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Atomspektroszkopias modszerek
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Atom- és molekula-spektroszkopias modszerek

e Modszer =\ Vizsgalt anyag tipusa
e Atom abszorpcioés spektrofotometria

VAVAS) A szervetlen
e Langfotometria = szervetlen
 Induktivan kapcsolt szervetlen

plazma gerjesztés (ICP)

e Rontgen Fluoreszcenci szervetlen
spektroszkopia (X

e Ultraibolya es lat Szerves
spektroszkopia

e Infravoros spe Szerves

e Fluoreszcencia Szerves

Jelmagyarazat:



Az abszorpcids es emisszios modszerek
osszehasonlltasa

Emisszional a gerjesztett Abszorpcional a feny
atomok bocsatjak ki az energiat. gerjeszti az atomokat



Elektronok gerjesztese és energia leadasa

E xcitation Emission

lon Excited State

lon Ground State

Excited
States

Ground State

AAS az alapallapotbol a gerjesztett allapotba kertild
elektronok energiaelnyeleset, fenyabszorpciojat méri.
Az ionizacios energiaknal Kisebb energiatartalom
(UV-VIS) a meres idealis tartomanya.



Fényabszorpcio elve

A fény (l,) egy része elnyelédik az elemek g6zében igy
csOkken a fényintenzitas (1), mikdzben az elemek
nyugalmi allapotbol gerjesztett allapotba jutnak.

A fenyelnyelés mertéke fligg az elemek fajtajatol, az
clemek gozeének surtisegetol €s az optikai uthossztol.



~~A fényabszorpcio egyenlete

Lambert-Beer torveny

A=-logl/l,=k*l*c
A: Abszorpcio (E)

|: optikal

A=2-Ilg cia)
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Atom abszorpcios spektroszkopia (AAS)

e Elem (atom) szelektiv analizis modszer

® A mddszer az elemre jellemzd hullamhosszusagu fény
elnyelésen alapul

e Nyomelemzé
(103-10%

e Az eleme

almas



Fenyforras

A lampa inert gazzal toltott (Ne, Ar).
Katod elemre jellemzo6 fém, anod, wolfram).
Gerjesztes: Art >M=M*= M, + A

Modern készlléekekben programozott lampacsere, és
kalibraci0s gorbe felvetel komponenstol fliggden.
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AAS alkalmazasi kore
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Langgerjesztes folyamata

free atoms

vaporization
liquid melt

compound
decomposition

solid

desolvation

aerosol

mixing

nebulization

_ droplet
solution precipitation
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Hasznalt langok
Eghet6 gaz Oxidaloszer
Hidrogen Levego
Acetilen
Hidrogen
Acetilen

Kis konce

Homérséklet ( K)
2000-2100
2100-2400
0-2700
800

nalni.



Elem Hullimhossz (nm) Kimutatasi hatarok (ug/l)

Al 309,3 20
Cd 228.8 1.5
Cr 357.9 5
Cr 425.4 23 [

Pb
Pb
AS
AS
AS
Hg
Bi

217



Grafitkemences gerjesztes

Sample injection hole

i!i!ﬂ!umnuuanunvallalnnzmlmlnz}saili

(o Sample

Power Graphite tube
source




~—Grafitkemences gerjesztes jellegzetes adatal

Elem Hullimhossz (nm) Kimutatasi hatarok (ug/l)

As 193.7 0.03
As 197.2 0.035
As 189.0 0.04

Bi 223.
Hg 2
Sb

Se

Sn

Te
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Magasabb homérsékleten intenzivebb az
energia kisugarzas

20000 K | | | ‘




Langfotometria

Emmiszios szinképelemzési modszer, amely soran a
vizsgalt anyag gerjesztése gazlanggal torténik.

A gerjesztett anyag (molekula, ion) altal kibocsatott
fény hullamhossza a molekula szerkezetével, a
kibocsatott fény intenzitasa a molekula
koncentraciojaval aranyos.

Flame photometer

Either a grating or
a simple filter
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Emisszio alapegyenlete
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Emisszio intenzita

Elektron & 1 €5 ] szint



Az emisszio intenzitasa korlatozott
korulmenyek kozt aranyos a koncentracioval

TOEHT —— — e — — ]

3 4 -] [ 7
Gopper concentration, &g mi '

Figure 1.3
Typical calibration curve obtained in atomic spectrometry. At high concentrations
the curve will bend towards the concentration axis; for explanation, see text.

