1. BEVEZETES

A kémiai analizis optikai modszerei nagy modszercsaladot alkotnak. Ko6zos jellemzdjiik, hogy a
vizsgalati anyag és az optikai sugarzas (fény) valamilyen kolcsonhatasat hasznaljak fel az
anyagosszetétel megallapitasara. Optikai sugarzdsnak nevezziik az elektromagneses sugarzas azon
részét, amely a fizikai optika eszkdzeivel és modszereivel vizsgalhato. Az optikai modszerek egyik
csoportjaban a fényt nem bontjuk fel hulldmhossz szerint (pl. refraktometria, polarimetria). Az optikai
modszerek masik csoportjaban azonban a fény hullamhossz szerinti felbontasara is sor keriil, ezeket
Osszefoglaloan optikai spektroszkopiai modszereknek nevezziik. Mi most csak az utobbi modszerekkel
kivanunk foglalkozni. Az optikai spektroszkopiai modszereket két f6 csoportra oszthatjuk: az
atomspektroszkopiai és a molekulaspektroszkopiai modszerekre. Ezt a felosztast analitikai
szempontbol az indokolja, hogy az elobbi modszerekkel az anyagok elemi Osszetétele, az utobbiakkal
pedig a molekuladsszetétel hatarozhatd meg. Az ilyen felosztasnak tovabbi alapja az is, hogy a kétféle
modszercsoportnak meglehetdsen eltér az elméleti ismeretanyaga.

2. AZ ATOMSPEKTROSZKOPIA KIALAKULASA

Langszinezést Marggraf mar 1758-ban alkalmazott a natrium- és a kaliumsok megkiilonboztetésére. A
18. szazad végétdl az atomok spektrumanak vizsgalata a fizikusok érdeklédését is erésen lekototte.
Wollaston 1802-ben figyelt fel arra, hogy a Nap spektrumaban fekete vonalak észlelheték, de ennek a
jelenségnek nem tulajdonitott kiilondsebb jelentOséget, és nem is foglalkozott vele részletesen. Ezeket
a vonalakat ma Fraunhofer-féle vonalaknak nevezziik. Fraunhofer épitette az elsé mai értelemben vett
spektroszkopot, és 1815-t61 kezdve részletesen vizsgalta a Nap spektrumaban észlelhetd vonalakat.
Mintegy 576 vonalat ismert fel. Ezeket a vonalakat az A, B, C, D, E ... a, b, ¢, d, ¢ ... betlikkel jeldlte.
(Ebbdl a jelolésbdl maradt rank példaul a natrium kdzismert sdrga vonaldnak natrium-D elnevezése.)
Fraunhofer arra is rajott, hogy az alkohol langjaba helyezett natrium spektrumaban ugyanott jelenik
meg a sarga D-vonal, ahol a Nap szinképében ez a vonal hianyzik. Herschel 1822-ben mar
megallapitotta, hogy a langba helyezett kiillonb6z6 sok spektrumanak vizsgalata mdédot ad arra, hogy
az anyagot egyértelmiien fel lehessen ismerni. Tulajdonképpen ezzel vette kezdetét a spektralanalizis.
Bunsen az asvanyvizek soinak elemzésére szintén a langszinezést hasznalta fel. A Bunsen-ég6t abbol a
célbol fejlesztette ki, hogy szintelen gazlanggal tudjon vizsgalni. (Bunsen ujitasa abban volt, hogy
leveg6t vezetett az éghetd gazhoz, mieldtt az égni kezdett.) Kirchhoff és Bunsen 1859-ben megjelent
ko6zos cikke nagy lendiiletet adott a kiilonb6z6 anyagok spektrumanak vizsgélatdhoz, mivel megadtak
a spektrumra vonatkozd addigi ismeretek értelmezését: ha az egyes gazok vagy g6zok atomjaival
energiat kozliink, akkor azok rajuk jellemz6 vonalas spektrumot bocsatanak ki (1. abra). Ugyanezek az
atomok viszont képesek a kibocsatott fény hullamhosszaval egyezd hullamhosszal rendelkezd fényt
elnyelni. Igy jelennek meg az izz6 szilard testek és folyadékok altal kibocsatott folytonos szinképben
az abszorpcioés vonalak (Fraunhofer-féle vonalak a Nap szinképében).

Ez a felismerés meggyorsitotta az 0j elemek felfedezésének titemét. 1861-ben ilyen mddon fedezték
fel példaul a céziumot és a rubidiumot, valamint 1866-ban a héliumot is a Nap spektrumaban. (A
Foldon ekkor még nem talalkoztak ezzel az elemmel, és ezért is nevezték el a Nap gordg neve (helios)
utan héliumnak.)

1928-ban készitette el Lundegardh azt a langspektrografot, mely alkalmas volt az elemek nemcsak
minéségi, de mennyiségi meghatrozasara is. Osszekapcsolta illetve tovabbfejlesztette a mar eldtte is
ismert porlasztdsi technikat, acetilén-levegd langot és spektrografiat. A fotoelektronsokszorozdk
megalkotdsa utan (Bay Zoltan, 1938) az 1950-es években megjelentek az elsé fotoelektromos
detektalasi rendszeri emisszids spektrométerek. Az elsé atomabszorpcids spektrofotométert az
ausztral Walsh és munkatarsai épitették meg 1957-ben. E késziilékek alkalmazdsa a kutatdsban, az
iparban, a klinikai, viziigyi és kdrnyezetvédelmi laboratériumokban széleskorti. (Varosunkban is tobb
tiz langspektrométer van jelenleg is hasznalatban.)



1. abra

Kirchhoff és Bunsen altal hasznalt kisérleti 6sszeallitas a natrium spektrumanak vizsgalatahoz. A folytonos
sugarzasu fényforras fényét az L lencse segitségével Bunsen-ég6 langjaba fokuszaltak, a 1angba egy
spatulaval NaCl-ot vittek. A langot elhagyod fényt a P prizmaval bontottak dsszetevdire, majd az S ernyén
figyelték meg a kapott spektrumot. A natrium D-vonala fekete vonalként jelent meg a folytonos szinképben.

A langspektrometria harom alapvetd modszert foglal magéba (2. abra).

Amennyiben gerjesztett molekuldk, gerjesztett atomok, esetleg gerjesztett ionok altal kisugarzott
molekulasavok illetve atom- és ionvonalak intenzitasat mérjik, /angemisszios spektrometriardl (FES)
beszéliink.

Ha a langon olyan hullamhosszusagu fénynyalabot bocsatunk keresztiil, melyet az alapallapoti atom
képes abszorbealni, ¢és mérjik az igy bekovetkezett fényintenzitds-csokkenést, akkor
langatomabszorpcios spektrometriardl (FAAS) van szo.

