® 1cpP-MS

‘ ICP hmotnostni spektrometrie

@ Instrumentace a analytické vlastnosti




IONTOVE ZDROJE PRO PRVKOVOU
ANALYZU

oICP

o Nizkotlaké plazma HC, Grimmova
vybojka

o Mikrovlnna plazmata

o VF a SS jiskra

o Iontovy nebo elektronovy paprsek

o Korona, Towsenduv vyboj

o Elektrospray, termospray
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INDUKCNE VAZANE PLAZMA
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ICP-MS KVADRUPOLOVY SPEKTROMETR

QUADRUPOLE
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COLLISIONAL PROCESSES

Electron impact

Excitation
Atd+ e 5> A*0" + ¢
Deexcitation
A"+ e > A9+ e
Ionization

Atd+ e 5 Atatl + e + e,...

Atd+ e -5 A9 + e + ne
3-body recombination
Atatl + e+ e > At9+ e
Radiative recombination
A*ratl + e 5 Ata + ho
Dielectronic capture
Atatl + ¢ 5 Ata™

lon impact
Excitation
Ata + Btr - A+q* + Btr
Ionization
A+q + Btr AN A+q+1 + Btr +
e
Charge exchange
(transfer)

A+q + Btr - A+q+1 + B+r—1

Normally ion-impact
processes are less
important
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ZAVISLOST STUPNE IONIZACE NA
IONIZACNI ENERGII

Stupen 1onizace (%)

100 [

@p) Qo
- -
I

N
-)
1 T 7 1 1 71 1

DO
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1 1 1 1

S n,=1.475x10%cm?
oo | T, (Ar) =6680 K
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IONIZACE V ICP VYBOJI

o Ionizace v Ar ICP je v urcovana E.;(Ar)=15.76 eV
o Krome F, Ne a He maji vsechny prvky E.,< 16 eV
— ICP produkuje ionty X* pro vsechny zajmoveé

prvky

o 87 prvkl ze 103 ma E,;< 10 eV a tedy a > 50%
o 69 prvku ze 103 ma E,;< 8 eV a tedy a > 95 (90)%

o S vyjimkou Ca, V, Sr, Y, Zr, Sn, Ba, Pb a
lanthanoidu jsou 1onizacni energie do 2. stupneé

E., > 16 eV; tvorba X?*je vyznamna pouze v
pripadé Sr, Ba (Pb)
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VYHODY ICP JAKO IONIZACNIHO ZDROJE

o ICP 1onizuje témer vsechny prvky pouze do 1.
stupné a polovina prvku periodické soustavy je

1onizovana témer na 100%, pouze As z 52%; Se z
33%; Sz 14% a

F z 0,001%

o ICP je soucasne ucinnym atomizacnim zdrojem

DO
-}
—
S
ke
=
@]
=
o
pord
]
c
o
i<

o Ionty zlstavaji vymezeny v centralnim kanalu
vyboje, coz usnadnuje jejich vzorkovani do MS

o Mala disperze kinetické energie ionti — vhodné
pro kvadrupdlovy filtr




ANALYTICKE PREDNOSTI ICP-MS

oRychla multielementarni analyza
oNizké detekcéni limity

oRychla semikvantitativni analyza
olzotopova analyza

o Extrémneé siroky pracovni rozsah
koncentraci analytu (az 9 radu)

odednoducha spektra
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MEZE DETEKCE V ICP-OES/MS

Technika
Zmlzovany roztok
Signal ( pulsy s1)
Pozadi ( pulsy s)
Sum pozadi (s) N,
S/N,

Meze detekce

ICP - AES
1 pg ml!
6x10°¢ fot. /s
6x10* fot./s
6x102 fot. /s
104

0,1 pg 1!

