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1. BEVEZETÉS 
 
Az elmúlt évtizedek egyik leggyorsabban fejlődő és legnagyobb hatású 

tudományterülete a nanotechnológia. A nanorészecskék mérete, 

méreteloszlása, alakja, összetétele, porozitása stb. nagy hatással van 

alkalmazhatóságukra, ezért ezen paraméterek pontos hangolása, illetve 

karakterizálása fontos feladat. 

A nanorészecskék tanulmányozására többféle módszer használatos. 

Fontos kiemelni, hogy nem létezik egy univerzális módszer, amivel minden 

részecskejellemző meghatározható, ezért a vizsgálatokhoz többféle 

karakterizáló módszer kombinálása szükséges. A mérések kalibrációja és 

validálása gyakran nehézkes (ennek egyik oka a nanorészecske standardek 

korlátozott rendelkezésre állása), ezért 10-20%-os pontosságnál és relatív 

hibánál sokszor nem várható el jobb analitikai teljesítmény. Ezen okok miatt 

az analitikai és anyagtudományi területeken a fontos kutatási célok közé 

tartozik az új nanorészecske karakterizáló módszerek és technikák fejlesztése. 

A nanorészecskék összetételének meghatározására az egyik 

leggyakrabban alkalmazott analitikai módszer az induktív csatolású plazma 

tömegspektrometria (ICP-MS). Az ICP-MS készülékek nagyon alacsony, 

akár attogrammos tartományt elérő kimutatási határainak köszönhetően a 

nanoanyagok nemcsak fő- és mellékkomponensei, de akár nyomnyi 

szennyezései is vizsgálhatóak. Az ICP-MS módszer a mátrixhatásokra 

kevéssé érzékeny, ezért kiemelten alkalmas nanorészecskék biológiai 

közegben való mérésére, amely például a nanotoxikológiai kutatások 

területén igen kedvező. 

Az egyik legújabb technikát ezen a területen a kolloidális rendszerek 

individuális nano- és mikrorészecskéinek vizsgálatára kifejlesztett 
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egyrészecskés ICP-MS (single particle ICP-MS, spICP-MS) jelenti. A 

technikával a szuszpendált részecskék elem- és izotópösszetételén túl azok 

mérete, méreteloszlása, számkoncentrációja is közvetlenül meghatározható, 

sőt akár szerkezeti vagy a részecskék alakjával kapcsolatos információk is 

nyerhetők. Az spICP-MS az utóbbi évtizedben egyre nagyobb 

népszerűségnek örvend az irodalomban, a technika főbb kutatási irányai a 

jelképzés, a kalibráció és alkalmazási lehetőségek tanulmányozása. 

Lézer és plazma spektroszkópiai kutatócsoportunkban 2012 óta folynak 

egyrészecskés ICP-MS kutatások. Ebben a témában született Kálomista 

Ildikó kollégám doktori értekezése is 2018-ban, amely az egyrészecskés ICP-

MS jelképzésével és paramétereinek optimálásával foglalkozott 

egykomponensű (főként fém) részecskék esetére koncentrálva. Saját 

kutatómunkám során az összetett (többkomponensű és pórusos) részecskék 

spICP-MS analízisére fókuszáltam, illetve fejlesztettem ki további új, ICP-

MS alapú módszereket.  

 

 

2. CÉLKITŰZÉS 

 
A szakirodalomban az spICP-MS technikát döntően egykomponensű, tömör 

részecskék vizsgálatára alkalmazzák, ugyanakkor az összetett részecskék is 

nagy gyakorlati jelentőséggel bírnak, a karakterizálásuk fontos feladat. 

Mindezek miatt fő célként tűztem ki az spICP-MS technika analitikai 

lehetőségeinek kiterjesztését a többkomponensű, különböző szerkezetű 

nanorészecskék összetételének és más jellemzőinek (pl. porozitás, sűrűség) 

meghatározására. Az analitikai cél elérése érdekében szükséges a kísérleti 
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paraméterek hatásának tanulmányozása és a többkomponensű részecskék 

időfüggő ICP-MS jelprofilok jellegzetességeinek vizsgálata is. Terveim része 

volt a kidolgozott új analitikai eljárások teljesítőképességének felmérése és 

más, alternatív vizsgáló módszerekkel (pl. SEM-EDX, TEM, XPS, SAXS 

stb.) való alapos összehasonlítása. A kísérletek során vizes közegben 

diszpergált és stabilizált nanorészecskéket alkalmaztam, amelyek egy része 

kereskedelmi forgalomból beszerzett standard részecske, más része pedig 

partnereink által kifejezetten a kísérletek számára szintetizált és alternatív 

eljárásokkal karakterizált részecske. 

A szakirodalomban jelenleg hiányzik az összetett nanorészecskék 

különböző ICP-MS alapú technikákkal végezhető összetétel vizsgálatának 

szisztematikus tanulmányozása. Emiatt további célom volt a diszpergált 

részecskék feloldásával, illetve közvetlen beporlasztásával történő, oldatos 

üzemmódú ICP-MS alapú összetétel meghatározási módszerek kidolgozása, 

továbbá teljesítőképességük összehasonlítása egymással, valamint az spICP-

MS technikával.  

