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Analitikai jellemzok

(Elemanalizis/Atomspektroszkoépia, Dr.Bezur Laszl6 BME AAKT)

Azonossag

Szelektivitas

Kimutatasi hatar

Meghatarozasi hatar

Koncentracio tartomany (dinamikus konc. tart.)
Kalibracios fiiggvény (linearitas, kalibracios
fliggvény illeszkedés)

Pontossag (visszanyerés)

Precizitds (ismétloképesség, reprodukalhatosag)
Robosztussag



Hatarérték és a modszer kimutatasi hataranak
kapcsolata

A kimutatasi hatar koncentracio statisztikai definicioja:
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ahol
¢; , a kimutatasi hatar ;
s , a vakérték jelének szorasa

S , a kalibracios fiiggvény

Ertelmezés és alkalmazas:

A kimutatasi hatar koncentraciondl (¢;) végezve méréseket a késziilékkel
33% relativ szorast (RSD) varhatunk.



Hatarérték és a modszer kimutatasi hataranak és
meghatarozasi hataranak kapcsolata

Ha a koncentraciot 2x, 3x, 6x nagyobbra valasztjuk ( 2¢;, 3¢y,
6¢c;) a relativ szoras 1/2, 1/3, 1/6 részére, 33/2=16,5%,
33/3=11%, 33/6=5,5% csokken

Tehat a kimutatasi hatar ismeretében becsiilhetjiik egy adott
RSD eléréséhez sziikséges koncentraciot (elem, modszer,
késziil€k)

A kimutatasi hatarbol szarmaztatott, adott RSD-hez tartoz6
koncentracio a meghatarozasi hatar

Honnan vessziik a kimutatasi hatarokat?

— 1rodalombdl

— késziilék specifikaciobol

— sajat mérésekbdl
A kimutatasi hatarokat és meghatarozasi hatarokat
elsodlegesen a késziilékkel mért oldatra vonatkoztatjuk



A késziilék kimutatasi hatarok és meghatarozasi
hatarok atszamitasa az eredeti mintaallapotra

Az esetek tobbségében valamilyen minta-elOkészitési miuveletet kovetden
torténik az elemzés

A muszerrel ténylegesen elemzett mintaoldat készités sordn a minta
koncentracigja valtozik egy V/m faktorral (V' , a mintaoldat térfogata, m, a
bemért minta tomege

Az elemzési eredmény szamitasa: C@ldat ' V

C —

minta

m

A mintara vonatkoztatott kimutatasi hatar szamitasa:

¢,V

CL(minta) —
m



DL

A Kiilonbo6zé elemanalitikai modszerek jellemzé (36) kimutatasi hatarai (I)

Elem Ling-AAS GK-AAS ICP-OES ICP-OES ICP-MS
(FAAS) (GFAAS) radidlis axilis
ug/l (ppb) ug/l (ppb) ug/l (ppb) ug/l (ppb) ng/l (ppt)
Ag 2 0,05 2 0,5 0,01-01
Al 30 0,25 6 1,5 0,1-10
As 300 0,33 12 2 1-10
Au 8 0,15 6 0,6 0,01-0,1
B 500 43 0,5 0,2 10-100
Ba 20 0,4 0,2 0,04 0,01-0,1
Be 1 0,025 0,2 0,06 0,1-1
Bi 50 0,3 18 2 0,01-0,1
C 50
Ca 1 0,04 0,03 0,03 1-100
Cd 1,5 0,02 1 0,1 0,01-0,1
Ce 100000 8 0,01-0,1
Co 5 0,5 2 0,5 0,1-1
Cr 6 0,025 2 0,4 0,1-1
Cs 4 0.3 3200 0,01-0,1
Cu 3 0,07 2 0,3 0,1-1
Dy 40 1,8 0,3 0,01-0,1
Er 35 3,8 0,7 0,01-0,1
Eu 1,5 0.8 0.3 0,01-0,1
Fe 6 0,06 1 0.3 0,1-100
Ga 65 23 7 0,1-10
Gd 2000 3 0,01-0,1
Ge 100 0,5 10 1-10
Hf 2000 4 0,01-0,1
Hg 145 18 9 1,2 1-10
Ho 60 0,5 0,01-0,1
In 40 0.3 18 0,01-0,1
Ir 500 4 4 0,01-0,1
K 2 0,02 6,5 0,5 0,1-100
La 2000 0,02 0,01-0,1
Li 2 0,1 1 0,01-1
Lu 300 0,05 0,01-0,1
Mg 0.3 0,01 0,1 0,03 0,1-1
Mn 2 0,03 0,3 0,05 0,1-1
Mo 20 0,14 4 0,5 0,01-0,1




