OTKA T-042493 SZERZODES KERETEBEN 2003-2007-BEN ELVEGZETT
MUNKA:

A palyazat keretében a 2002-ban létrehozott, kapillaris elrendezésii, szubnanogramm
érzékenységi ELCAD (Electrolyte Cathode Atmospheric glow Discharge) fobb
tulajdonsagaival, és az ELCAD altal emittalt, az elektrolitban feloldott fémek atomi
vonalainak elemfiiggésével foglalkoztunk.

L. HOMERSEKLET ELOSZLASOK MERESE:

Az ELCAD-ban ¢és hasonlo kisiilésekben vizsgéaltdk a Tg gdz, valamint a T,
elektronhémérsékleteket. A Tg-t az N, savok mért intenzitdsaibol kapott 7, rotacios
hémérséklettel jellemezték. A kozolt eredmények erdsen szorddnak (7.~ 900 K-2700 K) ¢és
joval kisebbek, mint a mi korabbi eredményeink: 7325000 K a kisiilés pozitiv oszlopaban, és
Te~7000 K az eloktrolitkatod-katdd sotéttér hatarfeliileti rétegben. A T, eloszlasa pedig
inkdbb egy ivkisiilésre és nem egy kodfénykisiilésre jellemzd, mivel a kisiilés kdzepén mért
T,, nagyobb, mint az elektrodak kézelében kapott. A T,; elektronhdmérsékletet a H,=656,28
nm és a Hp=486,13 nm mért intenzitdsaranyaibol hataroztdk meg: 7,,24000 K. Ez a T,; pedig
joval nagyobb, T,,, holott, az irodalom szerint, atmoszférikus nyomason 7,,2Te; (TG=Te)
varhato.

A fentiek miatt szlikségesnek tartottuk, az ELCAD-beli hémérséklet eloszlasok pontos
meghatarozasat.

A mérések soran a kapillaris ELCAD-cellat egy fiiggdlegesen mozgathatd optikai allvanyra
helyeztiik el, amit 0,1 mm-enként allitottunk. A kisiilés 1:1 aranya képét a VARIAN AA6
monokromator 0,2 nm szélességli résére képeztik le. igy a fentiek szerint, a kisiilés
fiiggdleges tengelye mentén 0,1 mm-enként meghatarozhattuk a T, és a T¢ eloszlasat.

1. Gazhomerséklet (Tg) eloszlasa:
A Tg —t az OH gyok 306-309 nm rotacios savfejeinek emittalt intenzitasaibol hataroztuk meg,
mert:
e Az ELCAD telitett vizgézben miikodik.
e Az OH (A" ,v=0) > OH ( X* 1, v=0) sav rotacios hémérséklete (7,,,) az irodalom
szerint igen jol megkozeliti a T —t.
e lzarra eredményei szerint a 7,,, meghatarozhat6 a nem feloldott OH savfejek mért
intenzitasaranyaibol: (Gy=306.5 nm/G,,=308.9 nm) ill. (G;=306.8 nm/G,;=308.9 nm)
—bol. Izarra megadta a T,, érékeit 100 K Iépésekben, a mérdkésziilékek kiillonbozo
atviteli fiiggvényei szerint.
Az anod kornyékén T,,,25700-6000 K, a kisiilés kozepén, a pozitiv oszlopban 7,,,24000 K, a
katéd kozelében pedig 7,,27500-8000 K. Ez a T,, -eloszlas mar megfelel egy
kodfénykisiilésnek. (A részletes eloszlasgorbét a megfeleld kozlemény tartalmazza).

2.Elektronhomérseéklet (T,y) eloszlasa:

Atmoszférikus nyomason az elektronok energiaeloszlasa Maxwell-szerlinek tekinthetd. Ezért
a Tyt a Cu-I 510,5 nm és a Cu-I 515,3 nm atomi vonalak mért intenzitadsaranyaibol
hataroztuk meg, feltéve hogy ezen dtmenetek felsd nivéoi Boltzmann-eloszlas szerint toltddnek
be.

Az an6dnal T,,26000 K, a pozitiv oszlopban 7,,25500 K értéket kaptunk. A katod sotéttérben
egy Tu~7500 K értékii maximum jelentkezett, majd a katdd felé 7,; csokkent, a legkisebb
érték, amit még mérhettiink 7,,26500 K volt. Ez a katod sotéttérbeli maximum egyezik az
irodalommal.



