KORNYEZETVEDELMI ANALITIKA
2. 1rész

Elemanalitikai vizsgalatok



Elemanalitika vizsgalatok

Kilonboz6 kornyezeti mintak, fémek, atmeneti elemek, szervetlen komponensek

(i) Felszini viz: vizsgalando komponensek, hatarértékek

(i1) Ivoviz: vizsgalando komponensek, hatarértékek

(ii1) Talaj, foldtani kozeg, talajviz: vizsgalandé komponensek, hatarértékek
(iv) Szennyviz: vizsgalandé komponensek, hatarértékek

(V) Szennyviz iszap: vizsgalandd komponensek, hatarértékek



Felszini vizek

NOMAD A HEGYEK VANDORA BLOG

gt R,

Felszini viz: a patakok, folyok, tavak és tarozok vize

» A felszini vizek lebeg0 szervetlen és szerves anyagokat is tartalmaznak, amelyek
egyensulyt tartanak a fencken talalhato tiledékkel.

» A felszini vizben talalhaté anyagok formai:

(i) Oldott allapotua (altalaban elemzett, hatarértékek) —

(i) Lebego anyagokban kotott ——

(iii) Uledékben kotott ( elemanalizis 1d. talajok elemzése) — > ufeds



Felszini vizek hatareértékei

10/2010. (VI11. 18.) VM rendelet a felszini viz vizszennyezettségi
hatarértékeirol és azok alkalmazasanak szabalyairol

Anyag neve

AA-EQS
Szarazfoldi felszini
vizek [ug/I]

MAC-EQS
Szarazfoldi felszini
vizek [ug/l]

Kadmium és vegyiletei
(a vizkeménységi
osztalyoktdl fliggéen)

<0,08 (1. osztaly)
0,08 (2. osztaly)
0,09 (3. osztaly)
0,15 (4. osztaly)
0,25 (5. osztaly)

<0,45 (1. osztaly)
0,45 (2. osztaly)
0,6 (3. osztaly)
0,9 (4. osztaly)
1,5 (5. osztaly)

Olom és vegyiiletei

7,2

nem alkalmazhato

Higany és vegylletei

0,05

0,07

Nikkel és vegyuletei

20

nem alkalmazhato

AA-EQS - éves atlagértékben kifejezett kornyezetmindségi elbiras
MAC-EQS - maximalisan megengedhetd koncentracioban kifejezett kornyezetmindségi elbiras




Felszini vizek hatarértékei (folyt.)

10/2010. (VIII. 18.) VM rendelet a felszini viz vizszennyezettségi
hatarértékeirol és azok alkalmazasanak szabalyairol

Egy¢b specifikus szennyez0 anyagok vizmindsegi

hatarértekel
Oldott cink 75 ng/l
Oldott réz 10 pg/l
Oldott krom 20 ng/l
Arzén 20 ng/l




Talajviz, felszin alatti viz

Felszin alatti vizek fobb valtozatai a geologiai elhelyezkedés alapjan:
(1) talajviz, (ii) rétegviz, (iii) karsztviz, (iv) mélységi viz

A kornyezetanalitikai szempontbdl kiemelkedden fontos a talajviz, ami
a legkitettebb a kornyezeti hatdsoknak.
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Hattér koncentraciok és szennyezési hatarértékek
felszin alatti vizekre

2. melléklet a 6/2009. (1V. 14.) KvWWM-EiM-FVM egyiittes rendelethez
Ki = a veszélyességét jellemzo besorolas, mely szerint K1 a minden esetben veszélyes
anyagokat jeloli; B = (B) szennyezettségi hatarérték
1. Fémek és félfémek (mértékegység: ug/L)

CAS szam B Ki
7440-47-3 Krom 50 K2

Krém VI 10 K1
7440-48-4 Kobalt 20 K2
7440-02-0 Nikkel 20 K2
7440-50-8 Réz 200 K2
7440-66-6 Cink 200 K2
7440-38-2 Arzén 10 K1
7439-98-7 Molibdén 20 K2
7782-49-2 Szelén 10 K2
7440-43-9 Kadmium 5 K1
7440-31-5 On 10 K2
7440-39-3 Barium 700 K2
7439-97-8 Higany 1 K1
7439-92-1 Olom 10 K2
7440-42-8 Bor (B) 500 K2
7440-22-4 Eziist 10 K2