Ha az alapallapotii atomokat ugyancsak kiils6 fénnyel sugarozzuk be, de nem a részecskék altal
abszorbealt, hanem az abszorpciot kovetéen adott hullamhosszon kisugarzott vonalak intenzitasat
mérjlik, akkor ez a modszer az atomfluoreszcens spektrometria (AFS).

A harom modszer koziil a legnagyobb jelentdsége a langatomabszorpcids spektrometrianak van. Joval
szlikebb teriileten alkalmazhaté a langemisszios spektrometria. Az atomfluoreszcens mddszer ugyan
igen érzékeny, de csak néhany elem meghatarozasanal vetekszik a FAAS teljesitoképességével, emiatt
viszonylag kevéssé elterjedten hasznalatos. Az utobbi idoben egyre nagyobb jelentdséget kap viszont a
langnélkiili atomizald moddszer (grafitkemencés atomabszorpcios spektrometria (GFAAS)), mely
nagyon érzékeny ¢és kis mintaigényt.
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2. abra

A FES, FAAS és AFS modszerek elve

3. A LANGSPEKTROMETEREK FELEPITESE

A langspektrométerek legtobb részegysége azonos vagy igen hasonld, ezért a kereskedelmi
atomabszorpcids késziilékek hasznalhatok langemisszios spektrométerként is (3. abra). A FES-nél a
vizsgalt részecskéket (gerjesztett atomokat) pusztan a lang segitségével allitjuk eld, de a FAAS-nél és
az AFS-nél kiils6 fényforrast hasznalunk az alapallapotu atomok gerjesztéséhez. A FAAS-nél a
fényforras fénye (pontosabban annak az alapallapotu atomok altal el nem nyelt része) kozvetleniil a
fényfelbontd egységre, a monokromatorra jut (a fényforras, a lang és a monokromator egy vonalban
van), az AFS-nél viszont a fényforras fénye kozvetleniil nem juthat a monokromatorra, és itt csak az
"jra" emittalt fényt mérhetjiik.

Az Ujabb késziilékekben a fény felbontasat végzo egység (monokromator) a diffrakcios racs, a fény
detektalasa pedig fotoelektronsokszorozéval torténik. A spektrométerek jelkiolvaso/kijelzd egységei
nagyon kiilonbozéek lehetnek (analég vagy digitalis kijelzok, grafikus "rekorderek™) de az wjabb
késziilékek szinte mindegyike szamitogépes jelfeldolgozast és kijelzést alkalmaz.
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3. abra
Az atomspektrometrias modszerekhez hasznalt késziilekek elve

3.1 Mintabevitel

A mintabevitel célja (a tobbnyire folyadék halmazallapoti) minta jol reprodukalhatd, nagy
hatékonysagu bevitele a langba ugy, hogy a zavard hatasok minél csekélyebbek maradjanak (a
folyadékot finom aeroszolként kell bejuttatni a langba). A mintabevitel leggyakrabban porlasztas
segitségével torténik. A porlasztas soran keletkezd kis méretli cseppek a lang novekvd hémérsékletii
zonain athaladva fokozatosan atalakulnak. Fontos, hogy a kelléen kis cseppek (> 5um) lehetdleg
azonos méretiiek legyenek, hogy a keletkezd cseppek minél nagyobb részének deszolvatdlodasa, és ezt
kovetéen az alap-, ill. gerjesztett allapotu atomok képzddése a lang azonos magassagu részében
torténjen.

Az oldatok porlasztasara az indirekt pneumatikus porlasztas a leggyakrabban alkalmazott modszer,
melynek hatasfoka kb. 10 %. A 4. abran egy elOkevert langokhoz hasznalt, tipikus pneumatikus
porlasztorendszer felépitése lathato. A minta egy miianyag kapillarison jut be a porlasztoba. Az abran
bemutatott koncentrikus porlasztoban a kapillarisbol kilépd folyadékmintét koriilveszi az égést taplalo
gaz (levegd). Ez a nagy sebességli gz, kilépve a porlasztofej elején talalhatd keskeny nyildson
nyomascsokkenést okoz a kapillarisban, mely a folyadék felszivasat eredményezi. A nagy sebességii
gaz emellett apr6 cseppekre tordeli a folyadékot, és igy aeroszolt kapunk. Ez utébbi jelenséget nevezik
Venturi hatasnak (5. abra).
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4. abra
A koncentrikus pneumatikus porlasztorendszer felépitése

5. abra
A Venturi hatas

A porlasztd kapillarisanak helyzete egy csavar segitségével allithatd, ily modon optimalhaté a
folyadék felszivasi sebessége ¢és a képzoddd cseppek mérete. A képzodd primer aeroszol
cseppméreteloszlasat tovabb finomitja a porlasztofejjel szemben elhelyezett iitk6z0gédmb (szekunder
aeroszol). Az aeroszol nagyobb cseppjei nekicsapodnak az iitk6z6gombnek, a kisebb cseppek viszont
ki tudjék azt keriilni (6. abra). Az igy kapott aeroszol athaladva a kodkamran az égéfejen keresztiil jut
a langba. A kddkamraban lecsapodott folyadék egy vizzarral ellatott csdvon keresztiil tavozik el.
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6. abra
Az 1itk6z6gdmb szerepe a szekunder aeroszol kialakitasaban



3.2 Egék és langok

Az els6 spektrométerek Meker-égdket alkalmaztak. Ezek az égék tulajdonképpen olyan csovek,

melyek tetejét egy sok lyukbol allo lap fedi. Alkalmazasuk kis sebességgel €g6 langokhoz megfeleld.

Jelenleg a réses égok a leggyakrabban hasznalatos €gék. A 10 cm hosszil rés kiilondsen a

leveg6/acetilén langot alkalmazd abszorpcidos mérésekhez eldonyds. A réses égok tervezésében a rés

szélessége, hossza és a fémtest hovezetése alapvetd fontossagu.

A legaltalanosabban hasznalt langok homérséklete 2200-3300 °C tartomanyba esik (1. tablazat). E

hémérséklettartomanyban gyakorlatilag csak E<4.5 eV gerjesztési energiaju szinképvonalak

gerjeszthetdk. A langszinképekben ily modon a fémes elemeknek csak a kis gerjesztési energiaja, 275

nm-nél nagyobb hullamhosszisagli atomvonalai (elsdsorban alapvonalak) talalhatok meg.

A langbdl szarmazé fényemisszio Osszetett. A leggyakrabban hasznalt acetilén/levegé lang hasznalata

esetén az emissziods spektrum a kovetkezOkbol tevodik dssze:

— a lang alapsugarzasabol (az oldoszerbdl, altalaban vizbol szarmazoé OH gyokok és a langgazokbol
keletkezé CH, C; stb. gyokok savijaibol),

— aléngban gerjesztett atomok szinképvonalaibol és a molekulak savjaibol.

