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1. BEVEZETÉS 
 

A napjainkban rohamosan fejlődő nanotechnológia a nanométer 

mérettartományú objektumok előállításával, funkcionális módosításával, 

tulajdonságainak tanulmányozásával és alkalmazásával foglalkozik. A 

nanorészecskék a rájuk jellemző változatos fizikai és kémiai tulajdonságoknak 

köszönhetően számos területen alkalmazhatók. Az alkalmazások zöme az 

elektronika, anyagtudomány és az orvosbiológia területére esik, de a 

nanotechnológia sok lehetőséget kínál például a katalízis és az energiaipar 

területén is.  

A nanorészecskék alkalmazásainak, hatásvizsgálatainak, szintézis 

módszereinek elterjedésével, fejlődésével párhuzamosan a részecskék 

jelenlétének kimutatását lehetővé tevő, illetve az azok tulajdonságait 

karakterizáló módszerek is jelentős fejlődésen mentek keresztül. Ez részben 

annak köszönhető, hogy a nanorészecskék elterjedésével a vonatkozó 

analitikai módszerek egyre gyakrabban, széleskörűbben alkalmazottak (pl. a 

szintézis sikerességének ellenőrzése, környezetvédelmi célú vizsgálatok, stb.), 

és így folyamatosan tökéletesednek is, másrészről a fizikai érzékelési, 

technikai, adatkiértékelési eljárások fejlődése újabb és újabb lehetőségeket 

teremt az analitikai módszerek számára. Mindezek miatt a vonatkozó analitikai 

módszerek teljesítőképességének növelése és új módszerek kidolgozása 

megállás nélkül folyik.  

A nanorészecskék jellemzésére alkalmas, az irodalomban az elmúlt 

években elterjedő egyik új vizsgálati eljárás az úgynevezett egyrészecskés 

induktív csatolású plazma tömegspektrometriás méréstechnika (single particle 

ICP-MS, vagy spICP-MS). Doktori munkám, amely során az spICP-MS 

módszer jelképzésével, teljesítőképességének optimálásával és analitikai 



2 
 

alkalmazási lehetőségeinek bővítésével foglalkoztam, Magyarországon az első 

ilyen témájú kutatás.    

Az spICP-MS méréstechnika az ICP-MS módszer előnyös analitikai 

tulajdonságait (ppt szintű kimutatási határok, multielemes jelleg, nagyfokú 

szelektivitás, megbízhatóság, robosztusság, stb.) használja ki, és teszi lehetővé 

különösen a folyadék vagy gáz közegben eloszlatott nanorészecskék 

tulajdonságainak vizsgálatát.  

Ez a méréstechnika a nanodiszperziókat olyan körülmények között 

vizsgálja, amikor az egyes nanorészecskék egyenként érkeznek a plazmába. 

Folyadék közegű nanodiszperziók esetén a beporlasztott cseppek belsejében 

foglalnak helyet a részecskék. A részecskékből azok lebomlását követően 

keletkező ionfelhők időfüggő jelprofilok formájában kerülnek detektálásra. Az 

alkalmazott integrációs idő az oldatok mérésekor megszokott 0,1-1 s helyett 

több nagyságrenddel rövidebb (µs-ms tartomány), mivel az elkülönítendő 

részecske jelcsúcsok szélessége csupán néhány száz mikroszekundum. Mivel 

a nanorészecskék a térfogatuktól (a bennük található anyagmennyiségtől) 

függő intenzitású jelet generálnak a detektorban, ezért a jelek nagysága a 

részecskék méretére, míg időbeli gyakorisága a részecskék 

számkoncentrációjára vonatkozóan szolgálnak információval. Amint azt 

értekezésem eredményei megmutatják, az ICP-MS mérések szelektivitásának 

kihasználása és a nagy időfelbontású jelprofilok részletes vizsgálata 

potenciálisan számos további részecske jellemző vizsgálatát is lehetővé teszik. 

Az spICP-MS méréstechnika fő vonzerejét az adja, hogy gyorsan, jó 

statisztikai jellemzők mellett, kis mennyiségű minta felhasználásával 

egyszerre több részecskejellemző vizsgálatát is kínálja.  
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2. CÉLKITŰZÉS 
 

Az egyrészecskés ICP-MS módszer irodalmára és korábbi saját 

eredményeimre alapozva doktori munkám megkezdésekor olyan eljárások 

kidolgozását tűztem ki célul, amelyekkel az analitikai teljesítőképesség és az 

eredmények megbízhatósága növelhető, a méréstechnika alkalmazási 

lehetőségei pedig bővülnek. Ennek következtében kutatásaim során elsősorban 

a mintaelőkészítés és a mérési körülmények optimálására, illetve a nagy 

időfelbontású jelprofilokban rejlő információk vizsgálatára fókuszáltam.  

