon)

Killendirme

Atomlastirma




rafit firin tekniginin avantajlan ve dezavantajlan
|

Avantajlari

g Cok az miktarda numune gerektirir.

o Sensitivitesi yuksektir (ppb dlizeyinde okuma, alevde ppm
diizey).




Dezavantajlari

o Background (arkaplan) absorbsiyon etkileri vardir

& Kiillendirme asamasinda analit kaybolabilir.

& Numune tamamiyle atomize olmayabilir.

@ Analitik ranj (aralik) dardir.




—/ |\ m—p

HCL or EDL Flame  Monochromator  Detector
Lamp

Figure | Simplified drawing of a Flame AA system
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HCL or EDL Graphite Monochromator Detector
Lamp Tube




Hidrulir yontemine dayali atomik
absorbsiyon (Kuvars hiicre)




Atomlastirici kistm kuvars tiptiir (kuvars hiicredir).

Grafit firinda oldugu gibi sensitif (hassas) bir metottur.

Yani cok diisiik konsantrasyonlarda(ppb diizeyde) bile
Olctim yapmak miumkindir.
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*Hidriir sistemi; Iki kistmdan olusur: Reaktiflerin ve numunelerin karistirilmasini
ve iletimini saglayan peristaltik pompa ile gaz-sivi ayirici. Gaz-sivi ayiricida
meydana gelen reaksiyon sonucu hidriir formuna dontismiis olan metaller ve
hidrojen, tasiyici argon gazi ile atomlastirici kisimda bulunan kuvars absorbsiyon
hiicresine tasinir.

HiIDRUR YONTEMININ PRENSIBIi (ESASI)

*Hidriir sistemli atomik absorbsiyon spektrofotometresi diisiik miktardaki
Civa(Hg), selenyum(Se), arsenik(As), Antimon (Sb), telltr (Te) gibi hidrtrleri
olusturulabilen elementlerin belirlenmesinde oldukc¢a hassas bir yontemdir.

*Hidriir buhari olusturma yontemiyle elementler hidriir formlarina dontsturilir.
Sodyumborahidrir reaktifi ( NaBH4) asit soliisyonu icerisinde ilgili elementle ile
birlestiginde bu element ucucu hidriiriine dontistir. Hidriir buhari yanma basligi
lizerine yerlestirilmig 6zel kuvars hiicre icine gonderilir (Ar ve olusan H2 ile
tasinir). Isik kaynagindan gelen 1s181n bir kismi hiicredeki atomlar (1s1 ile ayrisan)
tarafindan absorbe edilir. Absorblanmayan 1s1k dedektor tarafindan
degerlendirilir. Absorbe edilen 151k miktar1 elementin konsantrasyonuyla
orantilidir.



Numune, tasiyict ve
NaBH4- ilavesi

Kuvars absorbsiyon tiipii
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AAS ile olcum

Oncelikle, analizini yapacagimiz element i¢in cihazimizin
bilgisayarinda metot tanimlanir. Bu elementin farkl
konsantrasyonlarda cozeltileri (standart) hazirlanir. Daha
sonra cihazimiza elemente uygun lamba yerlestirilir. EDL,
lamba kullanilacaksa lamba 1sitilir.

Oncelikle kor ile cihaz sifirlanir. Standart ¢ozeltiler
okunarak standart grafik elde edilir. Cihazin verdigi r kare
degeri 1 ‘e yakin olmalidir. Kontrol okutulur. Kontroliin
degeri istenen araliktaysa grafik kaydedilir (Degilse:
Gerekirse yeniden standart ¢ozeltiler hazirlanarak bu
islemler tekrar edilir).

Analizi yapilacak numune cihaza verilir, standart grafige
karsi1 elde edilen konsantrasyon degeri kaydedilir.