A natriumot, kaliumot ¢és kalciumot tartalmazé acetilén-levegd lang egyszerlsitett emisszios

spektrumat mutatja be a 7. abra.
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7. abra

Acetilén-levegd lang emisszios spektruma Na, K és Ca jelenlétében



1. tablazat
A langspektrometriaban alkalmazott, sztdchiometrikus gazelegyli langokkal elérheté maximalis

langhdmérsékletek.
Elegypar °C
Szénhidrogén (metan, propan-butan) - levego 1900
Acetilén - levegd 2300
Hidrogén - oxigén 2700
Acetilén - dinitrogén-oxid 3000
Dician - oxigén 4500
Szénszubnitrid (C4sN>) - 6zon 5300

A langokat tobbféle szempont szerint osztalyozhatjuk. Az egyik felosztas az éghetd és az égést taplalo
komponens elegyedési modja szerint torténik: ha a gazok az égés elott dsszekeverednek, mint pl. a
Bunsen égbben, akkor eldkevert langokrol beszéliink, ha az égést taplaldo oxigén a langot koriilvevo
leveg6bdl jut be a langba, akkor a langot diffiizios langnak nevezziik (ilyen pl. a gyertya langja).
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8. abra
A Bunsen-lang vazlatos rajza
1 az ég0 szaja; 2 az eldmelegedési zona; 3 a reakcidozona; 4 a bels6 égési zona; 5 a kiilsé égési zona, v a gazkeverék aramlasi
sebessége, ura lang égési sebessége

Megkiilonboztetjiik a langokat a komponensek aramlasi sebessége €s az €gés sebessége szerint is, igy
laminaris langoknak nevezziik azokat a langokat, amelyeknél az aramlast jellemz6 Reynolds-szam
(Re) kisebb mint 2300. Nagyobb Re szam esetén, vagyis nagyobb égési sebesség esetén a lang
turbulens. Staciondrius, allo lang akkor jon 1étre, ha a gazok aramlasi sebessége (v) azonos az égés
ellentétes irdnyu sebességével (ur), ha ennél nagyobb, a lang “elszall”, ha kisebb, "visszaég”.



3.3 A langban végbemené folyamatok

A folyadékcseppbdl elészor elparolog az oldoszer, €s szilard aeroszolrészecske (mikroméretii
sokristaly) keletkezik, mely a kovetkezo 1épésben elvesziti kristalyvizét (ha ezzel rendelkezett), majd
megolvad és elparolog, vagyis molekulagéz képzddik. A lang nagyobb hémérsékletli zonaiban végbe
megy a molekulak termikus disszociacioja: alapallapotu atomok keletkeznek (az atomabszorpcios
elemzésekhez csak ezek a részecskék hasznosak!). Természetesen, ha a langhémérséklet lehetdvé
teszi, a termikus folyamatok tovabb mennek, az alapallapotii atomokkal egyidejiileg a langban
gerjesztett atomok, sot ionok is jelen lesznek (ezek a gerjesztett részecskék csak az atomemisszios
elemzésekhez hasznosak!).
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9. abra

A langban végbemend folyamatok



3.4 A fény felbontasa

A langot elhagy6 fényt megfelel6 optikai berendezésen keresztiil vezetjilk a detektald egységhez. A
lang alapsugarzasa, illetve a jelenlevé mas fémek emisszidja miatt ugyanis kozvetlen fényméréssel
nem kaphatunk helyes eredményeket. Az optikai berendezés segitségével igyeksziink a zavard
sugarzasokat kiiktatni, s csupan a vizsgalt fémre jellemz6, kdzel monokromatikus fénysugarat
engedjiilk a detektorba jutni. Mig korabban kiillonboz6 szinsziirékkel igyekeztek megoldani ezt a
feladatot, ma mar gyakorlatilag csak monokromdtorokat hasznalnak. A monokromatorok kb. 0.01-1
nm szélességli keskeny hullimhossz-tartomanyt képesek elkiiloniteni egy széles (190-800 nm)
szinképtartomanyon belil. A monokromatorok két 6 tipusa a prizma és az optikai (diffracios) racs. A
vizsgalathoz sziikséges hullamhosszt a prizma vagy a racs forgatdsaval valasztjak ki. A rés
szélességének novelésével a fényintenzitas ugyan nod, de a spektralis tisztasaga csokken.

A prizma anyaga UV-tartomanyban kvarc, lathatoban iiveg. A prizmas monokromatorok elénye, hogy
fénydus spektrumot adnak; hatranyuk viszont, hogy felbontoképességiik kicsi.

Az optikai rdcs olyan iiveg-, kvarc- vagy tiikrozo fémfeliilet, amelyen egymashoz kozel eso,
egymastol egyenld tavolsagra levo (1000-4800 vonas/mm) parhuzamos rovatkak (karcolatok) vannak.
A karcolatok koze fényateresztd rés, a karcolat maga a fényt at nem ereszté akadaly. A nagyszamu
karcolat miatt igen éles maximumokkal rendelkez6 elhajlasi interferenciaképet kapunk (Huygens-elv).
A fehér (vagyis kevert) fénnyel megvilagitott racs a kiilonb6zé hullamhossziisagh sugarakat
kiilonbozoképpen tériti el. Az egyes hullamhosszaknak, vagyis a szineknek mas és mas iranyba esd
¢les vonalak felelnek meg, azaz a racs - akar a prizma - homogén szinekre bontja a fehér fényt. A 10.
abra a prizmaval és a raccsal eldallitott diszperzios, illetve diffrakcids szinkép néhany szinének
sugarmenetét mutatja. Optikai racsként ma mar szinte kizarolag tiikrozo fémfeliiletet hasznalnak (lasd
11.a és b abrakban). A 2. tablazat pedig a kiillonb6z6 szinekhez tartozo hullamhoszakat tartalmazza.
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10. abra
A prizmaval és a raccsal eléallitott spektrum néhany szinének sugarmenete
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2. tablazat
Kiilonbdz6 szinarnyalatokhoz tartozo hullamhosszak

Szinarnyalat Hulldmhossz (nm)
Voros 720
Narancsvoros 656
Narancs 600
Sarga 589
Zold 495
Zoldeskék 490
Kék 410
Ibolya 396

Ma mar az optikai racsokat tobbnyire nem szimmetrikus karcolatokkal, hanem 1n. echelette
karcolassal latjak el, a fényerdsség novelése érdekében. Az optikai racs alaptipusai: a) sikracs
lencsékkel vagy tiikrokkel kombinalva (pl. Czerny-Turner- vagy az Ebert-elrendezés), b) konkav racs
(pl. Paschen-Runge-elrendezés), ¢) prizma és racs kombinacidja.
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11.a abra
A Czerny-Turner Ebert-elrendezés
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11.b abra
Az Ebert-elrendezés
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3.5 Detektor

A monokromatoron keresztiiljutott fény erdsségét kiilonb6zé mérémiiszerekkel mérhetjiik. A
langfotometrias modszerek kialakulasanak elsé éveiben hasznalatos fotografids fénymérés a
gyakorlatbol mara mar teljesen kiszorult, helyettiik manapsag kizarolag fotocellat vagy fotoelektron-
sokszorozot alkalmaznak. A fotoelektron-sokszorozok erfsitési faktora (az anddra érkezé elektronok
szama osztva a katodot elhagyo elektronok szamaval) a 10'° értéket is elérheti. Ez azt jelenti, hogy
elektronsokszorozoval olyan kis intenzitasu fény is észlelhetd, amely a legérzékenyebb fotografiai
emulzion is csak tobb oras expozicid esetén hoz létre mérhetd feketedést.