Vizsgálataimat a nanotechnológiában betöltött fontos szerepük miatt 

különbőző méretű, alakú és szerkezetű nemesfém (pl. Au, Ag), illetve fémoxid 

(pl. ZnO, Fe2O3, Cr2O3) nanorészecskéken végeztem, amelyeket vizes közegű 

nanodiszperziók formájában, pneumatikus porlasztással juttattam a műszerbe. 

Értekezésemben vizsgálom, hogy mely stabilizálószerek a legmegfelelőbbek 

az spICP-MS mérések számára, és foglalkozom a diszperziók ultrahangos 

kezelésének előnyeivel és veszélyeivel. A mérési paramétereknek (főként az 

integrációs idő, a részcskeméret és koncentráció, az RF teljesítmény, plazma 

mintázási mélység, porlasztógáz áramlási sebesség, stb.) a jelképzésre 

gyakorolt hatásaival részletesen foglalkozom, mivel ezek közvetlenül 

meghatározzák a részecskeméret kimutatási határt, továbbá a kapott 

eredmények pontosságát és megbízhatóságát. Feltártam azokat a spektrális 

zavaró hatásokat, amelyek speciálisan az spICP-MS mérések során lépnek fel 

és törekedtem ezen effektusok csökkentésének csökkentésére alkalmas 

módszerek kidolgozására. Végül, de nem utolsósorban fontos célom volt az 

időfüggő jelprofilok és részecskék szerkezete, alakja közötti összefüggések 

felderítése is.    
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3. ÚJ TUDOMÁNYOS EREDMÉNYEK 

 

Kutatásaim során a következő új tudományos eredményeket értem el (a tézisek 

végén zárójelben megadott számok a publikációs listában felsorolt, vonatkozó 

közleményeket azonosítják):   

1.)  Különböző méretű, gömb alakú arany és ezüst nanorészecskéket 

tartalmazó standard nanodiszperziók felhasználásával vizsgáltam a főbb 

kísérleti paraméterek hatását az spICP-MS mérések analitikai 

teljesítőképességére nézve és az eredményeim alapján a következő 

megállapításokat tettem [1, 2, 3]: 

1a.)  Részletesen megvizsgáltam az integrációs idő, a méret, a 

koncentráció és a mérési idő összefüggéseit és megállapítottam, 

hogy mind az érzékenység, mind a detektálási események számának 

optimálása érdekében összehangolásuk szükséges. Nagy 

időfelbontású (s) mérésekkel megmutattam, hogy a 

nanorészecskék ionfelhőjének áthaladási ideje a részecskemérettel 

lineárisan változik a 20-100 nm mérettartományban, azonban az 

áthaladási idő a részecske anyagi minőségétől (disszociációs 

energiájától, ionizációs energiájától és atomtömegétől) is függ. 

Arany esetében például mintegy 66%-kal hosszabb áthaladási 

időket kaptam, mint azonos méretű ezüst részecskéknél. 

1b.)  A 20 nm-nél nagyobb méretű nanorészecskék teljes ionizációjához 

szükséges kondíciók 1000 W plazmateljesítmény alatt nem 

teljesülnek. Minimum 1300-1500 W teljesítmény alkalmazása 
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szükséges a részecskék detektálásához. A plazmateljesítmény 

növelésének hatására mind a jelintenzitások, mind a detektált 

események száma monoton növekszik. Ennek oka a plazma egyre 

növekvő hőmérséklete, ami a részecskéket felépítő atomok egyre 

hatékonyabb ionizációját eredményezi. Ennek következtében 

fokozódik a mérés érzékenysége, és nem csak a kisebb, hanem a 

nagyobb méretű részecskék detektálhatósága is javul. 

1c.)  A plazma mintázási mélység (sampling depth) optimálásával nem 

csak a méretkimutatási határok csökkenthetők jelentősen (25-30%-

kal), hanem javul a méretfelbontás is (a különböző méretű 

részecskék elkülönülése a méreteloszlási diagramon). Az oldatban 

és nanodiszperziókban az egyes elemek mérése számára optimális 

mintázási mélység értékek nem térnek el jelentősen. Az optimális 

érték kismértékben függ a részecskemérettől, a 

plazmateljesítménytől, az analit ionizációs potenciáljától és az 

atomtömegtől. Eredményeim alapján ez arany és ezüst részecskékre 

is 4-5 mm körüli érték. 