ICP - MS

1 pg ml!
106-107 ionta /s
10 iontu /s

1 ion/s

106-107

<ngl!
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ANALYZATORY

O

Statické — nutna kombinace elektrického a
magnetického pole

a) Sektorové analyzatory (ICP-MS obsahu ppt —

ppPQ)

b) Spektrometry s dvoji fokuzaci (Mattauch-
Herzog)

Dynamické — dostacuje elektrické pole

a) Selektivni urychlovace (palletron, Bennetiv sp.)
b) Pritletové (time-of-flight)

Systémy se stabilni drahou — kritické
parametry:

a) Rychlost (Smythe-Mattauch)

b) Faze (Farvitron)

c) Specificky naboj (kvadrupolovy filtr)
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DETEKTORY

o Méreni stredni hodnoty 1iontového proudu
Plate detector
Faraday cup (do 10-1°A)

o Pocitani iontu
lontovy nasobic
Channeltron
Multichannel plate detector (MCP)
Postakceleracni detekce elektronu
Scintilator + fotonasobic
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VAKUOVY SYSTEM

o Vyvevy
transportni
sorpcni

o Vysokovakuova
aparatura
rotacni + diftizni
vyveva
membranova +

turbo-molekularni
vyveva

Shatt

Rotor

Haolweck
stage

Cynamic

seal

Motor
plug

Inlet

-

_——

Impeller III

Ceramic
ball bearing

Mator

Ceramic
ball bearing
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TURBOMOLEKULARNI VYVEVY

ATP “C” version cross section b
—
o
Ceramic
ball bearings Inverted =
dynamic seal S,
@)
Rotor blades =
c
o
: Stator blades £

Motor Exhavst

: ' - Gas purge

Gaedeho molekularni vyvéva
Mezni tlak 0,0001Pa
Mala Cerpaci rychlost Turbomolekularni vyvéva @




INTERFACE ICP - MS

omusi splnovat tyto pozadavky:
« Vzorkovat ionty v misté jejich vzniku, tj. v
analytickéem kanale ICP.
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» Prevést ionty z oblasti atmosférického
tlaku do vakua.

» Zachovat stechiometrii analytu pfi
transportu iontu.




INTERFACE

sampler

-

!

”\\

d

skimmer
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POLOHA SKIMMERU

o Pri expanzi plynu/plazmatu do vakua
(100 Pa) se paprsek siri nadzvukovou
rychlosti (Mach 10) a plazma se
ochlazuje.

o Vznik Machova disku ve vzdalenosti
Xm-
Xy = 0.67 Dy (Po/P,)1/2

o Poloha skimmeru vzhledem k Machovu
disku:

XE = 2/3 X,
coz je 6 - 10 mm.
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MACHUV DISK

Z.ona ticha

Machuv disk

DO
S
=
)
ke
=
o
=
o
(=
%
<
on
o)




2010  prof. Otruba




PE PLASMALOK INTERFACE

Ions must be transferred from:
- 6000°C to-250°C

- atmospheric pressure to 10-> Torr

- a corrosive chemical environment

- an atmosphere of 99.9% argon
atoms

Plasmalok ™ Interface Design
results in:

low ion energies with a small energy
distribution

no orifice discharge, no orifice ions
in the spectrum

long orifice lifetime

relative independence of the ion optic

parameters from the plasma
conditions

Torch and Load Coil
P S,

et

>6,000 deg.

Interface Region
/’j—ﬁ"/\*_—\

__Water cooled
Ni cone

5.
.

1 mm orifice
T ® T 100-200 degree
+ +
- - 100-300 Pa
100 000 Pa J
| 1 cm

0,1 Pa
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SAMPLER ICP-MS HILGER
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INTERFACE ICP-MS HILGER

0T0%

=]
=
o
=
o
=
S
<
o
o




FUNKCE IONTOVE OPTIKY

o Extrakce 1iontu z
neutralnich specii | |

o Fokusace 1ontua do
uzkého kolimovaného

paprsku I —
o Minimalni zavislost T
]

na hmotnosti1 ionta

o Musi odstranit
neutralni atomy, El  E2 P B
molekuly a fotony i !

DO
-}
—
S
ke
=
@]
=
o
pord
]
c
o
i<




ANALYZATORY PRO ICP-MS

o Statické analyzatory jsou iontove
optickou analogii svetelneho optického
spektrometru (hranol + cockzﬂ a oznacujl
se také jako spektrometry deflexni.

e Ionty zvoleného Itzomé]g'u m/z jsou privedeny na
centralni drghu kombinaci statickych poli —
pouzitl zejmena pro

o spektrometrii vysokého rozliseni (s dvoji fokusaci)
o méreni 1zotopovych pomeért

o Dynamické analyzatory:

» stabilni drahy iontu m/z mezi zdrojem a

detektorem je dosazeno s vyuzitim |
radiofrekvencniho pole (kvadrupédlovy filtr)

e rozdeleni iontu podle m/z se urci z doby jejich
letu mezi zdrojem a detektorem (analyzator z
doby letu)