A fotoelektron-sokszorozok milkddésének elve az, hogy a K katodra érkezd fotonok kiilsd
fényelektromos hatassal elektronokat valtanak ki, amelyek a katod és a P1 dinod kozotti fesziiltségesés
hatasara a dinod felé aramlanak. A P1 dinéd feliiletén a beesd elektronok szekunder elektronemissziot
hoznak létre, amelynek intenzitasa nagyobb, mint a primer elektronaramé. Ez a folyamat a kovetkezd
din6édakon (P2-P11) megismétlodik, egészen az anodig (A). Az elektronok szdma exponencialisan
novekszik a dinodak szamaval (12. abra).

Fény

@ Dins')dflk

|
Fotokatod P, P, P, P, P ) HE
Dinodak

12. abra
Fotoelektron-sokszorozés detektald rendszer vazlata
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4. LANGEMISSZIOS SPEKTROMETRIA (FES)

A langemisszids spektrometria tulajdonképpen a mindségi analizisb6l ismert langfestési probanak a
mennyiségi analitikai alkalmazasa. Mint azt korabban emlitettiik, mar az alkimistak is tudtak, hogy
egyes anyagok a szintelen (borszesz) langot jellemzé moddon szinezik. Egyes elemek atomjai
kiilondsen konnyen parolgd vegyiiletiik alakjaban, mar a gazlang néhany szaz °C fokos homérsékletén
gerjednek, ionizalodnak, és a felvett hdenergiat jellemz6 hullamhosszisagu - tehat jellemzé szini -
fény alakjaban sugdrozzak vissza. Kiilonosen az alkali- és alkaliféldfémeknek van meg ez a
tulajdonsaga, mas elemek atomjai azonban csak joval nagyobb - esetleg csak tobb ezer fokos
hémérsékleten gerjednek. Ha egy szilard anyag vizsgalatanal az anyagot sosavval nedvesitjiikk meg, és
kb. 1 mm atmér6ji karikara gorbitett végii platina huzalra tapasztva nem vilagité gazlangba helyezziik,
megfigyelhetiink valamely fellobbané szint. Sokkal pontosabba tehetjiik a vizsgalatot, ha nem szabad
szemmel, hanem kis kézi spektroszkoppal észleljiik és figyeljik meg a langfestést. Ebben az esetben a
késziilék latdterében megjelend szines vonalak hullamhossza is megallapithaté a lathatd szinkép
tartomanyban (400 és 800 nm kozott).

A langemisszids vizsgalatok elméleti alapja, hogy amikor egy atom egy energiakvantumot elnyel,
gerjesztett allapotba keriil. Ha a gerjesztett atom visszatér az alapallapotba, fényt bocsat ki. Amikor
példaul iveget hevitliink gazlangban, a sarga fény ugy jon létre, hogy a gerjesztett natriumatomok
visszajutnak az alapallapotba. A kibocsatott fény energiajabdl kiszamolhato a fény frekvenciaja vagy
hullamhossza:

E:hv:E
A

A h aranyossagi tényezé a Planck-féle allando (6.63:10°* Js), v a fény frekvenciaja, A a fény
hullamhossza, ¢ a fény sebessége vakuumban (= 3:10° m/s).

Az atomok gerjesztési energidja és a kibocsatott fény hullimhossza az atomok minéségére jellemzd. A
gerjesztett allapotban levé atomok szdma a homérséklettel exponencialisan nd, a nagy gerjesztési
energiaju atomok kis hanyada lesz csak gerjesztett allapotban a lang hémérsékletén. A gerjesztett
allapot élettartama csupan 10 s nagysagrendii, ennek elteltével az atom spontan emittal egy fotont. A
langemisszios spektrometrias elemzések soran a mintaoldatot langba porlasztjuk és az emittalt fény

srer

crer

Nagyobb mintakoncentraciok esetén fellép az Onabszorpcid jelensége is: a lang belsejében levo
atomok altal emittalt fény egy részét a lang kiilsé (alacsonyabb homérsékletii) részén talalhatod
gerjesztetlen fématomok elnyelik, majd a tér minden iranyaba kisugarozzak, igy a detektor iranyaba
kevesebb fény jut, a mért emisszio tehat kisebb.

A langemisszios spektrometria gyors €s olcsé modszer, amely elsdsorban a konnyen gerjeszthetd
alkalifémek, alkalifoldfémek elemzéséhez alkalmas. A tobbi elem a lang viszonylag alacsony
hémeérséklete miatt kevéssé gerjeszthetd. Az alacsony homérséklet miatt viszont kiilondsen a konnyen
ionizal6do alkalifémek esetén ez a modszer igen érzékeny, mivel a nagyobb hdémérsékleti
sugarforrasokban (pl. plazmaban) a gerjesztett atomhanyad csokken a nagymérvii ionizacid hatasara.
Napjainkban kiilondsen az orvosi diagnosztikaban terjedt el, a vér illetve mas testnedvek natrium,
kalium tartalmanak vizsgalatdhoz. A modszer alkalmazasi teriilete magasabb homérsékleti langok
hasznalataval (acetilén/dinitrogén-oxid) jelentdsen kiterjesztheto.
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5. LANGATOMABSZORPCIOS SPEKTROMETRIA (FAAS)

Az atomabszorpcidos modszer alapallapott, szabad atomok fényelnyelésének mérésén alapuld
mennyiségi analitikai eljaras. Az alapallapotd atomok elektromagneses sugarzas (fény) hatasara
gerjesztodnek (elektrongerjesztés), mikozben a gerjesztési energidnak megfeleld hullamhosszisagi
fotont elnyelik. Az atomok abszorpcids spektruma (amint az emisszidés spektruma is) vonalas
szerkezetli, a vonalak pontosan meghatarozott hullimhossznal jelentkeznek és nagyon kicsi,
megkozelitéleg 0.001 nm a félértékszélességiik. Az atomok ilyen tipusu abszorpciods spektruma adja az
atomabszorpciés modszer nagy szelektivitasat. Egy adott elem legjobb vonalanak hullimhosszan a
tobbi atom elnyelésének nagyon kicsi a valosziniisége, ez azt eredményezi, hogy Osszetett, sok elemet
tartalmazo rendszerek is elemezhetdk az elemek kémiai elvalasztasa nélkiil. Ez a lehetdség nagy elonyt
jelent a molekulak fényelnyelésének mérésén alapuld spektrometrias modszerekkel szemben, ahol a
savos abszorpcid kovetkeztében nagy az optikai zavaras valosziniisége €s altalaban csak elvalasztasi
modszerek alkalmazasaval lehet dsszetett rendszereket elemezni.

elemzendd fém vonalan észlelt fényintenzitas csdkkenés €s a fém szabad atom koncentracioja kozotti
Osszafliggés a Lambert-Beer térvénnyel irhato le.