A To és a T eloszldsa igen hasonlo, a kisiilés kézepén alacsonyabbak a homérsékletek, mint
az elektrodak kozelében. Tovabba, T,,/T.~l az andd és a katod kozelében, mig a kistilés
egyeb helyein ez az arany kb 0,6-0,8. Ez pedig azt jelenti, hogy a kapillaris ELCAD esetében ,
osszhangban az irodalommal a T,, és a T, igen jol megkozeliti egymast, azaz T,o~Te.
Tovabba, ezek a T,y és a T, értékek egyeznek a korabbi eredményeinkkel is.

3. Emittalt atomi fémvonalak és hattérvonalak és savok intenzitas eloszldsai:

e Az N, 337 nm sav intenzitdsa az andd kozelében mutatott egy csucsot, a kisiilés mas
helyein az intenzitasa igen kicsi. Ez jelzi, hogy az N, csak az andd kozelében, ahol a
kistilés keresztmetszete a legkisebb, tud bejutni a plazméba. Tehat az N, nem az
ELCAD plazma bels6 alkotérésze, igy az N, savokbol meghatarozott gazhdmérséklet
nem a valddi plazmabeli gdzhdmérséklet. Az igy kapott Ty értékek ezért térnek el
jelentdsen a mi korabbi eredményeinktdl, s emiatt 7,7,

e Az elektrolitban feloldott fémek plazma altal kibocsatott szinképvonalai (Zn-1 213,8
nm; Cd-I 228,8 nm; Ni-I 341,5 nm; Pb-I 405,8 nm; Co-I 345,3 nm; Cu-I 324,7 nm;
Pd-I 340,4 nm;Cr-I 359,5 nm; Na-I 589 nm) a negativ fényben mutattak
intenzitdsmaximumot. A katoédtél tavolodva az intenzitasok nagy mértékben
csokkentek. A katddporlas révén pozitiv fémionok 1épnek ki az elektrolitkatddbal,
amelyek a katod sotéttérben rekombinalddnak, az igy keletkezett semleges fématomok
a negativ fénybe diffundalnak, ahol elektroniitkzéssel gerjesztédnek. Atmoszférikus
nyomason ez a diffuzids Ut igen kicsi, ezért az erre jutd diffuzios veszteség is kicsi.
Azaz a negativ fényben a legnagyobb a semleges fématomok slirlisége. A
hémérsékleti eloszlasok szerint itt igen magas a T, igy az el6zdek alapjan, az atomi
fémvonalak gerjesztési mértéke és az intenzitisa a negativ fényben a legnagyobb.

e Kivétel a Ca-1 422,7 nm vonal, amelynél egy széles, a pozitiv oszlopra is kiterjedd
intenzitds maximumot figyeltiink meg.

e A Hp=486,13 nm vonal intenzitds maximuma a katod kozelében jelentkezett, ez
Osszhangban van a kordbban mar ismertetett, elektrolit-plazma hatarfeliileten lezajlo
toltésatlépési folyamatokkal.

e Az O-Il 441,5 nm vonal az anddhoz kozeli tartomanyban mutatott egy jelentOs
intenzitascsucsot, az anodtol tavolodva, az intenzitdsa jelentdsen csokkent.

Mivel az atomi fémvonalak intenzitasa a negativ fényben a legnagyobb, ahol viszont a hattér
intenzitasok a legkisebbek, a legjobb jel/zaj viszonyt akkor kapjuk, ha a negativ fényt képezziik
le a monokromator belépd résere.

Koézlemények:

P.Mezei, T.Cserfalvi, L.Csillag: “The spatial distribution of the temperatures and the emitted
spectrum in the electrolyte cathode atmospheric glow discharge”

J.Phys.D.:Appl.Phys. 38, 2804-2811 (2005)

II. A KAPILLARIS ELCAD ABNORMALIS KISULESI JELLEGENEK
VIZSGALATALI:

A kapillaris ELCAD esetében az elektrolit feliilete a kapillaris végén kb. 1-1,5 mm atméroja,
amit a kisiilés teljesen beborit. Ez az abnormalis kisiilés. A korabbi ELCAD elrendezéseknél a
kisiilés altal lefedett katodfeliilet joval (nagysagrenddel) kisebb volt, mint a teljes
elektrolitkatod feliilete, ezért azok a normalis kisiilések tipusdhoz tartoztak. A kapillaris
ELCAD abnormalis kisiilési jellegének jobb megértése érdekében vizsgaltuk a katddos
aramslriiséget (j.) , a katodesést (U, a katod sotéttér hosszat (d). A mért értékek és a korabbi
eredmények segitségével megbecsiiltiik a 7 —t a katodfeliilet-katdd sotéttér hatarrétegben.

