1. Конструкция пламенного атомизатора и, в частности, форсунки; плотность и вязкость (поверхностное натяжение) раствора.

2. Температура пламени, устройство пламенного атомизатора, скорость подачи раствора, устойчивость разрушаемого сольвата, плотность и поверхностное натяжение раствора..

3. Все факторы п. 1 и 2, устойчивость растворённого вещества.

4. В обоих случаях ионизация приводит к занижению аналитического сигнала (и, соответственно, содержания) определяемого компонента по причине испускания (или поглощения) ионами излучения других длин волн. Ионизация подавляется с помощью введения ионизационных буферов – легко ионизирующихся соединений, создающих в пламени высокую концентрацию ионов и подавляющих ионизацию атомов определяемого элемента.

5. Повышение температуры раствора приводит к более полному испарению пробы, что соответствует большей атомизации и, следовательно, большей и более «адекватной» (с меньшей систематической погрешностью) величиной аналитического сигнала.

6. Химическими методами отделения веществ, которые могут образовать труднолетучее соединение, или введением спектроскопических буферов, переводящих определяемый компонент в атомарную форму.

7. Введением спектроскопических буферов: например, лантана, вытесняющего свободные металлы с образованием очень устойчивого оксида LaO.

8. Анионный эффект – снижение аналитического сигнала из-за наличия в анализируемом растворе аниона, образующего с определяемым компонентов устойчивое соединение. Например, образование фосфата кальция приводит к понижению аналитического сигнала в фосфатных растворах по сравнению с хлоридными.

9. Это вещество, которое ионизируется легче, чем определяемый компонент. Например, KCl при определении NaCl.

10. Полное сгорание (до CO2 и H2O) происходит в окислительной (самой горячей) части пламени – именно её используют в аналитических целях. Непрерывный спектр даёт восстановительная (наиболее холодная) часть пламени по причине наличия большого количества частиц и радикалов (C2, CN, CO). 

11. Пламенный эмиссионный метод хорошо подходит для легковозбудимых и легкоионизирующихся элементов – щелочных и некоторых щелочноземельных элементов (Na, K, Ca, Ba и др.).

12. Элементы, образующие осадки с элементами из п. 11. Например, углерод и фосфор с использованием бария, кобальт с использованием калия (K3Co(NО2)6).

13. Потому что для разрушения устойчивых молекул галогенов, а также возбуждения атомов инертных газов (внешний электронный уровень которых заполнен) необходима большая температура, нежели та, что достижима в пламени при условии сохранения воспроизводимости и приемлемой стоимости.

14. Дуговой разряд имеет достаточно высокую температуру, позволяющую атомизировать большинство элементов, но, с другой стороны, температура такого разряда ниже, чем у искры или ИСП; поэтому число линий не очень велико, что облегчает качественный анализ. Дуговой разряд характеризуется низкой воспроизводимостью, что, однако, не является помехой в качественном анализе. Искровой разряд также имеет высокую температуру, позволяющую атомизировать все элементы, но он также характеризуется более высокой воспроизводимостью, нежели дуговой разряд. Поэтому искра предпочтительнее для количественного анализа – большое число линий не является помехой, поскольку определение ведётся лишь по нескольким наиболее ярким.

15. Преимущества пламенного метода атомизации: высокая воспроизводимость (связанная с высокой стабильностью пламени), возможность анализа растворов; недостатки: низкая температура (не все элементы удаётся возбудить), невозможность атомизации твёрдых проб, сложное устройство (обычно необходимо подведение газов – C2H2, N2O, O2).

Преимущества электрических методов: высокая температура, возможность анализа твёрдых проб, простота оборудования; недостатки: низкая воспроизводимость, невозможность анализа растворов.

16. Потому что дуга сохраняется между электродами в течение некоторого времени, а искра – кратковременный разряд.

17. Спектрометрический метод записи сигнала позволяет с использованием современного оборудования перевести сигнал в цифровую форму или распечатать спектр непосредственно. Тогда для дальнейшей обработки спектра требуются либо компьютер, либо обычная линейка. При спектрографическом методе записи необходима дальнейшая «расшифровка» плёнки с использованием микрофотометра. Далее необходимо либо построить полученные результаты на бумаге, либо ввести их в компьютер. Таким образом, спектрографический метод записи является более дешёвым, однако и более затратным – как по времени лаборанта, так и по необходимости закупки расходных материалов (новой фотоплёнки, фотоэмульсии). Спектрометрический метод более дорог в плане оборудования, но зато может быть почти полностью автоматизирован и требует меньшего количества расходных материалов.