Felszini viz és felszin alatti vizek fémkomponenseinek meghatarozasa

Mintavétel

felszini viz, felszin alatti viz

Y

Atmeneti tarolas
hiités , fagyasztas

Y

Szirés Lebeg6anyagok
0,45 pm pérusméretii sziir6lapon
sziron Y
% roncsolds és sziirés
Sziirlet *
az oldott komponensek Oldat lebegBanyag
meghatarozasihoz fémtartalom meghatarozasa

- —

Tartésitas Tartésitas
Iml 1+1 HNG; /100ml Hg meghatarozashoz
minta oxidalo adalékkal
Fémek meghatarozasa : Metilhigany
ICP-MS ICP-OES roncsolasa
GK-AAS  L-AAS KBrOs+KBr+HCl
! KMnQOs+ HySO,4

; oy |

Hg meghatarozas

Eredmények hideggo6zos

szamitasa Hg-AAS v. AF médszerrel 8




Mintavétel
iiledék, iszap

Y

Tarolas
4°C-on

Y

¢

Laboratériumi
feldolgozas

Felszini viz: iiledék, iszap elemzése

Homogén
minta
(nedves feldolgozas)

:

#

Inhomogén
minta
(szaraz feldolgozas)

Szarazanyag-
tartalom
meghatarozasa

Y

Szaritas

Bemérés
kivonatkészitéshez

v

Kivonat készités

#

Szirés

¢

Fémkoncentraciok
meghatarozasa
L-AAS, GK-AAS
Hg-AAS, ICP-OES
ICP-MS

A

v

Idegen anyagok
eltavolitasa
(i.a. tdmeg megh.)

¢

Tisztitott
légszaraz minta

v

y

Orlés és szitalas
2 mm

Eredmény
szamitasa

Kivonat készités:

Desztillalt viz

Enyhén savas puffer

ErGs sav



Ivoviz kémiai vizminoségi jellemzok és parametrikus értékek

201/2001. (X. 25.) Korm. rendelet

Vizmin6ségi jellemz6 | Hatarérték | Egység Vizmindségi | Parametrikus | Egység
jellemzd érték

Antimon 5,0 pg/l  Aluminium 200 g/l

Arzén 10 ug/l  |Vas 200 ng/l

Bor 1,0 mg/l  [Mangan 50 ug/l

Kadmium 5,0 png/l  [Natrium 200000 ng/l

Kréom 50 ng/l

Réz 2000 pg/l  |JAmmoénium 500 ng/l

Olom 10 ng/l  Klorid 250000 ng/l

Higany 1,0 ug/l  [Szulfat 250000 ng/l

Nikkel 20 ng/l

Szelén 10 ng/l

Bromat 10 ug/l  |VezetOképesseg 2500 uS/cm

Fluorid 1500 ng/l  pH 6,5-9,5

Nitrat 50000 ug/l  [KOI 5 mg/ml 0,

Nitrit 500 ng/l  [Keménység min. 50 mg/l CaO

Kotott aktiv klor 3000 ug/l  [Kemenyseg max. 350 mg/l CaO
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Ivoviz elemkoncentracioinak meghatarozasa
Ivoviz:
(1) vizvezetéki haldzatba keriil6 €s a fogyasztohoz juto viz
(if) az egyedi kutas vizellatas vize

(iii) palackozott természetes asvanyviz

Mintavétel:
1-2 1 vizminta polietilén palackba

Mintael6készités:

(i) szobahémérsékleten oldhato fémtartalom, c,,

100 ml viz + 1 ml 1+1 HNO, => 24-48h allas => szilirés 0,45um membransziirdn => sziirlet
elemzése

(i) 80 °C-on oldhaté fémtartalom, Cg

100 ml viz + 4 ml 1+1 HNO3 => 15 min. 80°C vizfiirdén => sziirés 0,45 pm membransziron =>
szlirlet elemzése

Médszerek: ICP-MS, ICP-OES, GF-AAS, CV-Hg-AF (AAS)

11
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Réteg 1
#’/ «« Talajviz szintje
Réteg 2

Talaj, foldtani kozeg
A talaj mélységi strukturai

\

: __Altalaj 30-100 cm, viz tarolas, sok mozgasa

> Alapkdzet
)

Atalaj a fold felszinének mallott
legktilso része

Pordzus anyaga viz €s anyagok
tarolasara €s transzportjara
alkalmas

Eletfeltételeket biztosit
mikroorganizmusok és novények
szamara

A talajreteg alatt helyezkedik el az
alapkdzet

A talajban, a kézetekben talajviz,
illetve rétegviz talalhato

A talajviz kapcsolatban all felszini
vizekkel €s a csapadekvizzel

A talajviz mobilizalhatja a
szennyezoket



Talaj, foldtani kozeg kornyezetvédelmi vizsgalata

(1) Kornyezetallapot felméres, nem bolygatott teriileten (felszini
vizsgalat)

(i) Szennyezett teriiletek vizsgalata, karelharitas elokészitése (feltaro
mintavetel)

(i11) Tertilethasznositashoz kapcsolodo vizsgalat (kornyezetvédelmi és

mérnokgeologiai)



Talaj mintavétel

A mintavétel €s mintaelemzés szamszerli adatokat ny(jt a tulajdonsagok, a

szennyezettség jellemzesére €s variabilitasara.

