Szervetlen komponensek analizise

A, Atomspektroszkopia
B, Molekulaspektroszkopia
C, Elektrokémia

D, Egyéb (radiokémia, termikus
analizis, stb.)
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A féeny

Elektromagneses sugarzas E(r,t) = E g/ )

2
tér: E=E, cos(kx) =E COSTﬂX

1d6:E = E  cos(at) = E, cos(2711)
Av =cC

w : korfrekvencia, A : hullimhossz,

v . frekvencia, C : fénysebesség

Albert Einstein
(1879 — 1975)

P vakuumban :
James Clerk Maxwell C. =299792458-10° m/s
(1831 — 1879) o
c=c¢C,/n N : torésmutato
Részecsketermészet — Kettostermészet
1905: fotoelektromos jelenség 1924-:
! minden anyagra:
fényenergia-kvantum: foton
h h

LS yRERLILE

E= hv( ha)—j—hcv) 0 my

p :impulzus

h : Planck — allando, v : hullamszam
h=6,62606876(52)-10"*Js

Louis-Victor de Broglie
(1892 — 1987)



A fény és az anyag kolcsonhatasa
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http://de.wikipedia.org/wiki/Bild:Spectre.svg
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A fény és az anyag kolcsonhatasa

reflexiod fluoreszcencia, foszforeszencia
(diffaz, tikros, teljes, gyengitett) V<Vo
v=v,, I<I,

minta

abszorpcié (transzmisszid)
v=v,, I<I,

forras
(monokromatikus)

v

, Y., Rayleigh-szorodas
Raman-szorodas yielg

V=Vytv




A fény és az anyag kolcsonhatasa

»,Bohr-feltétel”: AE = E,-E, = hv

foton (hv
abszorpcio /\/\/(—> ) >
spontan > AVAVand
emisszio
stimulalt 2 2
(kényszeritett) ~ NS\
emissziod NS\ VAVAVand




A fény és az anyag kolcsonhatasa

| 4 Pierre Bouguet (1698 —1758)
Johann Heinrich Lambert (1728-1777)

Iy

: l_.,,--
August Beer (1825-1863) ¢ : koncentracio At LB-tv. .~
Lambert—Beer-torvény: | rétegvastagsag ) !

| = IOIO_"*;CI A : dekadikus abszorbancia valge Sliggan

| | ¢ : dekadikus molaris
- logK =l = A [lni A I] abszorpcids koefficiens
| I L : természetes absz. k.
A= log(? T(%) = K -100 T :transzmittancia "

—kalibracios gorbe



Atomspektroszkopia: H-atom

Hidrogénlampa

A hidrogénatom energiaszintjei

" Eiey)
1 . (L00
5 - i . [} Rl
4 11 l'-l - =85
3 - 11y -1.51
| Paschen
sorozat
2 e =4 : . .
Balmer A hidrogénatom spektrumanak
sorozat részlete (lathato tartomany)
A
I ] nm ¥
T 1
Lyman
sorozat
) 1YV -15.6
.. , . , 486,1 nm
kivalasztasi szabalyok: Al =+1 434,5 nm 656, T it

As=0 410,2 nm



-

e
—

i
—

i o

7

.l\l._

=

L |




The absorption process

AN

Electronic levels
= ; (UV interactions)

f

’ Vibrational sublevels

/ (IR interactions)

— Rotational sublevels
(IR interactions)




ISCr,

Excited vibrational
and rotational
levels of T,
electronic state
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Atomspektroszkopia elmélete (abszorpcio)

A vizsgadlatokhoz gazfdzisd és szabad (nem molekuldrisan kotott) atomokra
van sziikség.

A szabad atomokat elektromdgneses sugarzdssal besugdrozzuk
(megvildgit juk)

A megvildgité ..fénybdl” elnyelik azokat a hulldmhosszakat, amelyek az adott
atom egy-egy elektronatmenetének megfelelé energidjd.
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E — h VY = h . E j';‘if::-
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fényforris  fényfelbonté rés mintatarté  érzékelé  adatgyiijtd és feldolgozd
eEyseg (kilvetta) eEység




Excitation sources

Flome excitation

This method of excitation is of relative low
temperature:

Air/H, 2100°C
O,/H, 2700°C
N,O/C,H, 3050°C
This results in only a very small percentage of the

atoms being ionized (<1%). One option is to go to
higher T - Plasma emission.