I
A=logT°=a-c~l

ahol A = abszorbancia
Iy= a fény intenzitasa az abszorpcio eldtt
I = a fény intenzitasa az abszorpcio utan
a = abszorpcids koefficiens (anyagi mindségtol fliggd allando)
¢ = az atomizald tér (lang) egységnyi térfogataban levo alapallapoti, szabad atomok szama
1 = az az Gthossz, amit a sugarnyalab az atomizal6 térben megtesz

Az abszorbancia tehat linearis 0sszefiiggésben van a térfogategységben jelenlevd alapallapoti, szabad
atomok szamaval. A langban képz6ddé alapallapoti atomok szama pedig aranyos a megfeleld
oldatkoncentracioval. Kétszer akkora oldatkoncentracio kétszer akkora alapallapota atomkoncentraciot
szolgaltat az atomizaldtérbe. (A helyes elemzés tovabbi feltétele persze, hogy a kalibrald oldat és a
mintaoldat mintabeviteli és atomizaciés koriilményei azonosak legyenek.)

Magas homérsékleten az atomok egy része gerjesztddik, s6t egy része ionizalddik is. A statisztikus
mechanika szerint az alap- és gerjesztett allapotban levé atomok szdmanak aranya a hémérséklet
fliggvényében a kovetkezd Osszefiiggés szerint valtozik:

N gq ho

. .
29 24 kT

N, g

ahol Ny a gerjesztett, Ny az alapallapotban levé atomok szdma; g, és go a kétféle alllapothoz tartozo
stisztikus stly; k a Boltzmann-alland6; T az abszolut hdmérséklet.

Az egyenlet alapjan kiszamithato a gerjesztett és az alapallapotban levo atomok szamaranya a langban
2000-3000°C-on, s megallapithatd, hogy a gerjesztett atomok szdma elhanyagolhatéan kicsi az
alapallapotban levé atomokéhoz képest. Ez kedvezd koriilmény az atomabszorpcidos mérések
szempontjabol.

Ahhoz, hogy atomabszorpcids méréseket végezhessiink, a mérendd elem karakterisztikus, éles vonalas
szinképét létrehozo sugarforras fényét at kell bocsatani a langon, amelybe a mintaoldatot finom permet
forméajaban porlasztjuk be. A szinképnek azt a szlik tartomanyat, amelyben az elem rezonanciavonala
van, monokromatorral valasztjuk el a szinkép tobbi részétdl. A kivalasztott rezonanciavonal a
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fényérzékelo detektorba (pl. fotoelektron-sokszorozdba) jut, amelynek kimend jelét erdsitik. Az
atomabszorpcios spektrométer elvi felépitése a 13. abran lathato.

Emmisszio

@ Uregkatéd liampa
o ‘

|

=\
)
AN,

13. abra
Az atomabszorpcios spektrométerek felépitése

Az abszorpcids mérés soran a langban (atomforrasban) keletkezé emissziot célszerii kirekeszteni, ami
a fényforras fényének modulalasaval (a fény adott frekvenciaval torténd szaggatasaval, vagy
impulzusszerii megvilagitassal) és a megfelelé jelfeldolgozassal oldhaté meg (14.b abra). fgy az
iregkatodbol szarmazo jelet a detektor erdsitd rendszerében valtdaramu jelként dolgozhatjuk fel,
ellentétben a langbdl szdrmazd sugéarzas egyenaramu jelével. Utdbbi jelet igy alkalmas aramkori
megoldassal (pl. kondenzatorral) elvalaszthatjuk, kisziirhetjiik a valtoaramu hasznos jel melldl. Ennek
megvalositasa alapjan egyfényutas és kétfényutas késziilékeket kiillonboztetiink meg (14.b és 14.c
abrak)
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5 |

14. abra
Az egy- (a, és b,), illetve kétfényutas (c,) atomabszorpcids spektrométerek felépitése
(1: sugarforras, 2: lang, 3: monokromator, 4: detektor, 5: adatfeldolgozd, kijelz6 egység)

Az atomabszorpcios méréshez olyan fényforrasra van sziikség, amely intenziv vonalas spektrumot ad,
és az emittalt vonalak félértékszélessége csekély. Ilyen fényforras az iiregkatodlampa, mely egy
specialis kisiilési cs6. A katdd a meghatarozando elembdl késziilt, hengeres alakt test. A kisiilés a
katod és andd kozé kapcsolt kb. 300-400 V fesziiltség hatasara jon létre a katod elektronemisszidja
révén. Az elektromos er6térben felgyorsuld elektronok a nemesgaz toltégaz lavinaszer(i ionizaciojat
idézik el6. A nagy sebességgel mozgd nemesgaz ionok becsapodnak a katéod felilletébe és
fématomokat szakitanak ki a katoédbél (katodporlasztis). Igy keletkeznek a meghatarozandé elem
szabad atomjai, melyek a nagysebességli nemesgaz ionokkal iitkozve gerjesztédnek és az elemre
jellemz6 vonalas spektrumot emittalnak. Az {iregkatodlampak altalaban egyelemesek, tehat minden
ujabb elem meghatarozasanal cserélniink kell a fényforrast.

Katéd Uvegkopeny

Csatlakozo Csillam o . UV-iiveg
dugé Tartok \ védéernyék Lépesos lezaras  ablak
L .

A

N~ 7
- \

\( ‘I\(
. 1 Kvare-
/ l j ~Andd ! ablak

Tiidugaszok

15. abra
Az iiregkatddlampa felépitése
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Az atomabszorpcids spektrometrias modszerrel minden olyan elem meghatarozhatd, amelynek
rezonanciavonala a spektrum azon teriiletére esik, amelyet a spektrofotométerrel mérni lehet, és amely
atomos allapotba hozhat6 az abszorpciods térben. A legtdbb késziilék az UV és lathatd (190-800 nm)
tartomanyban hasznalhaté. A nemesgazok, halogének és C, H, N, O, S, P nem hatarozhatok meg,
mivel ezek rezonanciavonala 190 nm-nél kisebb. Azok az elemek, amelyeknek oxidja nem bomlik el a
lang homérsékletén, illetve amelyeknek a langban oxidja vagy hidroxidja keletkezik, nehezen
hatarozhatok meg.