DL 2

A Kiilonb6z6 elemanalitikai médszerek jellemzo (3c) kimutatasi hatarai (1)

Elem Ling-AAS GK-AAS ICP-OES ICP-OES ICP-MS
(FAAS) (GFAAS) radidlis axidlis
ug/l (ppb) ug/l (ppb) ug/l (ppb) ug/l (ppb) ng/l (ppt)
Na 0,3 0,05 1 0.2 0,1-100
Nb 2000 4 0,01-0,1
Nd 850 2 0,01-0,1
Ni 10 0,24 6 0.4 0,1-10
Os 100 5 0,01-0,1
P 4000 100 18 13 >1,000
Pb 10 0,04 14 1 0,01-0,1
Pd 10 0,5 2 0,01-0,1
Pr 5000 0.8 0,01-0,1
Pt 75 4,5 20 0,01-0,1
Rb 5 0,06 35 0,01-0,1
Re 800 11 0,01-0,1
Rh 3 0.4 5 0,01-0,1
Ru 100 0,75 4 0,01-0,1
S 20 28 >1,000
Sb 40 0.35 18 2 0,01-0,1
Sc 30 0,2 0,05 1-10
Se 500 0,65 20 5 1-100
Si 200 0.8 5 2 >1,000
Sm 750 7 0,01-0,1
Sn 95 0.6 0.1 0,01 0,01-0,1
Sr 2 0,1 0,1 0,01 0,01-0,1
Ta 1500 9 0,01-0,1
Tb 700 0,2 5 0,01-0,1
Te 30 0,5 27 1-10
Th 17 0,01-0,1
Ti 70 1.6 0,6 0,09 0,1-1
Tl 20 0,75 16 3 0,01-0,1
Tm 20 1,5 0,01-0,1
U 40000 3,5 04 0,01-0,1
v 50 0,7 2 0,5 0,01-10
W 750 17 0,01-0,1
Y 350 0.2 0,01-0,1
Yb 4 0,15 0,3 0,01-0,1
Zn 1,0 0,0075 1 0,06 0,1-10
Zr 1500 0.8 0,01-0,1




Atomspektroszkopiai modszerek alapjai

A mintaban taldlhat6 elemeket atomizaljuk, azaz specialis
koriilmények kozott, szabad atomos g0z allapotba hozzuk

A szabad atomos allapotu elemek meghatarozasa az
elektrongerjesztés felhasznalasaval torténik

Az elem kiilsO elektronjat termikusan vagy elektromagneses
sugarzassal (fénnyel, fotonokkal) gerjesztjiik,

Az elektrongerjesztés 3-20 pm (pikométer= 10-1°m) szélességii
vonalakat tartalmazo, vonalas atomspektrumokat eredményez,
A spektrumvonalak hulldimhossza az adott elem elektron-

szerkezetére visszavezethetd gerjesztési energiakbol adodik,
ez€rt nagyon pontosan azonos.



Atomspektroszkopiai modszerek alapjai

(Elemanalizis/A tomspektroszképia, Dr.Bezur Laszl6 BME AAKT)

Atomfluoreszcencia Atomeemisszio
Gaz halmazallapoti minta: \
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Spektrograffal fotolemezre felvett emisszios
spektrum

(Elemanalizis/Atomspektroszkoépia, Dr.Bezur Laszl6 BME AAKT)
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Az atomspektroszkopia elv alkalmazasanak elonyei
és hatranyai

Elonyok

Az atomspektroszkopia elv alkalmazasaval elvileg az 0sszes elem vizsgalahatd, vonalas
jellegt (5-20pm szélességl sp.vonalak) felhasznalasaval

A spektrumok az atom elektronszerkezetének ,,leképezései” ezért mindig azonosak, a
sp.vonalak hullamhossza nagyon pontosan azonos

A kiilonboz06 elemek spektrumai egyszerre jelennek meg, az elemek egyidejiileg is
mérhetOk (szimultdn multielemes mdodszer)

Az elemek kimutatasi hatdrai kedvezoek, nyomelemzésre is alkalmas

Széles koncentracio atfogas, 5-6 nagysagrend ( nyomelem és féalkot6 egyszerre
elemezhetd)

Az 70-80 elem egyidejll, szimultdn meghatarozasara képes.
1-2 min. egy-egy minta elemzése, nagy mintaszam, elemszam
A kimutatasi hatarok kedvezdek, de nem minden feladatra elégségesek