DO
)
—
()
ke
=~
o
=
o
=
]
c
o
i<




ROZLISOVACI SCHOPNOST

o Rozlisovaci T A
e
schopnost R:

R = AM/M

o AM se mé¥i pii
50% (FWHM, Full
Width at Half

Maximum) nebo
10% maximalni

vysky piku

eqnuyQ Joad 0107




ROZLISOVACI SCHOPNOST PRO

ELIMINACI INTERFERENCI

analyt |interferent rozlisovaci
schopnost
Fe 40ArieO 2500
SAS A0Ar3°Cl 8000
30Se A0OAr40Ar 9700
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LORENTZOVA SiLA

F = qF + q(v x B)
kde
F je Lorentzova sila pusobici na naboj q
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E je intenzita elektrického pole
B 1indukce magnetického pole
v je rychlost castice




STATICKE ANALYZATORY

o Odchylka drahy iontu & .
d, v elektrickém a dgt 7 =
d, v magnetickém poli: g
d.~e/(mv?) o
d, ~e/(mv) d

o Ze soustavy téchto
rovnic je mozné stanovit
m a v. Pro separaci
lontua riznych hmot a

mv=konst.

rychlosti je tedy nutné =
pouzit vychylovani jak =
elektrickym, tak L
magnetické polem §

dp




MATTAUCH-HERZOG SEKTOROVY
SPEKTROGRAF

magnetic sector
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NIER-JOHNSON SEKTOROVY
ANALYZATOR

elektrostaticky sektor magneticky sektor

eqnuyQ Joad 0107

Zaostreni dle energie 7
— Zaostreni m/z

Dvojita fokusace




FINNIGAN ELEMENT
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HR AXiomMm ICP-MS: E + B

Elektrostaticky analyzator Vazebni iontova optika ICP iontovy zdroj
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Magneticky
sektor

Detektor




ROZLISENI

) Nizké rozliseni Vvsoké rozliSeni
Vstupni
$térbina | I I |
Iontovy
paprsek Bl i—
Stérbina I | o |
detektoru
Profil piku

RozliSeni 400 10 000
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%
Transmission

PROPUSTNOST VS. ROZLISENI (AXIOM)

100
90
80
70
60
50
40
30
20

10

0 2000 4000 6000 8000 10000

Resolution
(RP)
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SEPARACE FE/ARQO

B pata display - L] F|
Hle Analysis  ldentification 8
2] ) LA |z || @ [ ()| 2] e 1] B =
Fe 58 =
6000 =
4150 Rp =
5000~ 3
=
@: 4000
Q .
23000
3 .
2000
- | \
...|||H ||I. Al "n...
0 ehug 5513 553 5495 556 55 7 5t o
Mass (amu)
= |




MULTIKOLEKTOR

Zoom

eqnuyQ Joad 0107

=

Q\ electron
multiplier

Faraday cups @




KVADRUPOLOVY HMOTOVY FILTR

o Je to zakladni hmotovy filtr
o Propousti pouze ionty o urcitém pomeru m/z

o Propousténa hmotnost (resp. m/z) je linearne
zavisla na elektrickém potencialu elektrod

Mass Filter

Entrance
AC Rods
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PRINCIP KVADRUPOLOVEHO FILTRU

%

X

()
AN
/ \
olide
\ /

e

-(U + V cos ot)

U + V cosomt
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KVADRUPOLOVE POLE +
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KVADRUPOLOVE POLE -
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KVADRUPOL (THERMO ELEMENTAL)
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PRULETOVE ANALYZATORY - TOF

ml -

S :

m2 —> EQ

m3 > g

m2>mi>m3
o @ v
1.2 [ /2e
eU: ~my — — D
2 / VoV m U >

v=1,39.10*VUM (ms™)




TIME-OF-FLIGHT HMOTNOSTNI
SPEKTROMETR S ORTHOGONALNI EXTRAKCI

repelling plate

\ @@@ lon extraction tube (L: length) detector
o/
O I
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(U: acceleration voltage)
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TOF S IONTOVYM ZRCADLEM

(REFLECTRON)
focal plane
Reflectron E
/— Detector g
/"’::
K
| acceleration zone

Ion of mass X, slightly faster (more kinetic energy) @
Ion of mass X, slightly slower (less kinetic energy)