1.Katodesés vizsgalata:
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Az [=65-90 mA kisiilési aram tartomanyban az aram novelésekor az U, a kisiilési drammal
né6tt: 900 V-rol 950 V-ra.

2. Katédos aramsiiriiség (j.) vizsgalata:

A katédfolt atméréjét egy CCD kamera, és a FITSVIEW képkiértékeld program segitségével
hataroztuk meg, kalibraciora az ismert vastagsagii W-anodot hasznaltuk.

Az 1=66-95 mA aramtartomdnyban a katddfolt atmérdje konstans (1,65 mm) volt, azaz az |
névelésekor a j. linearisan nétt: 1=65 mA esetén j.==3,2 A/em’; I=80 mA mellett j.=3,75
Alem’ 5 I=90 mA esetén pedig j.=4,2 A/em’ .

Az 1. és 2. vizsgalatok egyértelmiien mutatjak, hogy a kapillaris ELCAD az egy abnormalis
kisiilés, amelyben a kisiilési &ram ndvelésekor nd a katddos dramstirliség és a katddesés.

3. A katod sotéttér hosszanak (d) vizsgalata:

MERES:

A d vizsgalatahoz a fent leirt elrendezést. A definicio szerint a d az a katddfolt és a negativ

fény kozotti tavolsag. Ezért, ha fliggdlegesen mérjiik az intenzitas eloszlasat, két csucsot

kapunk. Az elsd a katodfolthoz, a mésodik pedig a negativ fényhez tartozik. A két

intenzitascsics kozotti minimum (volgy) félértékszélessége megfelel a sotéttér hosszanak.

Azonban itt figyelembe kellett venni azt, hogy a kisiilés megvaltoztatja az elekrolitkatod

feliiletét. Ugyanis a kisiilés miikddése soran a katod feliilet belapul kézépen, a szélein pedig

kiss¢ megemelkedik. Egy hemi-toroidalis feliilet alakul ki, ami. a katddporlasbeli nagy

mértékll részecsketranszporttal értelmezheto.

Mivel hemi-torodialis alakt az elektrolitkatod feliilete, ezért, a vizszintesen irdnyt mérésbol

kapott d a valodinal kisebb lesz. Vagyis d értéke fligg a megfigyelés vizszintessel bezart ®

sz0gtol. Varhato, hogy a ® novelésével a d nd, majd egy maximum elérése utan csokken. A

d(®) fiiggvény maximuma adja a valodihoz legkozelebbi d értéket.

Ezért a leképezd optikat és a CCD kamerdt egy goniométerhez rogzitettilk, és ezt egy

fiiggbleges pozicionalora helyeztiik el. Igy lehetdvé valt, a d mérése a © fiiggvényében. A ©

szdget a 0-10° szogtartomanyban 0,5° —os 1épésekben tudtuk valtoztatni.

A ©=0-4 tartomanyban a d a ®-val nétt. A ©=4-7° tartomanyban egy maximum jelentkezett,

a ©=7-8°-nal nagyobb szdgeknél a d csokkent, ha a ® nétt. Ez utdbbit a reflexios

effektusokkal értelmezhet;jiik.

Jo=3,75 A/cm’ esetén a katod sotéttér hossza, azaz a d(@) figgvény maximuma :d~7x10” m.

Tehat a kisérleti eredmények szerint az abnormalis ELCAD-ban a katdd sotéttér hossza:
d~7x10” m.

Korabban, a normal ELCAD esetében, j.=0,5 A/em’ mellett =107 m. Azaz a J. novelésekor a

d csokken, ami egyezik az irodalommal.