18. Светильный газ – воздух (15000 С), ацетилен – воздух (21000 С), ацетилен – закись азота (до 30000 С).

19. Искровой метод атомизации предпочтительнее по причине большей воспроизводимости и более высокой температуры.

20. Пробы сплавов чёрных и цветных металлов непосредственно используют в качестве второго электрода.

21. Наибольшее уширение спектральных линий наблюдается при искровой атомизации, поскольку в этом методе наиболее высока температура, что приводит к увеличению доплеровского и лоренцевского уширений.

22. Внутренний стандарт – компонент, содержание которого во всех стандартных, а также в анализируемом образце одинаково и достаточно велико. Обычно это компонент основы. Внутренний стандарт используют для снижения погрешности определения – содержание определяют, сравнивая интенсивности гомологических пар линий, считая, что погрешности для обеих линий приблизительно одинаковы.

23.  1) Близкие энергии возбуждения и потенциалы ионизации: 
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2) Линии находятся вблизи друг от друга 
[image: image2.wmf]1 
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3) Интенсивности линий различаются не более чем в 10 раз.

24. Сочетание в, поскольку в нём линии наиболее близки как по интенсивности, так и по положению в спектре, а, с другой стороны хорошо разрешены (в отличие от г).

25. В первом случае основой, вероятно, является медь, поскольку для неё наблюдается наибольшее число (3) ярких линий. Во втором образце основным компонентом является свинец, также дающий 3 самых ярких линии.

26. Время экспозиции: 25 с, так при большем времени вклад тантала в интенсивность линии будет больше вклада кремния.

27. Излом на линии 1 связан с самопоглощением испущенного излучения (излом не проявляется на линии 3, поскольку она значительно слабее по интенсивности); линия 1 является резонансной, так как она начинается при меньших содержаниях меди и, соответственно, имеет большую интенсивность. Определение по линиям: а) 1; б) 3; в) 1 (линия 2 относится к ионам меди и не подходит для определения содержания, области существования линий 1 и 3 не перекрываются, поэтому выбор между ними однозначен – требуется лишь прямолинейность соответствующего участка).

28. Присутствие солей алюминия занижает результаты определения кальция из-за образования в пламени сложных оксидов этих элементов.

29. Эффект связан с образованием устойчивого соединения – фосфата кальция. Величина занижения уменьшается при удалении от сопла, поскольку здесь вещество находится в области более высокой температуры (окислительная зона) и дольше находится в пламени.

30. Ослабление линий связано с анионным эффектом (см. 29); при добавлении нитрата лантана или EDTA будет наблюдаться усиление спектральных линий по причине: в первом случае – атомизации кальция за счёт образования оксида или фосфата лантана; во втором случае – связывания кальция в легко сгорающий комплексонат.

31. 1) прямая; 2) прямая, угол наклона которой постепенно уменьшается; 3) прямая.

32. В области малых концентраций – ионизацией атомов элемента (способ устранения – введение ионизационных буферов – см. 9); в области высоких концентраций – самопоглощением (способ усранения – переход к билогарифмическим координатам, где, в соответствии с законом Ломакина-Шайбе, реализуется прямолинейная зависимость: lgI = lga + blgc).

33. Изменение содержания дейтерия связано с изменением высоты одного из пиков («среднего»), поэтому содержание дейтерия увеличивается в последовательности б–а–в.

34. В данном случае CsCl играет роль ионизационного буфера, создавая в пламени повышенную концентрацию ионов и подавляя тем самым ионизацию калия. Чем меньше содержание KCl, тем активнее проявляется эффект буфера даже при малых количествах СsCl. С увеличением количества KCl требуется всё больше CsCl для подавления ионизации.

35. NaCl является очень легко диссоциирующим соединением, поэтому он может играть роль ионизационного буфера даже для столь легко ионизирующегося элемента, как цезий.

36. Разделить элементы химически – например, осаждением K3Co(NО2)6. 