Fontos mintavételi alapelvek:

A talaj tulajdonsagai horizontalisan €s vertikalisan 1s valtozhatnak.

A vizsgalatokat tobb pontmintabol kevert atlagmintabol célszerl elvégezni.
Egy mintavételi egységbdl célszerli legalabb 2 atlagmintat venni.

Felszini talaj mintavételnél legalabb 20-20 pontmintabdl képezziik a
reprezentativ atlagmintat (keverées).

A pontmintak azonos méretiiek legyenek (térfogat, tomeg)

A keverés kizart, ha a tulajdonsag valtozik a keverés hatasara

Terepi mintavétel (1-2 kg atlagminta)

Laboratoriumi mintavétel (szaritas, idegenanyag eltavolitas, Orlés,
méretcsokkentes.

Mintavetel tipusok:

Felszini talajmintavétel a felszini 20-30 cm rétegbol.

Mintavétel munkagddorbol 1,5-2 m szintig 3 szinten

Mintavétel mélyfurassal a meglitott talajviz szintig, illetve a nem szennyezett
kdzet rétegig. Pontmintak 30, 50 vagy 100 cm-enként => atlagminta.



Példa felszini talaj mintavétel tervezésére 1.

e 5
g, 6
‘...‘ ‘ .'.."’ .
2% AL
10", o
...1’;.-'

* Atertuleten 6 mintavétel egyseg kialakitasa, 1-12 szamu atlagminta
» 20-20 pontminta az atlok mentén, cikk-cakkban haladva => 1-12 db atlagminta

* A négyszogek sarkain, 12 ponton mélyfurasos vagy munkagodros mintavetel
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Példa felszini talaj mintavétel tervezésére 2.

10\% ;O E] .O] j: E‘ ¥ o

/
\
U //
- Avizzér()
- réteg




Talaj mintavételi technikak

\eipibor

— Rudamt

‘ .t .
[~ Fletsanazon

(55X

Kézi1 szondak

kisfirmérdji, gépr fird (max. 25 m)
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Hattér koncentraciok és szennyezési hatarértékek talajokra és foldtani kozegre

1. melléklet a 6/2009. (IV. 14.) KWWM-EiM-FVM egyiittes rendelethez
Ki = a veszélyességét jellemzo besorolas, mely szerint K1 a minden esetben veszélyes
anyagokat jeldli; B = (B) szennyezettségi hatarérték
1. Fémek és félfémek (mértékegység: mg/kg szarazanyag)

CAS szam B Ki
1440-47-3 Krom osszes 75 K2

Krém VI. 1 K1
7440-48-4 Kobalt 30 K2
7440-02-0 Nikkel 40 K2
7440-50-8 Réz 75 K2
7440-66-6 Cink 200 K2
7440-38-2 Arzén 15 K1
7782-49-2 Szelén 1 K2
7439-98-7 Molibdén 7 K2
7440-43-9 Kadmium 1 K1
7440-31-5 On 30 K2
7440-39-3 Barium 250 K2
7439-97-8 Higany 0,5 K1
7439-92-1 Olom 100 K2
7440-22-4 Eziist 2 K2
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Talaj és foldtani kozeg mintak elokészitése oldatos elemanalizishez

A mintak Mintavétel
- ]
atmeneti tarolasa Talaj
Laboratoériumi » Nedvességtartalom
feldolgozas meghatarozasa
Szaritas max. 40°C
Légszarazminta | g Szarazanyag-
tartalom

'

Idegen anyagok
eltavolitasa

meghatarozasa 105°C

Y

Kavics tdmegének
mérése

Tisztitott minta

Y

Ro6gok apritasa
¢s szitalas (2 mm)

Y

Szirlet

Daralas, Orlés
homogenizalas

|

'

Bemérés kivonat
készitéshez

'

Fémkoncentraciok
meghatarozasa
L-AAS, GK-AAS
ICP-OES, Hg-AAS
ICP-MS

Kivonat készités

Y

:

Szirés

Eredmény
szamitasa

Kivonat készités:

e Desztillalt viz

e Enyhén savas puffer

e Erfs sav
v" HNO,+ H,0,-0s feltaras
vagy
v' 3+1 HCI + HNO; kiralyvizes

feltaras
19



Az oldatos elemanalitikai modszerek jellemzése, elonyei

A kiilonboz0 komplex matrixu, valtozatos osszetételll mintakat a minta-elokészitési fazisban
hasonl6 tulajdonsagn vizet €s savakat tartalmazo vizes oldatta alakitjuk.