Végezetül demonstrálni kívánom a kidolgozott analitikai módszerek 

alkalmazhatóságát is többféle tudományos területen. Ezek között kiemelt 

jelentőségű a fizikus és mérnök partnereinkkel közösen folytatott, 

szikrakisülési nanorészecske generátorok által előállított részecskék 

összetételének a készülékparaméterek változtatásával történő hangolási 

lehetőségeire irányuló kutatás, de emellett példákat mutatok be katalizátorok 

és biológiai anyagok vizsgálatára is.   
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3. ÚJ TUDOMÁNYOS EREDMÉNYEK 

 

Kutatásaim során a következő új tudományos eredményeket értem el (a 

szögletes zárójelben megadott számok a kapcsolódó közleményeket 

azonosítják):   

1.) Egyrészecskés ICP-MS (spICP-MS) analitikai módszert fejlesztettem ki 

vizes közegben diszpergált, kétkomponensű (Au, Ag, Pt és Si elemekből 

álló), többféle szerkezetű (ötvözet, mag-héj, kompozit) nanorészecskék 

elemösszetételének pontos meghatározására. A módszer 

teljesítőképességét részletesen összehasonlítottam más vizsgálati 

eljárásokéval (pl. XPS, SEM-EDX, geometriai alapú TEM) is. 

Megállapítottam, hogy standard részecskékkel megvalósított 

méretkalibráció alkalmazásával, a kísérleti paraméterek optimálása után 

és az adatok megfelelő statisztikai kiértékelésével 1-9% relatív 

pontosság és 0,8-2,6% precizitás (RSD) érhető el a vizsgált részecskék 

és elemek esetében, amely jellemzők nemcsak összemérhetők, hanem a 

legtöbb esetben jobbak is, mint az alternatív mérési eljárások hasonló 

adatai [1, 2]. 

2.) Új, spICP-MS alapú analitikai módszert dolgoztam ki nanorészecskék 

és szubmikronos részecskék porozitásának meghatározására. A módszer 

alkalmazhatóságát többféle szerkezetű, összetételű és méretű (Au-Ag 

mag-héj, üreges Au, mezopórusos SiO2) részecskék vizsgálatával 

bizonyítottam. Az elért relatív pontosság és precizitás minden esetben 1-

4% értékűnek bizonyult, ami az alternatív eljárások (pl. gázadszorpció, 

kisszögű röntgenszórás) teljesítőképességéhez hasonló. Becslést adtam 
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a módszer dinamikus tartományára is, amely szerint a mérhető porozitás 

tartomány (a részecskemérettől, izotópgyakoriságtól és ionizációs 

energiától függően) megközelíti a két nagyságrendet, pár százaléktól 

akár 99%-ig terjedhet. Az új módszer nagy előnye, hogy a nyitott és zárt 

pórusokat egyaránt figyelembe veszi, a teljes mezopórusos 

tartományban (2-50 nm) alkalmazható, nem szükséges hozzá a 

részecskék pórusainak előzetes kiürítése sem és igen kis 

anyagmennyiség (mikrogrammok) elegendő a méréshez. A módszer 

lehetőséget nyújt a részecskék sűrűségének meghatározására is [3]. 

3.)  Rámutattam a diszpergált részecskék feloldásával vagy közvetlen 

beporlasztásával történő, oldatos üzemmódú ICP-MS összetétel-

meghatározási módszerek alkalmazhatóságának korlátjaira. Többféle 

(pl. Au-Ag, Pt/SiO2) nanorészecske vizsgálata révén bizonyítottam, 

hogy ezek az analitikai megközelítésmódok csak abban az esetben 

adnak pontos eredményt, ha a diszperzió mintában számottevő 

oldottanyagtartalom jelenléte kizárható, illetve közvetlen 

beporlasztásnál ellenőrző időfüggő ICP-MS mérések révén 

meggyőződünk arról, hogy a diszperzió hígítása megfelel a detektor 

dinamikus tartományának [1, 2]. 

4.)  Részletesen tanulmányoztam a kétkomponensű, összetett 

nanorészecskék mérésének esetére vonatkozóan az spICP-MS technika 

analitikai teljesítőképességének optimálására alkalmas kísérleti 

paraméterek hatását normál és nagy időfelbontású ICP-MS készülékek 

alkalmazásával. Többek között vizsgáltam az ütközési cella hélium 

gázáramlási sebessége és a stabilizálószer hatását a mérhető analitikai 



6 

jelekre és a részecskékhez tartozó ionfelhő áthaladási idejére, a plazma 

mintavételi mélység hatását a méretkimutatási határokra, továbbá azt, 

hogyan alkalmazhatók az időfüggő mérési adatok a részecskék 

összetételének igazolására. Megállapítottam például, hogy tömör SiO2 

részecskék mérésénél a méret szerinti kimutatási határ 306 nm-ről 

232 nm-re, Au-Ag (1:1 mólarányú) kétfémes részecskék esetén 39 nm-

ről 31 nm-re javítható [2, 3].      

5.) A mintaelőkészítést is magában foglaló ICP-MS alapú vizsgáló eljárást 

fejlesztettem ki és sikeresen alkalmaztam szikrakisülési nanorészecske 

generátorban előállított összetett nanorészecskék kvantitatív 

összetételének vizsgálatára, nyomon követésére. Ezen mérések 

lehetőséget adnak a generátor kísérleti paramétereinek az összetétel 

finomhangolását célzó optimálására és a lejátszódó folyamatok 

értelmezésére. A vizsgálati eljárás analitikai alkalmazhatóságát 

üvegszálas filtereken gyűjtött többféle, Au, Ag, Co, W, La, Fe, Si, 

tartalmú, két- és háromkomponensű nanorészecskék sikeres mérésével 

demonstráltam [4, 5].   
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