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Emission atomique de plasma: 1’analyse
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Présentation de I'appareil

Nébulisation
Torche
Optique
Deétecteur

Acquisition et traitement
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http://fr.wikipedia.org/wiki/Fichier:Focalisation_reseau_courbe.png

Registe|d'agcum ulatilon

Registe photosensitif
\\ Capteur CCD
ﬁ

Registe|de transfer

sortie des données

" Le capteur CCD est neécessairement segmente car 1l y a
diffusion des charges photo¢lectriques entre deux pixels
successifs. Le capteur CCD est plus sensible mais ne peut
etre lu et décharge qu'en une seule fois dans sa totalite.
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Capteur CID

Logique de commande plus élaborée.
*Chaque pixel adressable separeément
*Surface protégée

*Electronique en surface
10



SOURCES D'EMISSION: visée axiale

VISEE AXIALE

VISEE RADIALE




Nebulisation ultrasonique

Transducteur
ultrasonique

Four a
désolvatation L ]

12



* Reproductibilit¢ du nebuliseur essentielle: débit et
distribution en taille. Le neébuliseur ultrasonique n'est pas
dépendant de fluctuations pneumatiques ou de turbulences.
C'est celul qui assurera la meilleure reproductibilite.

* La wvariabilit¢ de la n¢bulisation donne variabilité
analytique. La methode de 1'étalon interne devient une
methode corrective plus performante qu'en analyse
séquentielle puisque l'additif est mesuré exactement en
meéme temps que l'analyte.
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Traitement du fond et des interférences spectrales

Pompe Controdle des gaz
péristaltique
Systeme

d'introduction
de I'échantillon
liquide Systéme de controle
Systeme d'acquisition
Réduction et rationalisation de
l'information
Traitement des données
Stockage des données (10 a 50
Mo par jour)
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Post-traitement

Recadrage des lignes spectrales et de la position de la ligne de base

10 N
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421.448 a 421.656
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L'analyse massivement multielémnentaire
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Etalonnage

Solutions commerciales

Solutions "maison”
=Compatibilite des mélanges
"Bonne tenue des solutions

*"Flacons
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Metaux ensembles

*Li, Na, K, Rb, Cs

"Be, Mg, Ca, Sr, Ba

=Sc, Ti, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Zr, ....
*Al, Sn, Cd, Sb, Pb

Ag

Non meétaux et métalloides
B, Si, Ge, Sn, P, As, Sb, S, Se, CI, Br, |
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Preparation des étalons

= Solution mere concentrée a 1 ppm a partir
d'un mélange de solutions 1g/L.

= Dilution a la balance de la solution mere
dans l'acide nitrique 1%

= 100, 10, 5, 2 et O ppb
= 1000 et 100 ppb
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Quelques DL

Li

Na

K

Rb

Be

Ca

DL
ppb

0.006

0.7

16

0.27

0.008

0.59

5.4
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L'étalonnage en massivement
multielementaire
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* | es étalons multielémentaires
e | a fabrication de ces étalons
| e choix des éléments

Concevoir un ensemble de valeurs adaptees
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Le choix des élements

Travail en milieu acide nitrique, contenants
ultra-propres
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Fabrication d'un multielémentaire

* Solution de base 1 g/L
* Standards commerciaux

* Mieux: a partir de solide
Exemple: Na,SO,, Cr, Fe, NaAsQO,, etc...
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Exemple

* Solution "cations"

Na, Mg, Al, K, Ca, Ti, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni,
Cu, Zn, Cs, Sr, Zr, Cd, Ba, Pb

Ag, tout seul
e Solution "anion"

Si(H,S10,), P (Na,HPO,), etc...
* Interferences dans |'étalon
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Depend du milieu analysé
Exemple: Environnement

Na, K, Mg, Ca: 100 (majeurs)

Autres: 10 (traces)

Depend de la reponse de l'instrument

Exemple: Si 100, S 1000
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Justesse de l'etalonnage

* Mélange de solutions et de sels varies.

* Composition chimique en trace des
apports de majeurs.

* Dynamique de concentration limite par la
pureté des majeurs: 0.1% d'impurete dans
un majeur peut étre 100% de la trace que
'on désire.

UTILISATION DE MATERIAUX DE REFERENCE
CERTIFIES 32



Standards du commerce
Maintien des concentrations
Milieu acide

Environnement controle

Salle blanche
+

hottes a flux laminaire



L.es contenants
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Matériau

Aspect

Verre
ordinaire

transparent,
epais.parfois coloré

Verre
borosilicaté

(PYREX™)

transparent
fin
tres rarement co]

Quartz

trés transparent

fin

souvent aspect "fait
main"

Utilisation
Tout

Tout, supporte le
chauffage

Tout, supporte le
chauffage a haute
température (1000°C).
Difficile d'avoir pieces

transparent IR et UV [jaugée




Polypropylene (PP) = translucide Tout, ramollit a la
opalescent chaleur

Poly¢thylene basse | souple bouteilles et

densité (LDPE) translucide bouchons, fond a
opalescent la chaleur

Poly¢thylene haute = mou (cireux) bouteilles et
densit¢ (HDPE) blanc un peu jaune bouchons, ramollit
légerement translucide a la chaleur
Poly¢thylene haute | rigide bouteilles, ramollit
densité fluoruré blanc un peu jaune a la chaleur
(HDPE F) légerement translucide
rigide




Polytétrafluoro- blanc opaque épais | Tout y compris
cthylene (Teflon™ ou| toucher lisse et gras | materiel gradué de
PTFE) flux mesure de niveau.

Polyfluoro- transparent Tout sauf bouchons

¢thyléenepropyléne légerement brun
(FEP) souple

jaunatre Bouchons
rigide




Choix du verre pour 'organique

Choix du plastique pour 10ns minéraux et
traces

Choix du Téflon pou ultra-traces

Parfois plusieurs flaconnage neécessaire



Conservation

Chloroforme, congelation
Acide nitrique

Parfois plusieurs modes de conservation
différents nécessaire
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Solution
nettoyante

Trempage
prolonge




Detergent 1 (exemple: Paic Citron), brossage
99% de la décontamination, RINCAGE

Deétergent 2 (exemple Decon), trempage

complexant, RINCAGE
Acide, trempage, RINCAGE

Acide ultrapur, trempage, RINCAGE




I.'eau Ultra-Pure
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Filtre
particulaire et
filtre a
charbon actif

Filtre FINAL

réservoir

production
d'eau ultra-
pure




Filtre et puisage

Résines Eau
0osmosee
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Les reactifs ultra
purs
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Les réactifs utltra purs

Un challenge:

Garder ultra-pur le réactif achete ultra-pur
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Maitriser son
environnement de
travail
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Rentabilisation des DLs

* Travail propre.

" Travail en environnement controle (salles
blanches).

= Competence particuliere du personnel
pour I'analyse de traces => FORMATION
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préfiltre

turbine 20%

plafond
soufflant

— ] 80%

L\ |
l l 1 l | reprise d'air

sas 2 sas |
(entrée)

——— zone de

L

I

travail
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Conclusion

Performances exceptionnelles de
I'lCP-AES en multielementaire massif
associe a un nébuliseur ultrasonique,

COUPLE A UN ENVIRONNEMENT
SALLE BLANCHE.
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FIN
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