ICP-TOF-MS

- reflggtron - §
generator I \ 29
o
S
| I | ion
ion optics I gate |
\
| I |
L == _ =1
1 ———
Torche \A :_extraction




ICP-TOF-MS S AXIALNI EXTRAKCI
IONTU

Detecto
Time-of-flight tube \ 3 pressure stages

3 512 1
Ol | |

10 torr
1 torr

o’ o
@@@@@@-@@ﬁw

o |

Reflectron
acceleration zone /

i skimmer

1on optic
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ICP-TOF-MS

ETV Transient by TOF-ICP-MS: 10 pL 1 ppb solution
Cs

39

— Na mV
: Na Mg24 mV
- In I\ Mg geam
l/ Mn mV
E R — Co mV
35 i
> - — Cu63 mV
2 - Rb mV
3 N
£ 334 \ Ag107 mV
- | Al — Ag109 mV
f A c /\ v
31 & ] ~onm
- Ag — In115 mV
- A — Cs mV
29 —
—_——  —— — s —
27 ey : :
32 32.5 33 33.5 34 34.5

time [sec]
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RENAISSANCE ICP-TOF-MS

RESOLUTION IN THE HIGH MASS RANGE : 207PB* AND 208PB*
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206.5 206.7 207.0 207.2 207.5 207.7 207.9 208.2 208.4




INTERFERENCE
IZOBARICKE PREKRYVY 1

Interferent analyt korekce =

o

48 q*t 481+ 44(Cqt &
58 et 58N i+ 56 et
64N i+ 6477 1+ 60N 1+




IZOBARICKE PREKRYVY 11

o Prvky tvorici stabilni oxidy : Ca, Ti, Cr,
Sr, Zr, Mo, Nb, Ba, Ce, La, Pr, Nd, Sm,
Eu, Gd, Dy, Tb, Er, Ho, Yb, Tm, Hf, Lu,
Ta, W, Th, U.

o Prvky tvorici 2x nabité 1onty : Ca, Sc, Ti,
Sr, Y, Zr, Ba, La, Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, Gd,
Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb, Lu, Th, U.
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POLYATOMICKE INTERFERENCE

oAr: monomer a dimer, kombinace
mez1 1zotopy 36 (0,33%), 38 (0,06%) a
40 (99,6%).

ovoda: O, OH, kombinace s Ar
ovzduch: N,, NoH, N

okyseliny, Cl, S, kombinace s Ar, O, H
oStabilni oxidy, LaO, CeO,....
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IZOBARICKE INTERFERENCE NA BAZI

ARGONU

Molekulové ionty

40
42
52
54
55
56
57
75
77
80
91
93

Ar
ArH,
ArC
ArN
ArNH
ArO
ArOH
ArCl
ArCl
ArAr
ArOCl
ArOCl

Ca
Ca
Cr
Fe, Cr
Mn
Fe
Fe
As
Se
Se
VA%
Nb

0T0%
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CASTE MOLEKULARNI PREKRYVY (S CL)

Molekularni Obsah Obsah =
lon (%) Izotop (%) )
*CI**o 75.3 Sy 99.76 <
3cIto 0.03 2Cr 83.76 ¢
*CI**o 0.15 >SCr 9.55
*CI**0o'H 75.3 2Cr
*CI'"O'H 0.03 >Cr
*CI*®*O'H 0.15 **Fe 5.82
*Cr 2.38
'CI**0 24.4 >Cr
cIo 0.01 >*Fe

>Cr




POTLACENI SPEKTRALNICH
INTERFERENCI

oPouzitim lepsiho spektralniho
rozliseni

oPouzitim « cold » podminek v ICP pro
snizeni tvorby lontu s argonem.

oPouzitim reakeni cely pro disociaci
rusicich iontu

oPouzitim kolizni cely pro odstranéni
rusicich iontu
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RUSENI 40ART6O* vS. °SFE?
O(Cold plasma:

Snizeni tvorby Art a tedy 1 ArO*
OHigh resolution:

Separace piku ArO* and Fe?

OReakce v plynné fazi/kolize v cele:

ArO*+ NH; > ArO + NH;*
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PODMINKY ,,STUDENEHO (COLD,
cooL)* ICP

ONizky prikon, vysoky prutok nosného
plynu.

OVhodné pro roztoky s malym obsahem
rozpustenych latek.

