Hidrogén-fluoridos feltar assal elokészitett Uledékmintak elemanalizise
mikrohulldmu plazméas atom emisszios spektrometrias (M P-AES)

modszerrdl.
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Tavak Uledékébol szarmazo furasanyagok elemanalizis eredmeényeit fel Iehet haszndlni
régmult idoszakok kornyezet- és klimavaltozasainak vizsgglatdhoz, az emberi tevékenységek
(banyaszat, erdoirtas, foldmuvelés, stb.) nyomainak kimutatésdhoz. Ezekhez a vizsgalatokhoz
jellemzoencsekély 1-2 cnt térfogatt iiledékminta &l rendelkézsre, a minték szama viszont
jellemzoen nagy (100-1000 db), mivel a furasmagokbdl egyméstdl 1-2 cm-es tavol sagokban
gyujtik arészmintakat. Ezekhez a vizsgalatokhoz prébatunk olyan egyszeru, gyors és olcsd
analitikai eljarast kidolgozni, amivel az elemzéseket aviszonylag mostohava vat anyagi
korulmeények kozott is € tudjuk végezni.

A fardsmintak szervesanyagtartalmét 550°C-on térténo hamvasztassal, a fellépo
tomegcsokkenés alapjan hatarozzak meg. A rendelkezésre dlé modern feltard berendezések,
ill. az atény, hogy bizonyos elemek (Cd, Hg, Pb, sth.) a hamvasztés soran elillanhatnak, a
hamvasztésos |épést tartalmazd mintael okészités eljardsokat a feledés homalyaba szamuzték.
Ha kicsit mélyebbre asunk a vonatkozé irodalomban ('50- 70-es évek), kiderll, hogy a
keletkezett hamubdl, ha a tégelyeket anyaguk szerint megfeleloen valasztjuk meg és hasznalat
elott gondosan elokészitjik (kiizzitas, mosogatas), akkor az Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Ti és Si
analizise elvégezheto.

Tapasztalatunk alapjan ~50 mg tdmegu, finoman poritott Uledék, kozet, ill. talg) minta
hamvasztasabdl szarmazo hamut 10 cnt térfogattl, csavaros teteju polipropilén edényekben
lent 37%-0s sosav és 1 cnt 38% hidrogén fluorid elegyével, 105°C-on 2 dra alatt teljesen fel
lehet oldani. Ezek az edények az | CP-OES késziilékek mintatartival azonos méretuek,
normd (autoklavozhatd) muanyag kémcsotartoban téroljuk oket. A feltérast

széritdszekrényben végezzilk. Kihulést kévetoen az edényekbe 8 cnt 4%-os bérsav oldatot



pipettazunk. A fo Gsszetevok elemzéséhez az igy kapott mintaoldatot hlisszorosara higitjuk 2-
szer ioncserélt vizzd.

A mobdszer ellenorzéséhez BCR 141 (meszes agyag), BCR 142 (homokos talg)), BCR 143
(szennyviz iszap) és BCR 176 (szemétégeto hamu) referencia mintakat tartunk fel.

Az elemanalitzist mikrohull&mu plazma atom emisszi6s spektrometrias (MP-AES)
maodszerrel végeztik. A vizsgalatokhoz Agilent gyartmanyd MP-4100 készil éket
hasznaltunk. A plazmét nitrogén gézbdl hozzuk |étre, amit nitrogén generator alit elo. A 0,2
% bérsavat tartalmazd métrixot a plazma meglepoen jal turte. A vizsgalt elemek mindegyikét
tobb elemzo vonalon is mértik. A kalibréciohoz Merck gyartmanyu |CP-OES
standardoldatokat hasznaltunk fel. Ugyan azon mintaoldatok és ugyan azon standard oldatok
elemzését Thermo gyartmany Iris Intrepid |1 X SP Duo induktiv csatolast plazma atom
emisszi6s spektrométerrel (ICP-OES) is elvégeztik.

Az MP-AES méréseket tsszehasonlitva az | CP-OES eredményekkel mindegyik vizsgalt
elem esetében igen j6 egyezést tapasztaltunk. A CRM anyagokban mért koncentraciok a
minték, ill. az vizsgalt elemek tobbségénd j6 egyezés mutattak a vart értékekkel.