= wffiect of

self-abaorpiio

Magasabb koncentracio tartomanyokban a linearitas
nem ervenyes az 0nabszorpcio miatt
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Langfotometria alkalmazasai

o Alkali ¢s alkali foldfémek analizisére megfelelo
e Korlatozott hasznalat a kornyezetvédelemben
e Nem nyomelemzesi (pl. Rendkiviil

CEZYSZCru, gy
e Kornyezet 2g, Na, Ca
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ICP

* A plazma magas hémeérséklett (7000-8000 K)
részben ionizalt gaz, amely atomizalt allapotba
hozza a minta 0sszetevoit.

* [CP gyakorlatab
generatorral

10frekvencias

minta ko



Minta beinjektalas

Nebulizer
Sample solution (High solids type

- \
Ar carrier gas

Small Droplets to ICP

Aerosol

Sample drain
Large Droplets
to Waste




Plazma szerkezete

Tail Plume excitation

. — pt*
(ion) T
ionization u s
exchation
(atom) M T M

Normal Analytical Zone

Initial Radiation Zone atomization N

Pre Heating Zone . (gas) MX
vaporization T

(solid) @ (MX)
Induction Region desolvation T § s
(solution) | M{H;O)py, X

A hatasos gerjeszteshez szukseges kozvetito kozeg a magneses
hullam és a minta k6zott, ami az ICP gyakorlataban argon.



Egydimenzios optikai ICP elrendezése




|CP-MS mukodési elve

Processes In ICP-MS

Nebulization Desolvation Vaporization Atomization lonization

Absorption process

liquid sample -s Desolvation

. Atomization
Ne bulization .

/ - - 1 | l loniz ation
Vaporization
solid sample

Emission process
Mass analyzer
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|CP-MS kimutatasi hataral
Agilent 7500 3 Sigma Detection Limits

These values are dependant on the user’s lab environment and quality of available reagents. As such
they can not be guaranteed in a user’s lab. Values apply to 7500a and 7500i except where stated.

H

Key: Detection Limit - all data in ppt (parts per trillion}

I:l <0.1 ppt - 1-10 ppt
0.1 - 1ppt - =10 ppt

Mn Co Il
1 5]
0.3
Zr Ml Mo Rh Pd Ag
0.1 01 0.3 3 01 0.4 0.1

Hf Ta w Re Ir Pt A
0.2 0.1 0.3 0.3 0.3 0.5 0.2 01

All data obtained in DI Water with trace HNO3 added, using 3 sec/mass integration time

Standard pneumatic nebuliser used. . . . . .
* Denotes data obtained in a Class 1000 cleanroom, using 7500s with ShieldTorch, cool plasma conditions

(1) Standard 7500a used. Fe DL is 250ppt with T-mode fitted.
(2) Using co-precipitation technique. See app note 59688-8232E

Ce Pr Ml Fm Sm Eu Gd Tb Dy
0.08 0.08 0.08 0 0.1 0.1 0.07 0.2

Th Pa U MNp Pu Am Cm Bl
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Rontgen fluoreszcens spektroszkopia
e RAntgen besugarzassal tortenik a gerjesztes
* Elemekre jellemzd sugarzast merik
e Szilard mintak anali
e Terepi merés
e Szabvany




Rontgen sugarzas jellemzo1

VIOLET

NFRARED CAMNARAYS
RADIO CRAYS] [KEWENY

A 3x108 3x105 3x10 3500 300 30 3 03 0.3 31 03
keV | | | | | | | | | |

MHz

AZ ELEKTROMAGNESES SUGARZAS SPEKTRUM RESZLETE




Primary x-ray
radiation

Ejected K-shell electron

L-shell electron
fills vacancy

XRF foleg az also palyakrol kilokott elektronok
helyettesitésebdl szarmazo sugarzast meri.



XRF készulékek vazlata

Readout and

Electronics

X-Ray

Source 4 Detector

.
I I




XFR korrigalt spektrum
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analizisre alkalmas elemek

[] oo m-sx
[] 25¢-2500 ppm
[] 10-100ppm
[] 50-150ppm
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Kézi XFR meérokeészilek




Eldzetes szennyezodes felmerese

farélyukban (geoprobe)

Detactor
Preamp