SZAMOLAS(Becslés):

A fenti kisérleti eredményeket szamitassal is ellendriztiik. Ehhez, az ELCAD-ra érvényes

hasonlosagi torvényt (amely a j. nyomasfliggését irja le) hasznaltuk:

U, «

“ 1
4r-d* r M

Ahol e az elemi toltés, y a katdodbol torténd szekunder elektronemisszid egyiitthatdja
(mértéke), " a pozitiv ionok, 4, az elektronok mozgékonysiga, « az ionizacios egyiitthato, »
a disszociacios rekombinacid egylitthatoja.

Felirva a (1) —et a normal ELCAD-ra és jelolve azt az (1) alsé index-szel, majd felirva
ugyanezt a kapillaris (abnormalis) ELCAD-ra, jeldlve azt a (2) also index-szel, majd a két

jorme(+y)ut-p,-



egyenletet egymadssal elosztva és tekintettel az egyiitthatok homérsékletfiiggésére, kapjuk,

hogy:
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Ebben a kifejezésben miden adatot a méréseinkbdl ismeriink:
Korabbi eredményeink szerint a normal ELCAD-ra j.;=0,5 Acm™, Ugy=515 V, d;=10" m,
T6:~7000 K, a jelenlegi kisérletek szerint az abnormalis ELCAD-ban pedig: j.o=3,7 Acm™,
Up=925 V, a katod kornyékén pedig a hOmérsékletmérések szerint 7228500 K. (Ezt a
hémérsékletet a negativ fény hataran mértiik, az OH rotacids savok segitségével, ahol ezen
savok intenzitdsa még detektalhatdé volt. Természetesen a katddfeliilet-sotéttér hatarfeliileti
rétegben a gdzhdmérséklet ennél magasabb, mint azt a kdvetkezd részben meg is mutatjuk).
A fenti adatokkal kapjuk, hogy az abnormalis ELCAD esetében a katdd sotéttér hossza:
d,~6-10° m 3)
Ez a becsiilt érték igen jol egyezik a mért 7x107 m értékkel. Ez az egyezés azonban azt is
mutatja, hogy az ELCAD-ra kordbban levezetett hasonldsagi torvényiink, amelyet a (2)
egyenlet ir le, teljesen helytallo.

4. T becslése a hatarfeliileti rétegben:

Az ELCAD esetében, a H,O" molekulaionok a katod sotéttérbeli pozitiv ionok. Ezek az ionok
szimmetrikus toltéskicserélo iitkozések sorozatan keresztiil érik el a katddot. Korabban, a
mérésekbdl kapott Uy=515 V, d;=1 0% m , Enin=90 eV értékek segitségével meg tudtuk
hatarozni a katdédba vald becsapodas eldtti, utolsd szabad tuthosszat (/;). Ez a katdd és az
utolsd szimmetrikus toltéskicseréld iitkdzés kozotti tavolsag, értéke pedig: 1;=9x10° m. igy,
mivel a szimmetrikus toltéskicseréld iitkozések hataskeresztmetszete altalaban o~107"° cm’ | a
katodfeliilet-sotéttér hatarrétegbeli gazhdmérsékletet tudtuk meghatarozni és Tg=7000 K
adodott.

Az abnormalis ELCAD estében azonban nem ismerjiik a katoédba csapddo ionok energidjat.
Ezért kozelitéseket alkalmazunk. A kapillaris (abnormalis) ELCAD-ban a normalis ELCAD-
hoz képest joval nagyobb j. egy kisebb térfogatban 1ép fel. Emiatt a hatarrétegben a T
novekedése varhatdo. Ez csokkenti az N-t, viszont noveli a szimmetrikus toltéskicserélo
itkdzés szabad uthosszat. Egyidejlileg, miként az el6z6 eredményeink jelzik, a sotéttér hossza
csokken. Ezek alapjan, elsé kozelitésben, az abnormalis ELCAD-beli utols6 szabad tthosszat
a kovetkez6 arany segitségével becsiilhetjiik meg:

12 ~ dl 'll
2

Behelyettesitve ezt (10)-be megkapjuk az abnormalis ELCAD esetében a katodfeliilet-sotéttér
hatarrétegbeli gazhOmérsékletet:

~1,3-10° m (11)

T~9600 K (12)