Az eljaras elOnyet:
(i) Az eredeti matrix megsziinik és csak a minta szervetlen komponensei maradnak vissza
vizes, savas oldatban,

(i) A kapott mintaoldatok fizikai tulajdonsagai (stiriség, viszkozitas, feliileti fesziiltség)
azonosak, nem térnek egy jelentdsen egymastol,

(ili) A minta-elokészitési miivelettel az analitikai mintat homogenizaljuk,
(iv) A kalibralas standard oldatokkal felhasznalasaval elvégezheto

(V) Az oldat elemzés univerzalisan alkalmazhatova teszi az elemzési modszereket (AAS,
ICP-OES, ICP-MS stb.)

(vi) Az oldatos miveletek jol automatizalhatok.

(vil) A sok teriileten alkalmazhaté miiszerek nagyobb szériaban gyarthatok és igy olcsobbak.

20



Kornyezetanalitika, mintacsoportok, meghatarozando elemek

Mintacsoport

Rendszeresen vizsgalt elemek,
ionok, vegyiiletek

Minta

Vizek

Ag, Al, As, B, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cr(VI),
Cu, Fe, Hg, K, Mn, Mg, Mo, Na, Ni, Pb,
Se, Sn, Zn
CIL,CN-, F, NH,*, NO;, NO,, PO,*, H,S,
S?%, SO~

felszini viz, felszin alatti
viz, rétegviz, figyeld
kutakbol szarmazo6 vizek,
1voviz

Talajok

As, Ba, Cd, Co, Cr, Cr(VI), Cu, Hg, Mo,
Ni, Pb, Sn, Zn
Al, B, Ca, Fe, K, Mn, Mg, Na,

CICN-, F;, NH,*, NO,, NO,, PO, H,S,
%, SO,

talaj, feltoltés,
kornyezetvédelmi
talajvizsgalat, épitési
tevékenységhez
kapcsolodo talajvizsgalat,
mezogazdasagi
talajvizsgalat, foszfor
mutragyak

21




Ivoviz vizsgalat, elemek hatarértékek szerint csoportositva

Hatarérték Elemek
koncentracio (Cy)
mg/|
< 0,001 Hg, Cd
0,001-0,0099 Ag, As, Cd, Se, Cu, Pb
0,01-0,099 Al, Fe, Mn, Ni, B, Zn
0,1-0,99 Ba
1-9,9 K
10-100 Na, Mg, Ca

22



A kornyezetanalitikaban hasznalt elemanalitikai modszerek jellemzése

V.

A kornyezetanalitikaban oldatos elemanalitikai modszereket
hasznalunk

A viz mintakat egyszeri el0készitest kovetden (sziires,
savanyitas) kozvetleniil elemezziik

A szilard halmazallapoti mintakbol (pl. talaj, tiledek,
1szapok, porok, hulladékok, novények stb.) savas

roncsolassal vagy kivonat készitéssel (viz, savak, puffer
oldatok)

A kornyezetanalitikai elemzések sok esetben u.n. limit teszt
elemzések, csak az adott elemre megadott limit koncentracio
tartomanyaban elemziink

Nagyon szelektiv €s j0 kimutatasi hatarokkal rendelkezo
modszereket kell hasznalni (AAS, AF, ICP-OES, ICP-MS)

23



Nagyteljesitményi elemanalitikai, nyomelemanalitikai modszerek a
kornyezetanalitikaban

Atomspekroszkopiai modszerek

Atomabszorpcios modszerek, AAS
Lang-atomabszorpcios modszer, L-AAS
Grafitkemence atomabszorpcios modszer, GK-AAS
Higany atomabszorpcidos modszer (Hg), Hg-AAS
Hidrid atomabszorpcios modszer (As, Se), Hidrid-AAS

Atomemisszios modszerek
Induktiv csatolasu plazma optikai emisszids modszer, ICP-OES