Hatranyok

A spektrumvonalak atlapolasa bizonyos esetekben el6fordul
Hattérkorrekcio sziikséges
A késziilékek ara nagyobb, lizemelteté€se dragabb (argon)



Nagyteljesitményii elemanalitikai, nyomelemanalitikai
modszerek a kornyezetanalitikaban

1. Atomspekroszkopiai modszerek
1.1. Atomabszorpcios modszerek, AAS
1.1.1. Lang-atomabszorpcios modszer, L-AAS
1.1.2. Grafitkemence atomabszorpcios modszer, GK-AAS
1.1.3. Higany-hidrid atomabszorpcios modszer
1.2. Atomemisszios modszerek
1.2.1. Induktiv csatolasu optikai emisszios modszer, ICP-OES
2. Tomegspektroszkopias modszerek, MS
2.1. Induktivcsatolasu tomegspektrometrias modszer, ICP-MS



ICP-OES modszerrel mérheto elemek
Elelmiszerek makro és mikro elemeinek meghatarozasa AAS, ICP-OES és ICP-MS mddszerekkel (Dr. Bezur Laszlo)
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Elelmiszerek makro és mikro elemeinek meghatarozasa AAS, ICP-OES és ICP-MS mddszerekkel (Dr. Bezur Laszlo)

100 g

0,1

ICP-OES Spektrum, Al

Aluminium 10 mg/I

180

200 220

hullAmhossz, nm

7]

1 AITI 217,407 nm
2 All 221,006 nm
3 All 226,910 nm
3 All 226,922 nm

Y

4 5

4 All 237,312 nm
4 All 237,335 nm
5 AlII 257,510 nm
6 All 266,039 nm



ICP-OES Spektrum, Al

Elelmiszerek makro és mikro elemeinek meghatarozasa AAS, ICP-OES és ICP-MS mddszerekkel (Dr. Bezur Laszlo)
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ICP-OES Spektrum, Fe

Elelmiszerek makro és mikro elemeinek meghatdrozasa AAS, ICP-OES és ICP-MS médszerekkel (Dr. Bezur

Laszl6)
_ 6
" F  Vas 10 mg/ 4 -
I 3 5
10 |
E 1
2
1 =
I
0’1 . 1 n 1 n 1 n 1 n ]
180 200 220 240 260 280

hulldmhossz, nm

N

Fel 216,677 nm Fel 248,327 nm
Fell 227,992 nm Fell 259,940 nm
Fell 234,349 nm 7 Fell 274,932 nm
Fell 239,562 nm

B LW -
@)



ICP-OES hattérkorrekcio alapesetei

Elelmiszerek makro és mikro elemeinek meghatarozasa AAS, ICP-OES és ICP-MS mddszerekkel (Dr. Bezur Laszlo)
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ICP-OES hattérkorrekcio korszeri miiszeren
Elelmiszerek makro és mikro elemeinek meghatarozasa AAS, ICP-OES és ICP-MS mddszerekkel (Dr. Bezur Laszlo)
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ICP-OES hattérkorrekcio, vonalatlapolas vizsgalata
Elelmiszerek makro és mikro elemeinek meghatarozasa AAS, ICP-OES és ICP-MS mddszerekkel (Dr. Bezur Laszlo)
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ICP-OES hattérkorrekcio szamitasa

Makro és mikro elemeinek meghatdrozasa AAS, ICP-OES és ICP-MS moddszerekkel (Dr. Bezur L4sz16)
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ICP-OES, vonalzavaras numerikus korrekcioja
Makro és mikro elemeinek meghatdrozasa AAS, ICP-OES és ICP-MS moddszerekkel (Dr. Bezur L4sz16)

n
Iy =1z _ZSiBi
1

I, az elemz6vonal korrigalt intenzitdsa,
I, ., a teljes intenzitas az elemzdvonal hullamhosszan,

S;az i-edik zavaro6 elem (a vizsgalt elem vonaldn mért) kalibracios egyenesének
meredeksége,

B; az i-edik zavar6 elem koncentracigja,

n a zavaro elemek szama.



ICP-OES Kkalibracios gorbék és kiértékelo gorbék

Makro és mikro elemeinek meghatidrozdsa AAS, ICP-OES és ICP-MS moédszerekkel (Dr. Bezur Laszl06)
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intenzitas

ICP-OES Kkalibracios gorbék és kiértékelo gorbék, Mg

Makro és mikro elemeinek meghatdrozasa AAS, ICP-OES és ICP-MS mddszerekkel (Dr. Bezur Laszlo)
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