O Eliminuje interference Ar*, ArO*, ArH*,
ArCl*, ArC*, C,*.

OZvysuje uroven MO* z <1% az na >20%.

OVyznamné matrix efekty (nerobustni
podminky v ICP).
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ROZLISENI POLYATOMICKYCH

INTERFERENCI

Analyt Interferent Pozadované rozliseni .
*Fe’ “Ar°0” 2500 .
ZSSi+ 14N2+ 960 g
2g* 602" 1800 d
Syt 010" 2570
“or' art?et 2370
Oge’ NN 9640
YK CArH 5700
Pca’ PArt 199000
75 +

As ar® o1 8000




SEPARACE SIGNALU ANALYTU A
INTERFERENTU

ICP-MS s vysokym

Kvadrupélovy ICP-MS . S

rozliSenim =

Fe ArQ ]

*°Fe/ArO -

ArOH/ | 5

57Fe 6000 &
ArN/°4Fe 50007
g 40007
5 30007
S 20007
10007

AMU |I|H Hh |‘ H|
| 0 B2 5 So s s shar s
Mass {(amu)

52 532 54 55 BB 57 5B




REAKCNI (KOLIZNI) CELY

oReakce v radiofrekvencni
kvadrupolové cele (DRC, dynamic
reaction cell, PE 6100),

oKolize v radiofrekvencni-hexapodlové

(oktopolové) cele (Micromass
Platform, TJA ExCell).
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PERKIN ELMER ELAN 6100DRC

sampler

vent
l reaction cell

prefilter
mass analyzer

detector
———
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KOLIZNI CELA, MICROMASS

Intermediate

—

: exit lens =

He, H,, Xe ion Ielns \ conversion dynode °
10 P mbaIJ' Vpre-filters E
— 1. m — o

e

[]
\ I
quadrupole
\n hexapole 10 mbar :
I
H | Iﬂ | Daly PMT

250 L/s 70 L/s
V Turbo pump Turbo pump

70 L/s
Turbo pump @




HEXAPOL
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Oxygen é’
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He Ar
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DETEKTORY

oFaraday cup (lower sensitivity and
long time constant) for intense 1on
signals

o Continous dynode electron multiplier
(CEM), such as the channeltron.

oDiscrete dynode electron multiplier.
oScintillator + photomultiplier
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FARADAY CUP

detector

lense gy

I ||

slit ———

amplifier

©
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CHANNELTRON

lon preamplifier

secondary
electrons
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MICROCHANNEL PLATE DETECTOR
(MCP)

o Mikrokanalkova deska

je vyrobena z vysoce
odporového materialu

obvykle 2 mm silného s
pravidelnou radou

drobnych trubek nebo

stérbin (microchannels)

s prumerem priblizne ions
10um. Kazdy

mikrokanalek je

kontinualni dynoda,

tedy elektronovy :
nasobic, ve kterém 1 rochannel
pI‘Obﬂ’lé nésobeni - plates
pusobenim silného

elektrického pole.
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ELEKTRONOVY NASOBIC
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SCINTILATOR + FOTONASOBIC

Fhosphor

i

Cynade




SCINTILACNI DETEKTOR HAMAMATSU
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ANALYTICKE VLASTNOSTI

o Spektra
o Molekularni 1ionty
o Dynamicky rozsah
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o Tolerovani koncentrace soli

o Presnost urceni izotopovych pomeéru
o Spravnost/izotopové redeni

o Meze detekce




DYNAMICKY ROZSAH

o Zvyseni dynamického rozsahu kombinaci ¢itani
pulst a analogového meéreni.
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o Pouziti dvoustupnového elektronového nasobice
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POUZITELNE KONCENTRACE
ROZPUSTENEHO VZORKU (SOLNOST)

o Prakticky pouzitelné limitni koncentrace
- 0.1% AlCI;
« 0.3% NaCl
« 20% ve vodeé rozpustné organiky
o Postupné blokovani kénusu zpusobuje drift; 1ze
jej] ovlivnit:
- Minimalizovat vhodnou délkou proplachu
zmlzovace
- Kompenzovat porovnavacim prvkem

- Eliminovat pouzitim flow injection
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IZOTOPOVE POMERY

o0 QMS je sekvencni, kdeztoTOF-MS a
multikolektor SFMS jsou

simultanni.

oNejlepsi RSD:
oICP-QMS: < 0.1%
oICP-TOFMS: < 0.1%
oICP-MC-SFMS: < 0.01%
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MEZE DETEKCE PRO NI

ICP-SFMS

ICP-QMS

ICP-TOFMS

GF-AAS

ICP-AES + USN + ax.