Atomfluoreszcencias modszerek
Higany atomfluoreszcencias modszer (Hg), Hg-AF
Hidrid atomfluoreszcencias modszer (As, Se), Hidrid-AF

Tomegspektroszkopias modszerek, MS
Induktivcsatolasu plazma tomegspektrometrias modszer, ICP-MS

24



Atomspektroszkopiai modszerek alapjai

* A mintaban talalhato elemeket atomizaljuk, azaz specialis
korulmenyek kozott, szabad atomos g6z allapotba hozzuk

* A szabad atomos allapotu elemek meghatarozasa az
clektrongerjesztés felhasznalasaval torténik

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

Az elektrongerjesztés 3-20 pm (pikométer= 10-1°m)
szelesseégll vonalakat tartalmazo, vonalas atomspektrumokat
eredmenyez,

* A spektrumvonalak hulldamhossza az adott elem elektron-
szerkezetére visszavezethetd gerjesztési energiakbol adodik,
ezert nagyon pontosan azonos.

25



Atomspektroszkopiai médszerek alapjai

AF, |, Nagy homeérsékleti tér OES,

I

| Atomizalas, ionizélas,

| clektrongerjesztés |
\

\ Parolgas
N\ Szaritas p

\~r/

Mintabevitel

(i) Oldat (tipikus), (ii) gaz pl. hidrid AsH;, SeH,, (iii) Hg 9622

6




Az atomabszorpciés mérés atomi folyamatai (L_AAS, GK-AAS, Hg-AAS)

E, E, E,
hv, I,
t hv ‘r/
hv, |, ©
Ep Ep Ep
(@) (b) ()

Az atomabszorpcids spektrométer felépitése
I0 Itr

Fényforras

Mintabevitel
27



Az atomfluoreszcencias meérés atomi folyamatai

E, E, E,
hv, |, ‘J
|
—
hv, I, hv, |;
E, E, E,

(@) (b) ()

Az atomfluoreszcencias spektrométer felépitése

Mintabevitel _ Monokromator Detektor

Fényforras

28



Hideggozos higany modszer elve

Hg AAS és AF modszer alapjai:
Hg?* + redukaloszer =Hg?

o Szabadatomos allapotu higany goz keletkezik
o AAS vagy AF elven kozvetlenul meérhetd

Redukaloszerek:
(1) SnCl, on-diklorid
(11) NaBH, natrium-borohidrid



Hidrid-kifejlesztéses modszer alapjai

o Az arzén(lll) és szelén(Il) 1on gaz halmazallapota hidridet
képez, ami jO hatasfoki mintabevitelt biztosit forrasokba
e Eredmény: kedvezd kimutatasi hatarok

As®* (As™) AsHs
Se?* (Se*) SeH;

Reagens, reakcio:
NaBH,+ 3H,0 + HCI => H3BO3z+ NaCl + 8H

M™ +nH" => MH,
Fontos az elem oxidacios allapotanak beallitasa (redukcio) !!!
As™ + 21" => As®t + |0

Se** + Cl'=> Se?*+ CI,°



Higany/Hidrid gazkifejlesztéses késziilék miikodési elve
1) A megsavanyitott mintat és a reagenst perisztaltikus
pumpaval betaplaljuk a készilékbe.

1) A két oldat 6sszekeveredik lejatszodik a kémiai reakcio.
Géaz halmazallapota Hg, ill. AsH, keletkezik. Hg g6z vagy AsH; a forrasba

Il) A gaz és folyadék fazist elvalasztjuk.

IV) A gaz halmazallapotu komponenseket argon vivogazzal a
forrasba vissziik.

szaritocsé

minta + sav, 8 ml/min
=

csoreaktor

reagens, 1 ml/min gaz-folyadék

= - - elvalaszto
(N0
}
- Q ® .0 v
perisztaltikus
pumpa rotaméter 1 rotaméter 2 Y}
T
7
argon folyadékzar

N/

nyomasszabalyzd tliszelepek



Atomabszorpcios késziilék

Lang-AAS egység Grafitkemence AAS egység

Fényforras — vajkatoda lampa

=l
| |u|u|m||u||||"|" —



Higany- atomfluoreszcencias késziilék
Hidrid- atomfluoreszcencias késziilék
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Az optikai emisszios mérés atomi folyamatai (ICP-OES)

E, E, E,
hv, I, e
1
v 5
—
E, E, E,

(@) (b) (c)

Az emisszios spektrométer felépitése

Mintabevitel Sugarforras Polikromator Detektor
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ICP SUGARFORRAS