Flame photometer

PM
Tube

Either a grating or
a simple filter
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Hatasfoka altalaban 1-5%




Excitation Sources

Electrical

The arrangement of the electrodes is based on the
state of the sample.

solids liquids



Atomi emisszios spekiroszkopia (AES)

Egyik leggyakrabban alkalmazott technika:
Induktivan csatolt plazma (ICP) spektroszkopia

e

! optika
radiéfrekvencias plazmaégo * 7] T
Y A CeeRet (monokromator)
detektor_ |
porlasztas vezerlo
drgon —— elektronika
- .i_" .
N\ L]
\ —
adattarolas,
szemét kiértékelés
minta kimutatasi hatar: ~1-50 ug/L

(oldatban)



Excitation Sources

Inductively coupled

plasma source
(ICP)




A plazma kialakulasa
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6500 K 7500 K 8000 K Preheating

Naormal radiation
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ICP-MS
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Abszorpcios modszerek

absorbing sample of
I concentration ¢

szabad atomok !

~4— path lengthb —»

A:IgII—O:g-I-c



Lang-atomabszorpcios késziilék

detector
‘ sample l
source ‘ )_.
\P monochromator
chopper T
Minta

(oldat)




Atomi abszorpcios spektroszkopia (AAS)

Egyik technika: langfotometria monokromator

!

detektor

— > ! =

fényforras W
(vajtkatodos
lampa)  lang
5

porlaszté minta
(oldatban)




Lang-atomabszorpcios €go

mixing
chamber

nebulizer




Grafitkemencés atomizalas

Elektromos
csatlakozé

A tény Gtja
. e

Szigetelo

Graphite tube
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vajt katod llampa (hollow cathode lamp)
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Quantitative Analysis

: is 0 measure of the light that passes through

the solution - transmitted

P

> is also called the

° transmittance (T)

Jog(T) = A

A - absorbance

A = abc
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Analysis of Mixtures of
Absorbing Substances

-
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Selection of
Wavelength

Fig. 14-14, pg. 345
"Absorption
spectrum of a two-
component

mixture.”
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Light intensity ——

Deuterium lamp

Tungsten lamp
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Single beam spectrophotometer

W lamp P

detector ©_= i 2

). selector



Double beam spectrophotometer

Double beam in space.

/7
o || Gl
\ B







HP 8452a
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Grating K .
A\ . 3

- e Shuier
SiH ;
Liona A T )

r II""- 1' .I- i




Standard
1-cm path o Micro cells
Cylindrical

\ N ﬂ

1I;Enl?[rr]n 20-mm path Thermal

.;_..__.).-r-"'

OIS

l-?
i 4
!!

U




Measuring absorbance.

Relative error vs. %l

80% 20%

Relative error

YT



Detectors

PM Tube

A single electron is ejected at
the conversion dynode.

Subsequent dynodes are
~ 90V more positive which
results in the e being
accelerated and ejecting
additional electrons.

Amplifications of 10°-107 are
obtained.




Detectors

Phototube Works via the photoelectric effect.

A photon hits the cathode e
which is covered with a | cathode

photoemissive surface.

You get a current that is
proportional to the intensity

of the photons.

Tubes are subject to a small
‘dark awrrent’ due to
thermal effeds. _




ELEKTROKEMIA

A hatarfelUleten az egyensulyi potencial
,Lz&2+ +RT *Inc, —,u,(\),l = 7F¢

Ahol: standard potencial

R: egyetemes gazallando ( 8,314 J/mol*K)

T: hébmérséklet (K)

z: toltés

F: Faraday allando (96500 C/mol)

€. elektrod potencial
Az oldat és a fém kozott 1étre jovd potencial esés a konstansok
0sszevonasa €s atrendezés utan (és a fémion adatainak jeloléseére
mindenutt az i indexet hasznalva):

e= 04 Eln C. Nernst egyenlet

Z.F



E=Eo+RT/nF In [0x]/[red]

20°C-on
E=E0+0.058/n Ig [0x]/[red]
2H* +2e- = H, Eo=0

Walter Nernst

1864-1941 VC(gYiS
1920 Nobel-dij

E:RT/F In CH"‘ - OO58|9 CH+ - ’0058 PH



Potencialmerés

vonathozast (vagy referencia)

| —
elelitrdd
potencialia a runtatal

-
=
Ide
+
Ide

fagoetlenil Allandé

Membranelektréd

belsd wonatkozasi

elektrod \
Eﬂig:ﬁgﬁnmat ____,~——~ vonatkozasi elektrod
electrolite’ \

[ | minta

merdmernbran
(nem pordzus)
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eziist kloriddal iy | 1I.- higany
eziist kloriddal bevont eziist szl Bl AgCl-dal telitett _ higany klorid
bevont eziist 24! W 3.8 MKCI

