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ATOMIK EMISYON SPEKTROMETRESI (ICP)

» Atomik Emisyon Spektrometresi ana elementlerin ve belli bash 1z

clementlerin analizinde kullamilan bir yontemdir.,
» Yiksek sicakhik ortaminda uyanilan atomlann dogal hallerine donerken

yaydiklan isinlarin saptanmasina dayanan metoddur.

ORNEK HAZIRLANMASI
Analizi yapilacak olan drnek oncelikle toz haline getirilir ve uygun ¢oziiciilerde

¢ozilur. Coziinmiiy numune, plazma ad: verilen elektronlarn ve iyonlarin

dengede bulundugu gaz igerisinde buharlastirilir,







Plazmanin Olusturulmas:

Plazma, igerisinde iyonlann ve elektronlarin
dengede bulundugu ve elektriksel olarak
iletken 6zellige sahip gaz kangimidir.
Plazma bir manyetik alanda etkilegir

ve bu ICP Jambasinin esasimi olusturur. G

Plazma argon gazindan olusturulur. ' 227 Emisyon
Kuvars titpiin i¢indeki argon gaza akimu, / ~ bilgesi
lambanin iist kismindaki indiiksiyon '
sargisinin i¢inden geger. Bu indikksiyon tndiiksiyon
sargisina bir iiretegten 27 MHz lik akim
uygulanir. Bu yiiksek frekanstaki akim
sargida bir manyetik alan olusturur.

Elde edilen indiiksiyon akimh argon gazi
iyonize edilerek 10 000 Kelvin dereceli
plazma alevi olusturulur. Bu yiiksek
sicakhktaki plazma kiireselligi bozularak
dik ekseni uzams ve iist kismi koniklesmis
sekildedir. Bu seklin eksen kismina
piiskiirtilen drnek siddetle Kuvars
atomize olur ve atomlan en etkin emisyonu verir.| %P

Plazma lambasinin sematik kesiti




SISTEMIN CALISMASI

Hazirlanmis numune ¢ozeltisi emici bir boru ile plazma alevinin merkezine
atomize edilir. Cozelti igerisindeki element atomlarimin dig yoriinge elektronlan
plazma 1sismm etkisiyle bulunduklan enerji diizeylerinden daha yukan enerji
dizeylerine gikarlar . Elektronlar kendileri igin kararsiz olan bu enerji
dizeylerinde fazla kalamazlar. Yaklasik 10-15 saniye igerisinde tekrar temel
enerji diizeylerinde donerler. ICP tekniginin esasi, uyarilmis olan bu atomlarin
tekrar kendi enerji diizeylerine donerken yaydiklan (emisyon) 1sinin analiz
edilmesine dayamir. Her element igin karakteristik dalga boyundaki bu 1sinlar
toplayici bir mercekten vakumlu spektrometre iinitesine girerler. Spektrometreye
giren igmimiar elementleri karakterize eden dalga boylarma ayrilirlar,

Kantitatif analizde temel prensip érnegin igerdigi element konsantrasyonlan ile

bu element atomlar: tarafindan yayinlanan igimimlanin siddetleri arasindaki
bagntiy1 bilmektir. Bu bagint: ICP’de fototiipte olusan sinyallerden gidilerek

kurulur. Bu sinyaller bilgisayar ile sayisal bir degere doniistiiriliir.
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Dogrudan okumalr emisyon spektrografimin calisma ddzeni
(Siegel, 1974 iginde U.S.G.8S. foto G-26-0'dan ucyargzm:;m).




- ICP kimyasal analizlerde oldukga hasas ve basanih bir tekniktir,
-ICP kaynakh spektrometreler su analizlerinden radyoaktif analizlere kadar
¢esithi alanlarda kullanilmaktadir.

-Kaya¢ ve mineral analizi yapan ticari laboratuvarlarda kullamilan standart

metod haline gelmistir.

-Bu teknigin bir bagka avantajida Kiitle Spektrometresine yonlendirilerek

(ICP-MS) izotopik bilesiminde analizini yapabilmesidir.







ICP-Ms
(Atomik Emisyon Kaynakh Kutie Snektrometresi)

ICP ile kiitle spektrografimn birlestirilmis seklidir. Plazma lambasinda 6rnegin
igindeki elementlenin atomlan elektrik yiiklii iyonlar haline gelmektedir. Bu

1yonlar bir kiitle spektrometresine yonlendirilmekte ve kiitle spektroskobunda bu

1yonlar kendi kiitlelerinin yiiklerine oranlarina gore ayirtlanmaktadirlar. Burada

dalgaboyu yerine kiltle/iyon yiikii oranlanina gore ayirtlanmus ivonlar dedektorlere

gonderilmekte ve ¢okluklan sayisallagtinimaktadir.