6. ZAVAROHATASOK

Spektralis zavarohatdasok (un. additiv zavardhatasok). 1de tartoznak a késziilék optikai elrendezésébdl,
felbontoképességének korlatozott voltabol, vonal egybeesésbél (koincidenciabol) szarmazo
zavarohatasok. Ezeket a zavarOhatasokat nagyobb felbontoképességii, mas optikai elrendezésii,
nagyobb teljesitéképességli késziilékkel, vagy a modszer megvaltoztatasaval (Pl. FES helyett FAAS
alkalmazasaval) lehet csdkkenteni, vagy kikiiszobdlni.

Fizikai zavaréhatasok (un. aranyos zavarohatdasok). A mintaoldat fizikai sajatsagainak (viszkozitas,
feliileti fesziltség, gbznyomas, hdmérséklet) megvaltozasa jelentésen megvaltoztathatja a mért jelet,
mivel ezek a sajatsagok hatassal vannak a folyadékporlasztasos mintabevitel hatékonysagara.
Ugyancsak fizikai zavardhatasnak szdmit a ldngban keletkezd sérészecskéken torténd fényszorddas,
emiatt keriilend6 a nagy (1-2 %-nal nagyobb) dsszes s6koncentracioval bird oldatok elemzése.

Kémiai zavaréhatasok (un. exponencidlis zavaréhatasok). Gazfazisu kémiai zavaras akkor jelentkezik
ha a komponensek (atomok, ionok, gyokok) goéz, ill. gaz allapotba jutasuk utan fejtik ki egymasra
hatasukat. Ide sorolhatdo a fémeknek a lang gyodkeivel (O, H, OH) torténd vegyiiletképzddése, a
disszociacids €s ionizdcios egyensulyok eltoloddsa, melyek erdsen befolyasolhatjdk a vizsgalt
kozotti kolesonhatds a minta gézz¢ alakuldsa el6tt, mar a beparlodas sordn a folyadékeseppben,
szilard- vagy olvadékfazisban kialakul. Ennek a zavaréhatasnak tipikus példdja a minta
komponenseib8l nehezen parolgd, magas héfokon disszocialé vegyiiletek képzédése (pl. PO, A,
SiOs™, Ti*" ionok zavardhatasa alkalifoldfémekre és ritkafoldfémekre). A kémiai zavarohatasok tehat a
fényemissziora képes gerjesztett ionok (FES-nél), illetve a fényt elnyelni képes alapallapotu atomok
(FAAS-nal) koncentracidjat csokkentik.
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7. KIERTEKELESI MODSZEREK

A langspektrometridban leggyakrabban az 0Osszehasonlito €és a standard addicios kiértékelési
modszereket hasznaljuk.

Az Osszehasonlito modszer nagyszamu, azonos tipusi minta sorozatelemzéséhez alkalmazhat6. Az
Osszehasonlitd oldatsorozat (standardok) a vizsgalandé elemeket novekvd koncentracioban
tartalmazza. Emellett a standardok a mintaban jelenlevd egyéb komponenseket (kationokat, anionokat,
szervesanyagot, oldoszert) is tartalmazhatjak atlagkoncentracioban. Mivel az igy nyert hitelesitd
oldatsorozat Osszetétele koriilbelill azonos a mintaéval, a fellépd zavardhatasok is kozel azonos
mértékiiek lesznek. Az oldatsorozat tagjai leggyakrabban egy pontos koncentracioji tdrzsoldat
megfeleld higitasai.

A moddszer csak azonos tipusu €s nem nagyon ingadozd Osszetételi mintdk esetén szolgaltat
analitikailag megbizhatdé eredményeket. Nagy hibaval hataroznank meg pl. kalciumot, ha
vérszérumhoz, vizmintahoz vagy kdzetbdl késziilt oldatokhoz azonos Gsszetételii kalcium hitelesito
oldatsorozatot hasznalnank. Az emlitett mintakban nemcsak a kalcium mellett jelenlevé komponensek
koncentracigja kiilonbozik szélsdségesen, hanem a fellépd zavarohatasok tipusa is mas-mas lehet.
Osszehasonlito kiértékelési modszerrel kapott tipikus kalibracios diagramokat lathatunk a 16. dbran.

/

/

\

Mintéra kapott jel

Jel (abszorbancia/intenzitas)

Ismeretlen
koncentracio

0 1 2 3 4 5

Koncentracio

16. abra
Az 0sszehasonlito kiértékelési modszer
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A standard addicios modszert elsGsorban az un. exponencialis zavarohatasok fellépése esetén
alkalmazzuk abban az esetben, ha nem tudjuk pontosan a zavarohatds okat, vagy nem ismerjik a

crcr

crer

adjuk azonos térfogatban (a kiilonb6z6 mértékli higulés kikiiszobolése érdekében). Az elsd részlethez
nem adunk fémion tartalmt oldatot, igy ez a részlet az eredeti fémion mennyiségét tartalmazza (ez az
ismeretlen, az addiciés tagok tn. +0 tagja), a tobbi tagokhoz ismert névekvd mennyiségii fémion
tartalmu oldatot adunk. A kapott értékeket a 17. abran lathaté modon kell dbrdzolni. A kapott értékeket
(emisszids intenzitads, vagy abszorbancia) 0sszekotd egyenes az origéon til metszi az abszcissza
tengelyt. A tengelymetszet és az origotdl balra levo tavolsagot ugyanolyan koncentracio-1éptékben
abrazolva, mint a jobb oldalon, a tengelymetszetbdl megkaphatjuk az ismeretlen minta fémtartalmat.

A modszer alkalmazhatosaganak feltétele, hogy a mérési pontok egyenessel kozelithetdk legyenek. A
standard addicios modszernek, azonban sok mintara torténd elvégzése a mérést igen munkaigényessé
teszi, igy sorozatmérésre gyakorlatilag nem alkalmazhato. Ugyancsak nehézségbe iitkozik a modszer
hasznélata, ha a rendelkezésre 4ll6 mintaoldat térfogata korlatozott (1-2 mL). Bonyolult (féleg
szervesanyag matrixl) mintak esetén azonban gyakran hasznaljuk.