1d.)  A porlasztógáz (carrier gas) és az aeroszol hígítógáz (HMI gas) 

együttes hatását tanulmányoztam MicroMist mikrokoncentrikus 

porlasztó alkalmazásával és megállapítottam, hogy a porlasztó 

működési tartományán belüli optimálásukkal érdemi 

teljesítményjavulás nem érhető el az alapértelmezett beállításokhoz 

képest. A nanodiszperzióból keletkező aeroszol higítására a HMI 

gázáramlás csak igen korlátozottan (legfeljebb kétszeres higítás) 

alkalmas, és akkor is csak abban az esetben, ha növelésével 
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arányosan csökkentjük a porlasztógáz áramlási sebességét, ami 

viszont előnytelenül lecsökkenti a mérés érzékenységét és a 

detektált események számát. 

1e.)  1e.) Bebizonyítottam, hogy a kinetikus energia diszkriminációt 

megvalósító, hélium gázzal működő ütközési cella alkalmazása a jel 

várható csökkenése ellenére nem rontja le számottevően az spICP-

MS módszer teljesítőképességét, illetve nem befolyásolja érdemben 

a többi műszerparaméter optimális értékét. "Milliszekundumos 

időfelbontású" kísérleteim szerint az ütközési cella nem okoz 

jelentős változást az ionfelhő áthaladási idejében és nem növeli a 

mérések szórását (3-5 %RSD) akkor sem, ha a mért jelek intenzitása 

igen alacsony, akár 50 (beütés/integrációs idő) alatti.  

 

1f.)  A mérési paramétérek optimálása révén általam elért 

méretkimutatási határok (Au 13 nm, Ag 26 nm, Pt 17 nm, ZnO 18 

nm, Fe2O3 15 nm, Cr2O3 39 nm) az spICP-MS irodalomban leírt 

legjobb kimutatási határok közé tartoznak. 

 

2.)  Többféle méretű, gömb alakú fém (Au, Ag) és fémoxid (Cr2O3, Fe2O3, 

ZnO) anyagú nanorészecskéket tartalmazó nanodiszperziók vizsgálata 

révén az spICP-MS méréseket befolyásoló lehetséges spektrális zavaró 

hatások ötféle típusát azonosítottam. Megmutattam, hogy a fellépő izobár 

és poliatomos adduktumoktól származó zavarások lehetséges forrása az 

oldottanyagtartalom, a plazma és a minta közege (pl. a stabilizálószer, 

prekurzor maradványok, az oldószer, stb.) és összetett részecskék esetén 
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egyes mintakomponensek. Minden típus esetében megmutattam, hogyan 

lehetséges ezen zavarások jelentős csökkentése vagy eliminálása, 

elsősorban a minta hígítása, az ütközési cella használata illetve megfelelő 

adatkiértékelés alkalmazásával [1]. 

3.)   Adatkiértékelési eljárást és ennek megvalósítására szolgáló számítógépes 

programot dolgoztam ki a nagy időfelbontású HR-spICP-MS mérések 

során keletkező nagy mennyiségű, akár több millió adatpontból álló 

időfüggő jelprofil sorozatok feldolgozására. A program segítségével 

azonosíthatók és szűrhetők a részecske detektálási események, 

meghatározható az ionfelhő áthaladási ideje, megállapítható a jelprofil 

alakja és jelentősen könnyebbé válik a kinyert adatok statisztikai 

elemzése [3, 4]. 

 

4.) Rúd és gömb alakú nanorészecskék nagyfelbontású időfüggő jelprofilját 

összehasonlítva megállapítottam, hogy a jelprofilok között jellegzetes 

különbségek mutathatók ki. A plazmába jutó részecskék szabad forgása 

miatt kialakuló ionfelhő áthaladási idők szélsőértékei gömbszimmetrikus 

részecskéknél nagyon hasonlóak, azonban a rúd alakú részecskéknél ezek 

jelentősen eltérőek. Az adatok statisztikai kiértékelése révén új analitikai 

módszert dolgoztam ki a részecskék térfogatának, alakjának és 

méreteinek meghatározására. A módszer alkalmazhatóságát és 

pontosságát nyolcféle, különböző méretű és méretarányú (AR= 1.5...4.8) 

arany nanorúd jellemző méretarányainak és méreteinek 

meghatározásával demonstráltam. A kapott értékek mindössze 6% 
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eltérést mutattak a lényegesen körülményesebb TEM referencia mérések 

adataitól [3].  

 

5.)  Megmutattam, hogy a nagyfelbontású időfüggő jelprofilok 

felhasználásával információk nyerhetők ki a nanorészecskék szerkezetére 

vonatkozóan is. Szintetizált homogén ötvözet és mag-héj szerkezetű, 

gömb alakú, Au-Ag kétfémes nanorészecskék segítségével 

demonstráltam, hogy pusztán spICP-MS mérések révén megbízhatóan 

megkülönböztethetőek egymástól az egyfémes, továbbá a mag-héj és 

ötvözet típusú kétfémes nanorészecskék. Mag-héj szerkezet esetén 

megállapítható a mag illetve a héj anyagi minősége és mérete is [4]. 
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