Ez az érték, magasabb, mint az OH rotaciés savok emittalt intenzitasaibol kapott. Ennek oka,
hogy az irodalom szerint, a 7 maximuma kozelebb van a katédhoz, mint az OH rotacios
savok detektalasi kiiszobe.
Osszefoglalds:
Az abnormalis ELCAD- ban joval nagyobb a katodos daramsiiriiség, mint a normalis esetben.
Ennek a kévetkezményei:

e Katodesés novekedése

e Katod sotéttér hosszanak csokkenése

o Gadz és elektronhomérsékletek emelkedése



o Az elozo okok pedig a gerjesztések mértékének, ezen keresztiil az intenzitasok jelentos
novekedése.
Kozlemények:
P. Mezei, T. Cserfalvi: ,,The investigation of an abnormal electrolyte cathode atmospheric
glow discharge (ELCAD)
J.Phys.D.:Appl.Phys. 39, 1-6 (2006)

1. TOLTESSURUSEGEK MEGHATAROZASA AZ ELCAD PLAZMAKBAN:

Az ELCAD -ban ¢és a hozza hasonl6 kisiilésekben csak a kisiilés centruméban ( ez a pozitiv
oszlop ) hatdroztdk meg az elektronok stirtiségét.(mikrohullamti abszorpcidval, vagy az
aramsiirtiségbol). A kisiilésbeli pozitiv ionok siirliségét €s az elektronsiiriséget a katddnal és a
sotéttér végén nem vizsgaltak. Nem adtak meg az elektronok sottérbeli felsokszorozddasanak
mértékét sem.

A normalis ¢és abnormalis ELCAD kisiilésbeli toltésstiriségeket a korabbi mérési
eredmények: a katodba becsapddé pozitiv ionok (H,O") energaja Ej,, ; a katodesés U, ; a
katodos aramsuriiség j., a katdd sotéttér hossza d ; a szekunder elektron emisszid egyiitthatd
y adataibdl becsiiltiik meg, linearis elektromos teret feltételezve a sotéttérben. Tovabba
hatarfeltételként felhasznaltuk, hogy a sotéttér negativ fény feldli végén az elektronsiirliség 7,
kozel azonos a pozitiv ionok nsp+ strliségével, azaz:

n,xM-n, =ng (13)

Normalis ELCAD:

Itt a mért adatok: Us=515 V, E==1,03x10" Vm™', j==0,5 Acm™, Eiz;=90 ¢V, d=10"* m, y=0,07.
Ezek alapjan a katodot bombaz6 ion siirlisége:

n'=1,1x10" cm’ (20)
A katod el6tti pozitiv tértoltés stirlisége:
n't,=5,7x10"% cm’ (1)

Az n'/ n"=0,19, azaz a tértdltést alkotd pozitiv ionoknak csak az egydtdde csapodik be a
katodba.
Az elektron tobbszorozddés mértéke:

M=15,3 (22)
A katodbol kilépd elektronok energiajat nem ismerjiik, ezért ezt a 10°-5 eV tartomanyban
szabad paraméternek tekintettiik. A (19) egyenlet, ebben az esetben, egy hatarfeltételt jelent,
amely csak akkor teljesiil, ha E,~10* eV. Ekkor a katédot elhagyd (a katodnal 1évo)
elektronok strtisége:

ne.~3,7x10" cm? (23)
A sotéttér végén, a felsokszorozott elektronok stirtisége:
ne~5,7x10" cm’ (24)

Abnormadlis (kapilldris) ELCAD:
A mért értékek: Ug=925 V, d=7x10" m, E~2U/d=2,6x10" Vm, j=3,75 Acm™. Az el6z6
fejezet (11) formulaja alapjan, 1=1,3x10” m, igy a becsapodé ionok kinetikus energiaja:

0
Eion=e~Ec-j(l—;jdx=3IOeV (25)
!

Az abnormalis ELCAD-nal, miként az varhaté volt, a nagyobb E. miatt, a katodba csapddd
pozitiv vizmolekula ionok kinetikus energidja jelentdsen nagyobb, mint a normalis esetbeli 90
eV.