ICP-AES + PN
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ZHODNOCENI INSTRUMENTACE

o ICP-QMS je ,,workhorse®: spolehlivy, relativne
levny, vicetucelovy, cold plasma, kolizni / reakéni
cela.

o ICP-SFMS:
Pr1 nizkém RP: bezkonkurencni LOD

P11 vysokém RP: reseni polyatomickych
interferenci

o Multikolektor:

Nejpresneéjsi izotopové pomery.
o ICP-TOFMS:

Idealni pro transientni signaly.
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LIMITUJICI FAKTORY ICP/MS

o roztoky o vysoké koncentraci soli (morska voda,
krev...), které zpusobuji blokovani vstupnich kénusu
a meni energetické podminky v plazmatu
(nespektralni interference)

o tvorba polyatomickych castic, ktera muzev
neznamych vzorcich pusobit falesné pozitivni signaly
u analyzovanych prvkl (spektralni interference).

o nespektralni interference 1ze obvykle redukovat nebo
zcela eliminovat diky extrémni citlivosti techniky
vhodnym naredénim.

o U spektralnich interferenci polyatomickych castic je
jejich odhaleni a eliminace zavisla predevsim na
zkusenost1 analytika, ktery by mel pred analyzou
zcela noveho typu vzorku provést dukladny pruzkum
majoritnich slozek a posoudit eventualni priciny
vzniku necekanych polyatomickych ionti.
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BIOLOGIE A MEDICINA

o Vzorky organickych tkani nebo telnich tekutin jsou
prakticky idealnimi typy, nebot obsahuji prevazne pri
tlakové mineralizaci snadno odstranitelné prvky jako
C, O a N, které se prevedou na plyny nebo vodu.
ZAroven se stéle se prohlubujicimi znalosti o
mechanizmu pusobeni stopovych prvkua v
metabolismu zivych organismu a sledovani jejich
distribuce v jednotlivych telnich tkanich nebo dokonce
1 bunkach vede k neustale snaze tyto znalosti
rozsirovat predevsim hledanim jejich biologické
aktivity v zavislosti na fyzikalné chemické forme
Jejich vyskytu (speciaci) Vysledky sledovani specii a
Jejich aktivity muze v rade pripadu napomoci k
odhaleni pri¢in nemoci nebo riznych alergii, pricemz
lze casto jako vzorek pouzit nepatrné casti organu.
Casto je tak mozno analyzovat archeologické vzorky °
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ZIVOTNi PROSTREDI

o Obsah toxickych kova v zivotnim prostredi je velmi
dulezitym parametrem pro posouzeni jeho kvality,
popripadé vlivu lidské ¢innosti na jeho stav. Diky
vysoké citlivosti 1ze analyzovat ¢asti rostlin (houby,
mechy, lisejniky aj. — tzv. hyperakumulatory) nebo tél
zivocichu (ulity, lastury morskych mékkyst, tkané
koralli, drobnych savcu a ryb) schopné akumulovat
téezké kovy z okolniho prostredi a sledovat zmeny
casové 1 prostorové distribuce prvku u jednoho
jedince. Napriklad sledovani obsahu rtuti v
jednotlivych vrstvach sedimentt mtize poskytnout
predstavu u postupnych zménach v obdobi radu
desitek az stovek let. Podobneé jsou v rameci
kontaminace potravnich retézcl nejvice vypovidajici
skupinou predatori, nebot v jejich tkanich (predevsim
jatra, ledviny aj.) se bioakumulaci hromadi tézké kovy
vice nez u bylozraven.
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KONTROLA KVALITY POTRAVIN, PITNE
VODY, LECIV

o V soucasné dobée se metodou ICP/MS kontroluje
rada potravin a potravinovych pripravku, jakoz 1
zemeédelskych produktu, pitna voda a jiné
komodity na obsah vybranych toxickych prvku
(Pb, Cd, As, N1, Hg, Be aj.), jejichz povolené
obsahy jsou legislativné urceny.