Bh) ) . 3,8 M KCl-dal étitatott

AgCl-dal telitett —fi— Litlss oldat —f |} > s6hid L, || gyapi szovet

3,8 M KC] Q@jy o) (kerdmia szilr8) (/) sohid (kerdmia sziirg)
P \\lﬂf ~38MKCI

sohid (kerdmia sz{ir5) "\, s6hid (kerdmia szdr6)

8.3, 4bra Kiilonbizé vonatkozasi elekirddok



Uvegelektrod (pH mérése)

Agfagcl
plektrod

KTl

B N OO
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http://en.wikipedia.org/wiki/Image:Glass_electrode_scheme.jpg

Glass electrode

Internal reference electrode

Ag/AgCl
KCl, pH=7
glass
membrane
Tip of a glass pH electrode
Glass membrane
¢ H+ions ® Na+ions

Interface

o Oxygen atoms Silicium atoms




o | ERE External reference electrode
— .
mV | ISE lon selective electrode
( . .
y Filing pot E;  Junction potential
Ag/AgCl
AgAgC! +%elgctive on Ezre  Extemal reference
Eepe  Epe — electrode potential
Internal Fee R .
, eference electrode potential
. soluion 4} for interior buffer
1| Sample solution
B | p "M Global membrane potential
\ '~ Diaphragm /w\
Membrane E nembrane X )

The membrane is permeable to the selective ion







Lidar (light detection and ranging)
b lezer feny-impulzus

» anyagok elnyelese-
kibocsatasa jellegzetes

¥ tavolsagot a radar
elven merik - a

megtett Ut alapjan



Keémiai szenzorok
olvan eszkdzok
amelyek a kémia1
mformaciot analitikan
jellé alakitjak. Adott
Vegyl anyag
koncentracidjanak
megvaltozasara
elektromos jel-
valtozassal reagalnak.
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104 automatizalt emisszios pormintavevo merokor




Technology — Nanocomposite
Arrays

Resistance

On

Time

« Sensitive to chemical agents, toxic industrial
chemicals, volatile organic compounds

« Stable to wide range of environmental
conditions



MERVESIROZ0N

SZAKASZOH ki TR EVD FOLYAMATOS MUKODES ( AU TOMATIKLS

Mo prpan e i haeiparans Slkaaimazell anasd sl

Kbn-ticad bk
SERARD e = w Tia Al T
L S i s s | vl @
B - Dad PR EOMS-aE 100
S D 3w rrda
Bt cebonind wim e rns-alednoon
MEMNYIBEQI MEMNYZEDE | kRO i
o ? R TR E e o ¢ e
: ) ! y P
g T K Pl BT
EAT AR T
G R TRIHLIE ANALITRCA A
Sl Feg Wizsg, Miussw Degan mﬂn
ibwein igimmeeeih GO HPLC
Fomartio AAE ICP Sfewiw i el 44
TR ] Lotogralon Qron MM esncin
' Per alwbiglin Lainas
Feiirogies AE200
RFCEEETL dopTioe- il B s
v wLlDindc. korom.
PO E-parvplion alnin: pir h-iﬁ’m__u“ Ilr-l!'-i-ﬂme:-ﬁ- sanig 3 ik
Choxinok tamngepokim veatarianm Lo

» Legszennyezd anyagok mennyisegenek merésere szolgalo
berendezések



	Szervetlen komponensek analízise
	A fény
	A fény és az anyag kölcsönhatása
	Regions of�Electromagnetic Spectrum
	A fény és az anyag kölcsönhatása
	A fény és az anyag kölcsönhatása
	A fény és az anyag kölcsönhatása
	Atomspektroszkópia: H-atom
	Atomspektroszkópia elmélete (abszorpció)
	Atomi emissziós spektroszkópia (AES)
	Atomi abszorpciós spektroszkópia (AAS)
	Analysis of Mixtures of Absorbing Substances
	HP 8452a
	ELEKTROKÉMIA
	Technology – Nanocomposite Arrays