Plazma
—

P
<

e — 1

RF generator

=—]__-Indukciés tekercs

Tesla szikra j

Gazadagold =—=r —

—~Plazmaég6

e m—

Argon gaz

3-4000°C

6-7000°C

10.000°C
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ICP SUGARFORRAS KEPE, radialis és axialis leképezés

Axialis ICP => jobb kimutatasi hatarok

Radialis ICP
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Korszeru ICP-OES késziilék
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ICP-OES spektrumrészlet, Vas

Relativ intenzitas
10000 = Vas, 10 mg/I
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A Kiils6 ionforrassal miikodoé tomegspektrometrias mérés (ICP-MS)

Plazma ionforras lonatvitel Vakuum 103 bar Vakuum 10° bar

Az ICP-MS spektrométer felépitése

m# (017106 (s) lonoptika| Analizator Detektor

Nagyvakuum rendszer

39




|CP-MS Kkésziilék csatolo egysége

tomegspektrométer i csatoloegység i plazmaégé ¢s
: indukcios tekercs

1cm

nikkel
konuszok

l

olajrotacios + turbo olajrotacios

vakuumszivattyu vakuumszivattyu
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Kisfelbontasu ICP-MS spektrum megjelenés a késziiléken

Key| Show | Symbol

404r + 165H0
v_ Tl 12C + 193
Pb - 14N + 1910
v (B 160 + 1890s
170 H + 12305

1H + 204H
Run Selection to Gtaphl 1H : 204p§

Q|

| K[»[<>¥¢|al ]

4000007
300000+

200000+

100000

E!
Tl
ﬁ //Pm. _ th
" } " f -r\ +—== Ph v “P_t')']\‘/ Ebj\ { - A -
201 202 203 204 205 206 207 208 209
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ICP-MS modszer jellemzése

' H 2 Fn | Atomic Number, Symboaol 2 He

| || |sotopic Abundance

; 4 Most Abundant |sotope Ao

L .-_{frae Detection Limit Ranges [s B B C TN 50 8 F " Ne
I:' < 0,1—1 ppt

I 1=10 ppt || |

T ) |:| I 11 12 14 i 4 i 20
[[] 10-100 pet - -

1 Ng [12 Mg A 25 (B P B g 70 2 Ar
|:| 0,1-1 ppb

23 24 27 28 3 32 35 40

WK [®Cal? Sc[?Ti [V [#Cr[® Mn[* Fe |7 Co[?® Ni [* Cul® Zn [* Ga|®? Ge |* As [* Se [* Br [* Kr

} O N I Y O O O A Y

an 40 45 48 51 52 55 56 50 58 B3 B4 59 T4 75 20 70 84

¥ Rb |®* Sr *Y ¥ Zr | Nb|® Mo|** Tc (* Ru |* Rh | Pd |* Ag |* Cd [** In | Sn [ Sb [ Te |* | # Xe

O O A P 7 |1 O A

85 :4:3 20 20 a3 o8 a0 102 | 103 106 107 114 115 120 121 130 127 132

“Cs|*Ba| La|?Hf "Ta|*"W | Re|™ Os |7 Ir ™ Pt [ Au |®*® Hg |® T| |* Pb |* Bi [* Po |* At |*¥ Rn

"33 138 | T138 10| IE 184 m"'llrn}m 183 ""J;E;"" (i 2z o D R

% Fr % Ra [ Ac

% Ce | Pr (% Nd | Pm|% Sm|®* Eu |* Gd (% Tb |5 Dy | Ho (** Er |*¥® Tm "™ ¥b |™ Lu
140 141 142 152 153 158 | 158 164 [ 165 166 168 174 175
% Th [ Pa [ U [® Np [ Pu [* Am|[®% Cm|® Bk [* Cf [* Es [ Fm ['®" Md [ No "% Lr
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Korszeri, kisfelbontasu ICP-MS késziilék
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AAS, ICP-OES és ICP-MS modszerrel vizsgalt elemek

Nem vizsgalt elemek: piros szinnel

la|2a|3b|4b |50 |6b|7b| 8 | 8 | 8 |[1b|[2b|3a|4a|5a | 6a| 7a | 8a
H He
Li | Be B|IC|N|O|F/|Ne
Na | Mg Al | Si| P | S |Cl]|Ar
K|Ca|[Sc|Ti|V |[Cr{Mn|Fe|Co|Ni|[Cu|Zn|Ga|Ge|As| Se | Br | Kr
Rb|Sr| Y |Zr [Nb|Mo| Tc |RU|Rh|Pd|Ag|Cd|In |Sn|Sb|Te| I | Xe
Cs|Ba|lLa|Hf | Ta|W |Re|Os|Ir | Pt|Au|(Hg| Tl [Pb| Bi | Po | At | Rn
Fr | Ra | Ac