0
g /
5 *
£
§ *
o
5 /
N
3 *
8
g /
4
0 +1 +2 +3

N

Hozzéaadott fémion koncentracidja

17. abra
A standard addicié6 méodszere
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8. A GYAKORLATON ELVEGZENDO FELADATOK

8.1 Langemisszios spektrometrias elemzések

1, Csapviz Na-ion tartalmanak meghatarozasa §sszehasonlitd kalibraciés médszerrel

s

s

Minta: 0.5-1 percig engedjen szabadon vizet a csapbdl, majd egy kisebb féz6poharba engedjen kb. 20 mL
csapvizet. A vizmintabol készitsen 10- és 20-szoros higitast 25 mL-es mérdlombikokba, de Orizze meg
elemzéshez az eredeti vizminta maradékat is (higitatlan minta).

Feladat: Adja meg a csapviz Na'-tartalmat mg/L egységben.

2, Csapviz Na-ion tartalmanak meghatarozasa standard addiciés kalibracidos modszerrel
Minta: 0.5-1 percig engedjen szabadon vizet a csapbol, majd egy kisebb féz6poharba engedjen kb. 20 mL

csapvizet. A vizminta 10-szeres higitasu oldatait hasznalja az elemzésekhez, ezért mérjen be 2.5-2.5 mL
térfogatu csapvizet a négy 25 mL-es mérélombikba (késébbi kalibracios oldatsorozat).

s

s

tartalmazzanak tobbet. A negyedik mérélombikhoz ne adjon Na'-ot, igy ez lesz maga a meghatarozando minta
(,,+0” tag). Toltse jelig a mérélombikokat.
Feladat: Adja meg a csapviz Na'-tartalmat mg/L egységben.

3, Béres Csep_p_@ Na-ion tartalmanak meghatarozasa dsszehasonlit6 kalibracidos modszerrel

s

Minta: A Béres Csepp®-bdl készitsen 10- és 50-szeres higitast 25 mL-es mérélombikokba.
Feladat: adja meg a gyogykészitmény egyetlen cseppjének (55 pL) Na'-tartalmat ug egységben.

4, Ismeretlen minta Na-ion tartalmanak meghatarozasa dsszehasonlitd kalibraciés médszerrel
Térzsoldat: 25 mg/L Na*

crer

sre

Minta: a szamozott kémcsd teljes (ismeretlen Na") tartalmat dntse 100 mL-es mérélombikba, majd tdltse jelig.
(Ismeretlent mindenki kiilon kap, de a kalibralo oldatsorozatot a csoport kdzdsen késziti el.)
Feladat: adja meg a kémcsdben levd oldat 6sszes Na'-tartalmat pg egységben.
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8.2 Langatomabszorpcios spektrometrias elemzések

5. Csapviz Ca-ion tartalmanak meghatdrozasa §sszehasonlito kalibraciés modszerrel

s

s

Minta: 0.5-1 percig engedjen vizet a csapbol, majd egy kisebb f6z6poharba engedjen kb. 20 mL csapvizet. A
vizmintabol készitsen 10- és 50-szeres higitast 25 mL-es mérélombi-kokba, de 6rizze meg elemzéshez az eredeti
vizminta maradékat is (higitatlan minta).

Feladat: Adja meg a csapviz Ca”'-tartalmat mg/L egységben.

6. Ismeretlen minta Cu-ion tartalmanak meghatarozasa standard addiciés kalibraciés médszerrel
Minta: a szamozott kémes6 teljes (ismeretlen Cu®") tartalmat ntse 100 mL-es mérélombikba, majd toltse jelig.

s

crer

mg/L koncentracionyival tartalmazzanak tobbet. Ezt kovetden tdltse jelig a 25 mL-es mérdlombikokat a 100
mL-es mér6lombik tartalmaval. A 100 mL-es mér6lombikban megmaradt oldat a meghatarozand6é minta (,,+0”

tag).
Feladat: adja meg a kémcsében levé oldat 6sszes Cu®'-tartalmat pg egységben.

7. Béres Csepp® Cu-ion tartalmanak meghatarozasa standard addiciés kalibraciés modszerrel
Minta: a Béres Csepp® minta 100-szoros higitast oldatait hasznalja az elemzésekhez, ezért mérjen be 0.25-0.25

mL térfogat Béres Csepp®-et a négy 25 mL-es mérlombikba (késébbi kalibracids oldatsorozat).

s

mg/L koncentracionyival tartalmazzanak tobbet. Ezt kovetden toltse jelig a 25 mL-es mér6lombikokat. A
negyedik mérélombikhoz ne adjon Cu®'-t, igy a feltoltés utan kapott oldat lesz maga a meghatirozandé minta
(,+0” tag).

Feladat: adja meg a készitmény egyetlen cseppjének (55 uL) Cu'-tartalmat pg egységben.

8, Béres Csepp® Cu-ion tartalménak meghatirozasa osszehasonlito kalibracios modszerrel

s

s

Minta: A Béres Csepp®-bél készitsen 20-, 50- és 100-szoros higitasokat 100 mL-es mérélombikokba.
Feladat: adja meg a készitmény egy cseppjének (55 pL) Mn*"-tartalméat ug egységben.
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8.3 Altalanos utasitisok a gyakorlat végrehajtasiahoz, az eredmények kiértékeléséhez:

1.

s

vakoldatot is. Az elemzesnel mérje meg a vakoldatot is, a jel 10 egymast kovetd leolvasasa szukseges a
kimutatasi hatar megadasahoz (vakoldat szorasa).

A standardoldatok elkészitéséhez hasznalja az un. higitasi egyenletet:
c;'Vi=c,'V,, ahol, c; a torzsoldat koncentracidja, V, a torzsoldatbol bemérendd térfogat, c, a készitendo
standardoldat koncentracidja, V, pedig a készitendd standardoldat térfogata.

Az oldatokat elkészitésiik utan alaposan razza Ossze és tartsa a mérélombikot lezarva. A mérélombikot jra
Ossze kell razni kozvetlenil azel6tt, hogy az oldatot a spektrométerbe juttatnank.

Az oldatok elemzésének sorrendje: eldszor a vakoldat és a standardoldatok novekvd koncentracioban, majd
ezt kdvetden a mintak (ha vannak higitasok, el6szor a leghigabbat mérjiik).

Ne felejtsen szamolni az esetleges higitasokkal, a megfeleld koncentracié/mértékegységekben adja meg az
eredményt!

Szamolja ki és adja meg a vizsgalt elem esetén az analitikai érzékenységet, kimutatdsi hatart, és egy
szabadon valasztott standardoldatra a szorast (a csoport tagjai kiilonb6z6 tagokra szamoljak ki a szorast).