A katddot bombazo ion stiriisége:




n'~4,3x10"% cm’ (26)
A katdd el6tt 1évo pozitiv ionokbdl allo tértoltés stirtisége:

n'=2,1x10" cm’ (27)
Azn'/ n+spz0,21, azaz az abnormalis kistilésben is a tértdltést alkotd pozitiv ionoknak csak az
egyotdde csapodik be a katddba.
Az ELCAD esetében a szekunderelektronok emisszidjat egy az oldatbeli protonok altal
asszisztalt, u.n. moédositott Hart-Anbar ciklus hatdrozza meg, amely hatasfoka erdsen fiigg az

crer

egyiitthatot a becsapddo pozitiv ionok kinetikus energidinak aranyabol becsiilhetjiilk meg:

’ Yan®(310 eV/90 eV)x 0,07~0,24 (28)
Igy az elektron tobbszorozddés mértéke:
M=~5,17 (29)

Itt a (19) hatarfeltétel akkor teljestil, ha a kat6dbdl kilépd elektronok energiaja E.~6x10™ eV.
Ekkor az elektronok stirtisége a katodnal :

ne~3,9x10" cm’ (30)
A katod sotéttér végén, a tobbszorozddés utani elektronsiirliség:
n~2x10" cm’ (31)

Osszegzés:
o A (30) és (31) elektronsiiriiségek jelentésen nagyobbak, mint a normalis ELCAD —nal
kapott (23), (24) értékek.
o A pozitiv ionok (26) és (27) suiriisége is nagyobb, mint a normalis esethez tartozo (20)
és (21).
e  Abnormalis esetbeli E;,,=310 eV > E;,,=90 eV a normalis esetben
®  Yun0,24>%0rm=0,07
o M,=5,17<Myprm=135,3
Ezek az eredmények arra utalnak, hogy az abnormalis ELCAD-beli jelentosen nagyobb
toltessiiriiségeket elsosorban a joval nagyobb mértékii szekunderelektron emisszio okozza és
nem a kisebb hosszusagu katod sotéttérben végbemend nagyobb ionizdcio.
Kozlemények:
P. Mezei, T.Cserfalvi: ,,Charge densities int he electrolyte cathode atmospheric glow
discharges (ELCAD)” Eur.Phys.J.Appl.Phys. 40, 89-94 (2007)

IV. AZ ELCAD ALTAL KIBOCSATOTT INTENZITASOK ELEMFUGGESE:
Kordbbi eredményeink arra utaltak, hogy az emittdlt intenzitds elemfiiggése a
katodporlasztassal vagy egyéb, a katdd sotéttérben torténd folyamattal értelmezhetd. Ennek
tisztazasara végeztiink kisérleteket.

Egy ICP-AES (induktiv csatolt plazma-atom emisszids spektrométer) segitségével: az
ELCAD-ban alkalmazott elektrolitot, amely feloldva tartalmazta a nehézfémeket, egy
pneumatikus porlaszton keresztiil jutattuk be az ICP-be ¢s mértiikk az emittalt intenzitasokat
(Ipneum). A masik esetben magat az ELCAD-ot hasznaltuk , mint porlasztot, azaz mintegy az
ELCAD plazméat “kozvetleniil vezettiik be” az ICP-be és ismét mértiikk az intenzitasokat
(ItLcap). Az ( Igrcap/  Ipneum) aranyok csak akkor mutattak egy értelmes, kiértékelhetd
adatsorozatot, ha ezeket az egyes fémion-OH kotések stabilitasanak, kotéserdsségének
fiiggvényében abrazoltuk. Eszerint, a katodporlasztas soran, M -OH” komplexek 1épnek ki az
elektrolitbol. E komplexek kotése anndl erdsebb, minél inkabb kovalens jellegli a kotés. Ez
pedig az egyes fémek és az OH gyok elektronegativitdsanak kiilonbségétdl fiigg. Ha ez a
kotés gyenge (ionos jellegii), kozvetleniil a katodfeliiletnél 1évo, igen nagy elektromos tér ezt
a kotést szétszakitja, a keletkezett pozitiv fémiont ez a nagy tér visszaloki a katédba. Emiatt a