Lant.| Ce | Pr [Nd |Pm|Sm|Eu |Gd | Tb |[Dy |Ho | Er [Tm|Yb | Lu

Act. [Th|Pa| U [Np|Pu|Am|Cm| Bk | Cf| Es |Fm|Md]| No |Lw
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Atomabszorpcios modszerek, jellemzése

Atomabszorpcios modszerek

A modszer az atomforrasban eldallitott szabad atomok abszorpcidjat meri
kb. 60 elem meghatarozasa lehetseges.
Oldatok elemzése.

Monoelemes izemmod, egy beallitassal egy elemet mér.
1-2 perc/minta mérési i1do.
Lang-atomabszorpcios modszer
Foalkotok ¢s mellékalkotok meghatarozasa.
Mintabevitel oldatporlasztassal: 2-3 ml/min
Grafitkemence atomabszorpcios modszer
Nyomelemek meghatarozasa
Mintabevitel: 10-20 ul oldat bemérése a grafitkiivettaba
Higany-AAS médszer: higany(Il)iont mér nyomelem szinten
Mintabevitel: aramlo oldat 5-6 ml/min
Hidrid-AAS modszer: As és Se nyomelemzésére alkalmazzuk

Mintabevitel: aramlo oldat 5-6 ml/min 45



Atomfluoreszcencias modszerek, jellemzése

Atomfluoreszcencias modszerek, késziilékek

Higany meghatarozasara, illetve arzén €s szelén meghatarozasara gyartott
celkeésziilekek.

Higany-AF médszer, késziilék: higany(Il)iont mér nyomelem szinten
Mintabevitel: aramlo6 oldat 5-6 ml/min

Hidrid-AF médszer, késziilék: As és Se nyomelemzésére alkalmazzuk
Mintabevitel: aramlo oldat 5-6 ml/min
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|ICP-OES modszer, jellemzése
Induktiv csatolasu optikai emisszios modszer, ICP-OES

o A mddszer a plazmaban keletkez6 gerjesztett szabad atomok (M),
szabad ionok (M*") emisszidjat méri (vonalas spektrum)

kb. 60-70 elem meghatarozasa lehetséges.

Oldatok elemzese.

Szimultan multi-elemes lizemmod: egyidejlileg sok elemet mér.
2-3 perc/minta mérési ido.

Foalkotok, mellékalkotok, nyomelemek mérése.

Kimutatasi hatarok a ng/ml, ppb tartomanyban.

Lekeépezés:

O O O O O O O

(i) radialis: egyszeriibb olcsobb, rosszabb kimutatasi hatar
(i) axialis: bonyolultabb, dragabb, jobb kimutatasi hatar
o  Mintabevitel: oldatporlasztas 1-2 ml/min
(i) pneumatikus porlasztas (kiilonb6zo tipusok)

(if) ultrahangos porlasztas, vizekhez, jobb kimutatasi hatar
47



ICP-MS modszer

Induktivesatolasu plazma tomegspektrometrias modszer, ICP-MS
o A modszer a plazmaban eldallitott egyszeres pozitiv toltésii

lonokat, M* méri tomegspekrométerben (izotopok)

o kb. 60-70 elem meghatarozasara alkalmas
° Oldatok elemzése
o Gyors pasztazd lizemmod: egy 1dOpillanatban egy elemet

mér, de csak 100-200 ms 1deig, majd lep a kovetkezd elemre

° 2-3 perces méresi 1d0
° Mellekalkotok €s nyomelemek meghatarozasa
. Kimutatasi hatarok a pg/ml, ppt tartomanyban

o Mintabevitel: pneumatikus porlasztas, 1-2 ml/min
48



Analitikai laboratoriumok elemanalitikal muszerezése

Laboratorium tipus

Miuszerezés

Nagy szolgaltat6 laboratoriumok 1.,

altalanos analitikai feladattal

ICP-OES,
Hg-AAS v. Hg-AF (Hg)
Hidrid-AAS v. Hidrid-AF (As)

Grafitkemence AAS
Nagy szolgaltato laboratoriumok II., ICP-OES, ICP-MS
altalanos analitikai feladattal Hg-AF (HQ)

