Mikrohullamu plazma atomemisszids spektrometria

Az atomspektroszkopia ma rendkiviil valtozatos és hatékony eszkozoket kindl a kémiai
elemanalizis szamara [1,2,3]. Az alkalmazott modszereket két csoportba oszthatjuk. Az egyik
a monoelemes technikak csoportja, ide tartozik a langatomabszorpcids spektroszkopia (FAAS)
¢s a grafitkemencés atomabszorpcids spektroszkopia (GFAAS). Ezeknél a technikaknal
egyszerre egy elem meghatarozasa lehetséges. A masik a multielemes technikék csoportja. Az
emisszios sugarforrasokat alkalmaz6 elemanalitikai modszerek koziil az induktiv csatolasu
plazma optikai emisszios spektrometria (ICP-OES) a legszélesebb korben hasznalt miiszeres
technika [4]. Az elektronika ¢és a szamitogépek fejlodése természetesen az
atomspektroszkopiara is hatassal volt. Az egyik fejlodési iranyzat a nagyfrekvencias (RF)
tekercs kivaltasa magnetronnal. A mikrohulldmu energiakozléssel eldallitott plazmakat hossza
ideje alkalmazzak atomspektroszkopiai sugarforrasként [5,6,7,8]. A MIP-AES-sel eldallitott
plazmak atomemisszios alkalmazasi lehetdségeivel szamos hazai és kiilfoldi tanulmany
foglalkozott [9,10,11,12,13,14], amely modszer az induktiv csatolasi plazma (ICP-AES)
technikakhoz képest kisebb elektromos teljesitményen €és gazaramon miikodik. A MIP-AES
elérhetd analitikai teljesitOképessége a sugarforrds matrixérzékenységének koszonhetden
elmarad az induktivan csatolt plazmaétol, igy a mddszer korlatozott alkalmazasi lehetdségei
miatt nem terjedt el a spektrometrids technikdk piacan [15,16,17,18,19]. Az alkalmazésa utani

érdekl6dés mai napig megmaradt [9,10,20,21,22,23,24,25].

A mikrohulldamt plazma sugarforrasok fejlesztésében attorést egyetlen gyartd cég ért el
2011-ben, amikor megjelent a kereskedelmi forgalomban kaphat6 elsd, olyan mikrohulldmu
rendszerli spektrométer, amely kikiiszobdlte a moddszer kis plazmatérfogatbol és csekély
termikus kapacitasbol szarmazo hatranyait. A /. abra az 1) modszer helyét szemlélteti az

atomspektrometriaban alkalmazott miiszeres technikak kozott.
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1. dbra A mikrohullamu plazma atomemisszids spektrometria (MP-AES) elhelyezkedése az
atomspektrometriaban alkalmazott muszeres technikak kozott

A mikrohulldmi plazma atomemisszidés spektrometria (MP-AES) tehat egy Uj

elemanalitikai technika, amely a langfotometrids moddszerekkel szemben szamos eldénnyel

rendelkezik (2. dbra).

2. abra A mikrohullamu plazma atomemisszios spektrométer
(MP-AES, 4100 Agilent Technologies)

A magnetron 2,5 GHz frekvencidn generdl elektromagneses hullamokat, a keletkezo

magneses mez0 axialis térben fokuszalodik a plazmaégd koré (3. dbra).



3. abra A magnetron és a torch elhelyezkedése

A plazmagéazként funkcionalé nagy tisztasagi nitrogént egy generator a laboratérium

levegdjébdl allitja eld, amely szelepeken keresztiil kozvetleniil a plazmaégdbe jut (4. dbra).
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4. dbra Nitrogén generator

A késziilékben hasznalt plazmaégd kvarcbol késziilt, mérete kisebb és vékonyabb, mint az
ICP-OES késziilékekben megszokott. A harom koncentrikus csé koziil a kdzéps6 a minta-
aeroszol szallitasara, a kozbiilsd a segédgaz, a kiilsé pedig a plazmagaz vezetésére szolgal. A
parhuzamosan futdé kvarccsovek egy hoédllo milanyag testben kaptak helyet, a segéd- és
plazmagaz bevezetése a milanyag testben 1€v6 furatokon keresztiil torténik. A gazok megteleld
sebességll dramlasat szamitogép vezérelt szolenoid szelepek biztositjak. A plazmat 1éghiitéses
magnetron segitségével hozzuk létre. A magnetron generalt magneses tér axialis irdnyban
rendezddik a plazmaégd koré. A torroid alaku plazma elektromos szikra hatdsara keletkezik,
amely megfigyelését egy kvarc ablak és egy tiikor teszi lehetové (5. dbra). A plazma kozepén
plazmacsatorna alakul ki, ami a minta aeroszol bejutasahoz nélkiilozhetetlen. A kialakulo
torroid alaku plazma hémérséklete alacsonyabb a hagyomanyos induktivan csatolt plazméakhoz
képest (5000-6000K). Az MP-AES 4100-as késziilékben a plazma radialis iranyl, a

megfigyelés azonban axidlisan torténik.



5. dbra A torch és a mikrohulldmu plazma

A mintabevitel az ICP-OES modszerrel analog modon oldatporlasztassal torténik. A
porlaszté gaz tomegaram kontrollalt, ezzel ndvelve a rovid €s hossza tdvi mintaporlasztas

stabilitasat, elsdsorban a magas oldott anyag tartalmu mintaknal.

6. dbra Porlasztd

Magas sotartalm(i mintakra specializalt univerzalis porlaszté (OneNeb) alkalmazhato,
amely a porlasztotest teljes hosszan éallandd belsé atmérdvel rendelkezik. A mintaoldatok
mérése automata mintaadagolo robot segitségével torténhet (Agilent Technologies SPS 3) (7.

abra).



7. abra Az MP-AES késziilékhez hasznalt OneNeb porlaszto és SPS3 automata
mintaadagolo

Fontos megjegyezni, hogy a mikrohulldmt plazma a hagyomanyos induktivan csatolt
plazmakhoz képest viszonylag szlik tartomanyban biztosit stabilitast, igy a mérési paraméterek

egy része a felhaszndlo altal nem valtoztathato, hanem gyarilag beallitott érték.

A jelenleg kereskedelmi forgalomban elérhetdé MP-AES késziilék szekvencialis
tizemmodban mukddik, azaz az elemek meghatarozasa sorban, hulldimhossz szerint novekvo
sorrendben torténik. A nagyszam® hullamhossz adatbazis lehetévé teszi a megfeleld
hullamhossz kivalasztasat, ezzel minimalizdlva a spektralis zavardhatasokat. A miiszer
szimultan hattérkorrekciot hasznal, és illesztett spektrummal szdmol. Kimutatasi hatara ugyan
egy nagysagrenddel elmarad az ICP-OES modszerhez képest, viszont egyes elemekre nézve
érzékenyebb (alkali fémek). Széles korben alkalmazzdk, tobbek kozott a banyaiparban,

¢lelmiszeranalitikdban, kornyezeti mintdk elemzésében (viz, talaj, tiledék).
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