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L'ETV : COMMENT ?

L’ETV est un dispositif d'introduction directe d’échantillons solides dans
un spectrometre (ICP-AES).

Quelques mg (1-5) d’échantillon sont volatilisés dans un four en
graphite (jusqu’a 3000°C) et transférés dans le plasma.

Le signal obtenu (intégration du signal transitoire) pour un élément est
proportionnelle a sa concentration.



INSTRUMENTATION

|CP:
Thermo
INTREPID
Visée axiae.

ETV:
Spectral System
ETV 4000.




GEOMETRIE del’ETV
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ETV = Réacteur chimique a hautes températures qui permet
la minéralisation in situ des échantillons solides.

AVANTAGES
Pas de mise en solution.
Pas de pertes ou contamination.
Faibles échantillons.

INCONVENIENTS
Difficulté de manipulation.
Manque d’homogeneité des échantillons.
Forme de I'étalonnage.




Analyse d’échantillons solides :

Plantes,

Sols,

Sédiments,
Roches,
Ceéeramiques,
Metaux,
Polymeres,
Agro-alimentaire.



Metaux volatilises a hautes T°C
=> Etape de vaporisation.

Simplification de la matrice (matiere organique)
=> Etape de pyrolyse = Décomposition chimique par
chauffage.



perte de masse en fonction de latempérature.
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Masse restante de mais a 550°C

Apres calcination (avec O,) 6%
ores pyrolyse (sans O,) 15%
Apres pyrolyse avec HNO, 6%
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Les elements sont vaporisés avec l'aide d'un Fréeon CHCIF.,.

Le Fréeon se decompose a haute T°C et forme des radicaux
Cl et F qui reagissent avec les elements.

Ces halogénures ont des points d’ebullition entre 800 et
2300°C.



Cd Cr Cu Mg

Chlorure 960 1300 993 1412 g’eérgﬁﬁ?ﬁtgf
Fluorure 1758 1200 1100 2239 en °C

Oxyde 1559 4000 1800 3600
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A la sortie du four les vapeurs sont mélangees avec de
I'argon froid.

Les vapeurs se condensent en agrégats qui sont
entrainés vers le plasma.

=>Formation d’'un aérosol.

Expérimentalement diametre< 0.1um pour la plupart des
particules.



A concentration egale, un changement de composition

de la matrice peut entrainer une variation significative de
la réponse analytique.

Etude de la variation du signal analytique en fonction de
la prise d’essais.



Cadmium Nickel
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Par echantillons certifies
Par solutions étalons
Par solutions étalons sur un support

Supports :
Cellulose pour les végétaux,
Silice pour les sols et les sediments.




Cd Cr Cu Mo Ni
Solutions | 0.060 2.38 8.77 1.44 0.68
étalons +/- +/- +/- +/- +-
(n=5) 0.012 0.23 0.67 0.13 0.54
Solutions 0.097 1.92 8.73 0.85 2.86
etalons sur | +/- +/- +/- +/- +/-
Cellulose |0.022 1035 0.40 0.06 0.37
(n=5)
Valeur 0.120 2.14 9.65 0.84 3.00
certifiée +/- +/- +/- +/- +/-

0.003 |0.12 0.38 0.06 0.17

CRM 281
Rye grass
En po/g



L’'ETV peut donner des bons résultats dans certaines conditions:
Limiter la prise d’essais a 2 mg pour limiter les effets de matrices.

Utiliser un support pour I'étalonnage pour simuler une matrice
reelle.

L’ETV montre un intérét pour I'analyse des metaux dans les situations
suivantes:

Faibles quantités d’echantillons.
Vitesse plus importante que la précision.