Kis laboratorium sajat mintak vizsgalatara,

szuk feladatkorrel

Lang-AAS (ICP-OES)
Grafitkemence-AAS (Cd, Pb, As)
Hg-Hidrid-AAS vagy AF (Hg, As)
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Mintaelokészités elemanalizishez
Mikrohullamu, nagynyomasu roncsolo edényzete
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Mintaelokészités elemanalizishez
Mikrohullamu, nagynyomasu roncsolo rotor + bomba
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Mintaelokészités elemanalizishez
Mikrohullamu roncsolo

Microwave Sample Preparation System
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Analitikai jellemzok

* Azonossag

* Szelektivitas

* Kimutatasi hatar

* Meghatarozasi hatar

* Koncentracio tartomany (dinamikus konc. tart.)

 Kalibracios fliggveny (linearitas, kalibracios fliggveény
illeszkedés)

* Pontossag (visszanyeres)
* Precizitas (1smetloképesseg, reprodukalhatosag)

* Robusztussag
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Hatarérték és a modszer kimutatasi hataranak kapcsolata

A kimutatasi hatar koncentracio statisztikai definicioja a rendszerre
(készilék) :

ahol

C_ , a kimutatasi hatar ;

S, a vakértek jelének szorasa

S, a kalibracios fiiggvény meredeksége
Ertelmezés és alkalmazas:

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

Meghatarozasi hatar a rendszerre (késziilék):

Cq = 3¢ koncentraciondl a varhato relativ szoras 33/3 = kb. 10%
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Rendszer (késziilek) kimutatasi hatar --- Mdodszer kimutatasi hatar kapcsolata

i) Az elemzési eredmény szamitasa:

C V

C __ “mintaoldat
minta ~
m

ahol V , a mintaoldat térfogata, m, a bemért minta tdmege

I1) A médszer kimutatasi hatar szamitasa => figyelembe vessziik a
mintaelokészitési muveletben keletkezo higulast, V/m :

C V

c __ “L,rendszer -
L, modszer
m

ahol V , a mintaoldat térfogata, m, a bemért minta todmege

111) Az elvart moédszer kimutatasi hatar (1/3 — 1/10)

C < CHaté_rérték / 3 CL, maodszer < CHatérérték / 10

L, mddszer
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Elemanalitikai modszerek kimutatasi hatarai
Kornyezetvedelmi analitika (1)

Elem | Léang- |GK-AAS |Hg-hidrid|ICP-OES [ICP-OES| ICP-MS
AAS | (GFAAS) | AAS, AF | radialis | axialis

(FAAS)

ng/l (ppb) |ng/l (ppb) ng/l (ppb) |ug/l (ppb)| ng/l (ppb)
Ag 2 0,05 2 0,5 0,001
Al 30 0,25 6 1,5 0,01
As 300 0,33 0,1 12 2 0,01
B 500 43 0,5 0,2 0,1
Ba 20 0,4 0,2 0,04 0,0001
Bi 50 03 18 2 0,001
Ca 1 0,04 0,03 0,03 0,1
Cd 1,5 0,02 1 0,1 0,01
Co 5 0,5 2 0,5 0,01
Cr 6 0,025 2 0.4 0,01
Cu 3 0,07 2 0,3 0,01
Fe 6 0,06 1 0,3 0,1
Hg 145 18 0,1 9 1,2 0,01
K 2 0,02 6.5 0,5 0,1
Mg 0,3 0,01 0,1 0,03 0,01
Mn 2 0,03 0,3 0,05 0,01
Mo 20 0,14 4 0,5 0,001
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Elemanalitikai modszerek kimutatasi hatarai
Kornyezetvedelmi analitika (2)

Elem [Lang-AAS| GK-AAS [Hg-Hidrid | ICP-OES | ICP-OES | ICP-MS

(FAAS) | (GFAAS) | AAS, AF | radidlis | axidlis

ng/l (ppb) | ng/l (ppb) ng/l (ppb) | ug/l (ppb) |ug/l (ppb)
Na 03 0,05 1 0,2 0,1
Ni 10 0,24 6 04 0,01
P 4000 100 18 13 > 0,001
Pb 10 0,04 14 1 0,001
S 20 28 > 0,001
Sh 40 0,35 18 2 0,001
Se 500 0,65 01 20 5 01
Sn 95 0,6 01 0,01 0,001
Sr 2 01 01 0,01 0,001
Ti 70 1,6 0,6 0,09 0,01
Tl 20 0,75 16 3 0,001
v 50 0,7 2 0,5 0,01
Zn 1,0 0,0075 1 0,06 0,01
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