37. В случаях немонохроматичности излучения, рассеяния света частями прибора, поглощения примесными компонентами.

38. Излучение фона (способ борьбы – модуляция сигнала подаваемого излучения), поглощение фона (способы борьбы – облучение источником непрерывного спектра или помещение системы в магнитное поле), образование устойчивых, труднодиссоциирующих соединений (способы борьбы – предварительное отделение мешающих компонентов, программирование температурного режима, использование спектроскопических буферов), ионизация (способ борьбы – применение ионизационных буферов).

39. Возможность точного регулирования температуры, более высокая чувствительность (из-за более эффективной атомизации), малые объёмы проб, возможность проведения эксперимента в инертной атмосфере и использования УФ-области спектра (там находятся линии поглощения атмосферного кислорода), использование графита в качестве спектроскопического буфера. 

40. Благоприятнее непламенный атомизатор, поскольку он позволяет определять не только водород, но также кислород, который нельзя определить при пламенном методе атомизации, и, возможно, углерод (если использовать трубку, изготовленную без использования графита). Кроме этого, в пламенном методе атомизации требуется эффективное распыление пробы, которое затруднительно из-за высокой плотности и вязкости масел.

41. Более высокая чувствительность для электротермических атомизаторов связана с более эффективной атомизацией пробы, достигаемой за счёт восстановительных свойств графита – материала трубки – а также нахождения пробы в атомизаторе в течение длительного времени.

42. Непригодны из-за слишком высокой температуры, которая приведёт к возбуждению собственного излучения атомов и занижению аналитического сигнала.

43. Линия 643,85 нм, поскольку она, с одной стороны, имеет высокую интенсивность, а, с другой стороны, расположена в видимой части спектра и (в отличие от первых двух линий) не накладывается на линии кислорода в УФ-области.

44. Занижение аналитического сигнала с увеличением содержания фосфорной кислоты связано с образованием устойчивых фосфатов магния; особенно резкое занижение при высоких содержаниях фосфорной кислоты связано, вероятно, с образованием растворимого в воде (и, соответственно, легко распыляемого) дигидрофосфата магния, который при нагревании переходит в особенно устойчивый средний фосфат магния.

45. Введение в систему стронция приводит к образованию менее растворимого фосфата стронция, нежели фосфата кальция; поэтому результаты не занижаются – кривые 1 и 2 соответствуют истинному содержанию кальция. Кривая 3 даёт заниженные результаты, поскольку часть кальция соединяется в устойчивый фосфат.

46. Калий в данном случае выступает в качестве ионизационного буфера, подавляя ионизацию атомов стронция. Поэтому результаты, полученные на кривой 1, занижены из-за ионизации атомов Sr; результаты кривой 3 (с наибольшим содержанием калия) наиболее близки к истинным.

47. Повышение оптической плотности с увеличением концентрации спиртов связано, вероятно, с образованием железом неких ассоциатов или комплексов, поглощающих свет при соответствующей длине волны.

48. Атомно-эмиссионный, поскольку в ААС требуется свой источник излучения для каждого (или почти каждого) определяемого элемента; в АЭС внешний источник излучения не требуется.

49. См. 49 – для каждого элемента требуется собственная лампа, излучающая свет резонансной длины волны.

50. Потому что возбуждение свинца и цинка в пламени невозможно; для возбуждения атомов этих элементов требуются более высокие температуры, ведущие к ухудшению воспроизводимости.

51. K, Ca – АЭС (пламя имеет достаточную температуру для возбуждения атомов этих элементов); Pb, Ti – ААС (не могут быть возбуждены в пламени).

52. Достоинства: более высокая чувствительность, лучшая воспроизводимость, большая селективность, использование более низких температур. Недостатки: невозможность одновременного определения многих элементов, малый диапазон определяемых содержаний. 

53. Наиболее эффективным будет искровой или дуговой атомно-эмисионный метод с предварительным обыскриванием, которое позволит выжечь порфирин и эффективно возбудить атомы ванадия.

54. Атомно-абсорбционный метод с электротермической атомизацией и программированным изменением температуры, которое позволит выжечь масло; возможно использование пламенного атомно-абсорбционного метода при условии предварительного «омыления» органических компонентов масла для понижения вязкости образца.
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