plazmabeli fématomok stirlisége és igy az emittalt atomi fémvonalak intenzitasa is kicsi. Ha
ez a kotés erds, akkor az adott komplex bomlas nélkiil athalad a katodhoz kozeli, nagy
térerdsségll részén, €s a sotéttér magasabb homérsékletli tartomanyaban esik szét, ahol a tér
joval kisebb. Igy elegendé fémrészecske keriil a kisiilési plazmaba, ami viszonylag nagy
emittalt fémintenzitashoz vezet. Ez a modell jol egyezik a mérési eredményekkel, de ismét
van kivétel , ezek koziil a legfontosabb a krom. Ezen modell szerint, az ELCAD altal emittalt
atomi kromvonal intenzitdsanak viszonylag nagynak kellene lennie, amit nem tapasztaltunk
eddig. Holott, az ICPS kisérletek egyértelmiien nagy mennyiségli krém jelenlétét jelzik a
kisiilési plazmaban. Az ELCAD plazma jelentos mennyiségii kromot tartalmaz, ennek ellenére
az emittalt atomi kromvonal intenzitasa kicsi. Ez nem magyaradzhato a katodporlasztds réven
keletkez6 M"-OH komplexek kétéserdsségével.

Kozlemények:

T.Cserfalvi, P.Mezei : “Investigations on the element dependency of sputtering process in the
electrolyte cathode atmospheric discharge”

Journ.Anal At. Spectr. 20, 939-944 (2005)

V. MODOSITOTT KAPILLARIS ELCAD VIZSGALATA:

A modern analitika igénye, hogy minél kisebb mintatérfogatban végezzék el az elemzést,
ezért foglalkozunk az ELCAD ennek megfelelé vizsgalatival is. Igy lehetdvé valna az
ELCAD biologiai alkalmazasa is.

A kapillaris elrendezésli, nehézfémekre szubnanogram érzékenységii ELCAD esetében az
optimalis mintadramlds 3,5 mL/perc. Ez azonban a kapilldris analitikai rendszerekben
(ionkromatografia, stb) alkalmazotthoz képest tul nagy. A kapillaris ELCAD egy masik
hatranya, hogy a beinjektalt mintaoldatnak az alapelektrolittal egyezd savazasunak (pH=1,55)
kell lennie, kiilonben jelentds kisiilési instabilitdsok 1éphetnek fel (a kistilés ki is aludhat), és
emiatt az intenzitasérzékenység nagy mértékben romolhat.

Mindezek kikiiszobolésére, egy koncentrikus, kettds kapillarisu elrendezést dolgoztunk ki: az
1 mm belsé atmérdjii iivegkapillarisban aramlik az alapoldat, és az ebbe koncentrikusan
elhelyezett, ~ 200 um bels6 atmérdji kvarckapillarisba injektaltuk a mintaoldatot. Ennek a
rendszernek az elénye, hogy elvélasztja az alapoldat aramlésat a mintaoldatétol, és igy a
kistilés fliggetlenné valik a mintaoldat savazasatol. Az alapelektrolit 120 mL/h 4ramlési
sebessége esetében, az elemzési térfogat 2 ul; a mintadramlés sebessége pedig 0,1-0,6
mL/perc, ez utobbi pedig mar elfogadhato a vizzel elegyedd (alkohol) Gsszetételek esetében
is. A kisérletekben, a 0,2-1 pL térfogati mintaoldatot, egy a nehézfémeket 500 ng/uL
koncentracioban tartalmazo torzsoldatbol injektaltuk be.

Elézetes eredményeink szerint az egyes elemekre a kovetkezd detektalési hatarokat kaptuk:
Cd 10 ng, Zn 30 ng, Cu és Pb 50 ng. A rendszer valaszideje kisebb, mint 1 sec.

Koézlemények:
T.Cserfalvi, P.Mezei: “Multimetal detector based on ELCAD optical emission spectrometry

principle for capillary analytical systems” Poster at the EUROPEAN WINTER
CONFERENCE ON THE PLASMA SPECTROCHEMISTRY 2005, 30 Jan-Febr 5, Budapest
2005 (Compact disc)

VI. ELCAD KUTATASOK KRITIKAI OSSZEFOGLALASA:

Felkérésre megirtuk az eddigi ELCAD kutatasok elemzd Osszefoglalasat, az 1993-2006
években megjelent kozlemények alapjan:

P.Mezei, T.Cserfalvi: ”Electrolyte Cathode Atmospheric Glow Discharges for Direct Solution
Analysis” Appl. Spectroscopy Reviews, 42, 573-604 (2007)