ICP-Ms
(Atomik Emisyon Kaynakh Kutie Snektrometresi)

-ICP-MS tekm spektrometrik yontemler i¢inde duyarhligy en yiksek olamdir.
-Tiim ana element, eser element ve nadir toprak elementlerinin analizleri ¢ok
hassas ve seri bir sekilde yapilabilmektedir.

-Son derece az bulunan baz elementlerin (6rnegin platin grubu elementler) ppb
diizeyindeki analizleri son derece basanh bir sekilde yapilabilir.

-Teknigin tek dezavantaj: oldukga fazla miktarda ve yitksek saflikta Ar gazi
tiketmesidir.










Kutle spektrometresi suphesiz halen kullanimda bulunan tum
analitik yontemlerin en genis uygulama alani olanidir ve

 Maddelerin elementel bilesimlerinin belirlenmesinde,

- Inorganik, organik ve biyolojik molekdllerin yapilarinin
aydinlatilmasinda,

« Karmasik karisimlarin kalitatif ve kantitatif analizlerinde,

« Kati yuzeylerinin yapilarinin ve bilesimlerinin
aydinlatiimasinda,

* Bir numunedeki atomlarin izotopik oranlarinin bulunmasinda
oldukcga yararl bir yontemdir.

Kutle spektrometresinin kimyasal analizlerde ilk kullanimiari,
1940’ yillarda, petrokimya endustrisinde Kkatalitik kraking
urunlerindeki hidrokarbon karisimlarinin kantitatif analizleriyle
baslamistir.



» Kiitle spektrometresi tekniginde elementin kiitlesinin dogrudan Slgumi ile
1izotop anahzi yapihir. Teknigin esasi atomlan izotoplanna ayirabilecek
derecede kuvveth iyonlastirmanin elde edilmesi ve kiitle analizériinde
analiz edilmesine dayanir.

» Kararl ve radyojenik izotoplann ikisi i¢inde 1zotop analizi kiitle

spektrometresi kullamlarak yapilir. Aym elementin farkl izotoplarin nispi

¢okluklan hesaplanir.
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iKilntle Spekirometresid

ALETIN KISIMLARI

Klasik bir kiitle spektrometresinde;

1-iyonlagtirma

2-kiitle analizorii

3-iyonlarin dedeksiyonu

4-sinyal igleme ve veri degerlendirme initeleri bulunur.

Kiitle spektrometresinde 1yonlastirma kaynaga olarak ICP iinitesi kullamlirsa,
teknik ICP-MS adim alur,
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Kite Spektrumy

Kotle spelaromctresinin oaemli bikesenber (Skoog ve dig., 1998: cevirl editdrleri, Kilig ve dig nden
alenmgtar)
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e Numune girig sisteminin amaci, ¢cok az miktardaki numuneyi (mikromol

veya daha az) kutle spektrometresinin icine verebilmektir. Burada
numune, gaz halde iyonlara donusturulur. Numune giris bolmesi, ¢ogu
zaman kati ve sivilari buharlastirmak icin bir Unite icerir. Kutle
spektrometrelerinin  iyon kaynaklari, numune bilesenlerini iyonlara
donusturar. Cogu kez iyon kaynagi ile giris sistemi birlestirilmistir. Her iki
durumda da pozitif veya negatif iyonlar (cogunlukla pozitif iyonlar) kutle
analizorune dogru hizlandirilirlar.

Kiitle analizoriinun iglevi, optik spektrometrelerdeki optik aga benzer.
Ancak burada, fotonlarin dalga boylarina gore ayrilmasi yerine kutle / yuk
oranina gore ayriima olur. Kutle spektrometreleri kutle analizorunun
yapisina bagl olarak birkac sinifa ayrilir.

Optik sistemlerdeki gibi, transduserli kutle spektrometreleri (iyonlar icin)
lyon demetini elektriksel sinyallere c¢evirirler, bu sinyaller bilgisayar
sisteminde degisik sekillerde islenir, hafizaya kaydedilir, gorandrlestirilir ve
grafiklenir.



Tipik Kutle Spekturumu

Sagil Bolluk
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