A jegyzokonyvre kapott jegyet legalabb egy-egy érdemjeggyel csokkentik:

N

a kapott eredmény tobb, mint 10%-os eltérése a valodi értéktol
szamitasi hiba

nem megfelelé mértékegység

kalibracios grafikon tengelyei feliratanak hianya

nem megfelelden elkészitett jegyzokonyv (lasd az Gtmutatot)

Gyakorlati jegy: a ZH-ra, a jegyzOkonyvre és a gyakorlat végrehajtasara kapott érdemjegyek koziil a legkisebb.
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8.4 Utmutato6 az analitikai gyakorlaton elkészitett jegyzokonyv elkészitéséhez
Gyakorlat cime (Név, szak, datum)

ELMELETI OSSZEFOGLALO

Az a jo elméleti Osszefoglalo, amit a hallgatd a téma részletesebb elméleti leirasanak (silabusz) alapos
attanulmanyozasa utan szlr le magéanak ¢€s ir le nagyjabol egy oldal terjedelemben. Kevés értelme van egy olyan
(akar hosszii oldalakon keresztiil hompolygd) Osszefoglalasnak, ami csupan néhany valogatott fejezetbol
kiollozott fontosabb mondatokat, bekezdéseket tartalmazza.

Mivel az analitikai meghatarozasok végrehajtasa altalaban nagy koriiltekintést, gondos, preciz munkavégzést
kivan meg, elvarhat6, hogy mindezeket a jegyzokonyv kiillemében is sugarozza (fiizet, lap mindsége, iras
olvashatdsaga, a szoveg stilusa, nyelvtani helyessége). Az elméleti 6sszefoglal6 tartalmazhat egymassal szorosan
Ossze nem fliggd témakoroket is, ezért fontos a megfeleld tagolas alkalmazésa, a jelentdsebb kulcsszavak
kiemelése (példaul nyomtatott betiik hasznalataval, (nem szabadkézi!) aldhuzassal, szines ceruza
alkalmazasaval).

A GYAKORLATON ELVEGZENDO FELADAT

Feladat:

Soroljuk fel a gyakorlaton kapott konkrét feladatokat, kérdéseket. Ezek pontos, szd szerinti rogzitése sziikséges.
Ha irasban kapjuk a feladatot, azt pontosan masoljuk be a jegyzékonyvbe.

Mérési paraméterek:
Minden fontosabb mérési paramétert adjunk meg. A langspektrometrias gyakorlaton ezek az alabbi paraméterek:
Késziilek tipusa: (Unicam SP1900)
Lang: (pl. acetilén/levegd, pl. sztochiometrikus langdsszetétel)
Egofej: (FES-nél Méker-ég6, FAAS-nél réses ég0)
Hullamhossz: (pl. réz esetén 324.8 nm)
Egémagassag: (pl. 15 mm)

Rendelkezésre 4ll6 eszkdzok, standardok, mintdk, mintaeldkészités:
Az oldatkészitésekhez hasznalt mérdlombikok, pipettak, standardok felsorolasa. Itt kell szerepelniiik az
oldatkészitésnél végzett egyszerlibb szamolasoknak is.

MERESI EREDMENYEK
A mérési adatokat foglaljuk tablazatba, iigyeljiink arra, hogy a mérési eredmények mértékegységeit is mindig
feltiintesstik.

Minta Jel (relativ abszorbancia/intenzitas)
(vak, standard, ism.) 1 2 3 4 5 atlag atlag-vak

A KAPOTT EREDEMENYEK KIERTEKELESE

Ez a rész tartalmazza valamennyi szamitast (ne dolgozzunk cetlikre!). A kalibracids gorbét milliméterpapiron is
megrajzolhatjuk, vagy szamitogép MS Excel 4.0 programjaval is megrajzoltathatd, kinyomtathatd (a mérési
pontokra huzott egyenes vagy gorbe egyenletébdl az ismeretlen koncentracio kiszamolhato). A kalibracios
gorbét tartalmazo lap is legyen egyike a szamozott mellékleteknek. Adjunk cimet a kalibracios diagramnak, és
pontosan adjuk meg a tengelyeket (pl: ,,Na koncentracio, mg/L”).

Szamolja ki és adja meg a vizsgalt elem esetén az analitikai érzékenységet, kimutatési hatart, és egy szabadon
valasztott standardoldatra a szorast.

L , X, 7 X
Analitikai érzékenység (S): S=———
€, —¢
ahol x az oldatra kapott jel nagysaga (abszorbancia/intenzitas)

¢ az oldat koncentracioja
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Szordas (s):

ahol 2 egy c koncentracioju n ismétléssel kapott oldatra kapott x;...x, jelek atlaga

o 3s
Kimutatdsi hatar (D): D = S

A kimutatasi hatarnal szerepl6 szoras (s) a vakoldatra kapott valaszjelekbdl szamolt szoras.

egyértelmilen, a kért mértékegységben adja meg. A mellékleteket (kalibracios diagramok, mérési jelek) a
jegyzOkonyv végén kell rogziteni (ragasztassal vagy tlizégéppel).

DISZKUSSZIO, TAPASZTALATOK

Itt rogzitsiik a gyakorlat soran fontosnak tartott tapasztalatokat, értelmezziik a kapott eredményt (pl. reélis lehet-
e?). Itt jegyezziik meg az esetleges rendkiviili eseményeket a mérés soran (pl. problémak a késziilék valamely
egységével, utdlagosan észlelt hibak az oldatok elkészitésekor)

J6 jegyz6konyvnek az tekinthetd, amelynek alapjan egy mérést akar évekkel késébb is reprodukalni lehet, s nem
csupan a jegyzokonyv készitdje, de masok altal is. A jegyzOkonyv elkészitése fontos, elengedhetetlen része az
analitikai munkanak.
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PN AW

9.

ZH kérdések
(FES, FAAS)

Langspektroszkopiai modszerek elve (emisszid, abszorpcid, fluoreszcencia). Az egyes modszerek
és késziilekek mérési elve

Milyen folyamatok jatszodnak le, ha egy fémso-oldatot a langba juttatunk? Milyen tipust
részecskéket hasznalhatunk fel langemisszids, ill. atomabszorpcids méréshez?

Milyen részekbdl allnak a FES késziilekek? Mi az egyes egységek funkcidja?

Milyen részekbdl allnak a FAAS késziilékek? Mi az egyes egységek funkcioja?

Jellemezze a langspektrometridban hasznalatos langokat!

Hogyan torténik a folyadékminta bevitele a spektrométerbe?

Az iiregkatodlampa felépitése, a szaggato szerepe.

Hogyan torténik a megfelelé hullamhosszusagh fény kivalasztasa (fényfelbontas)? Mi a
fényfelbonto eszk6zok miikodési elve?

Hogyan torténik a spektrométerekben a fény detektalasa?

10. Milyen zavarohatasok 1épnek fel a langspektrometriaban?
11. Jellemezze a leggyakrabban hasznalatos kiértékelési modszereket!
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