o Podobneé je tomu 1 u vyrobkt farmaceutického
prumyslu, 1éciv nebo lécivych pripravka.
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PRUMYSLOVE APLIKACE

o Technika ICP/MS je nasazovana pouze v pripadech,
kdy jsou pozadovany skutecne nizké detekcéni limity
pro analyzované prvky:

0T0%

o pri vyrobe polovodicli, specialnich a vysoce cistych
materialu.

eqnay() ‘joxd

o v jaderné energetice se casto jedna o kontrolu cistoty
chladicich medii, kvality vyroby 1 mnozstvi
vznikajicich umélych jadernych izotopt prvku.

o v ostatnich pripadech je pro pomerné vysokou
porizovaci cenu zarizeni 1 relativné drahy provoz

VVVVVV

specializovanych jednoucelovych analyzatoru. @




(GEOLOGIE

o Vysoka citlivost techniky ICP/MS hraje vyznamnou
roli pr1 stanoveni velmi malo zastoupenych prvku
(napr. drahe kovy, lanthanoidy, uran aj.) v
geologickych materialech nebo stanoveni obsahu jodu
v podzemnich vodach. Porovnani vzajemnych pomérua
Jednotlivych prvku vzacnych zemin ve vzorcich je
pouzivano k urceni geologicke historie hornin, nebot
Jsou prirozenou soucasti prakticky vsech hormn Diky
podobnosti chemickych vlastnosti je jejich pomer
zachovan 1 po roztaveni a zpetné krystalizaci nebo po
tuhnuti v amortni podobe, takze si jej hornina nese
Jako otisk prstu. Jejich vzajemneé pomery tak mohou
podat informaci o misté vzniku zkoumané horniny
nebo o jejim transportu v zemské klire ¢1 na povrchu
Zemé. Vyznamnou aplikaci je také lokalni
mikroanalyza ve spojeni s laserovou ablaci. @
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IZOTOPOVE POMERY

Vétsina prvku se v prirode vyskytuje ve forme nekolika stabilnich
izotopu. V prirode se setkame 1 s 1zotopy nestabilnimi, jejichz puvod je
obvykle rovnéz prirozeny (vznikaji na pr. pisobenim kosmického zateni
nebo jadernymi reakcemi v zemské kure) Vedle toho prlbyva 1 pocet
uméle vyrobenych izotopu. Pri z31stovan1 pomeéru 1zotopu je nutno
dosahnout velké presnosti a spravnosti ziskanych dat, nebot

koncentracni rozdily jsou obvykle v radu jednotek nebo desetin procenta.

Pro tyto ucely jsou pouzivany sektorové spektrometry v usporadani s
multikolektorem. Jako priklad praktického pouziti Ize uvést napr.
sledovani 1zotopového zastoupeni olova nebo uranu.

V prirodé se bézné setkavame pouze s prirozenym izotopem 204Pph g
prumérnym zastoupenim 1,4% a tremi produkty jaderného rozpadu

uranu nebo thoria — 1z0t0py 206Pb (24,1 %), 207Pb(22 1%) a 208Pb (52,3 %).

Diky tomu se nepatrné lisi vzajemné poméry zminénych izotopu v
zavislosti na tom, jaké geologické slozeni mély davné horniny.

Nejvice zastoupenym izotopem prirodniho uranu je 238U s vyskytem
priblizné 99,28 %, dale zname **°U (as1 0,72%). Technika ICP/MS
umoznuje prokazat puvod zvyseného mnozstvi uranu v urcitych
lokalitach (staty byvalé Jugoslavie, Kuvajt nebo Irak), kde d1ky
délostreleckému ostrelovani doslo v urcitych lokalitach k vyraznemu
zvyseni vyskytu izotopu 238U.
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SPECIACE

o Pro stanoveni fyzikalne-chemickych forem
existence daného prvku (specii) se nejcasteji
uplatnuje kombinace nechromatografickych
separacnich technik (mikrokolonové separace,
membranové (barierové) separace, extrakcéni
techniky (1)/(1), (1)/(s) aj., extrakce pevnou fazi
(SPE), (ko-)precipitace, filtrace a dalsi. Podstatne
vyhodneéjsi jsou vsak kombinace ICP/MS a
chromatografickych a elektromigracnich technik
(tzv.hyphenated techniques) jako napr. I1C-
ICP/MS, LC-ICP/MS), CE-ICP/MS a dalsi.
Vyznamnou vyhodou techto technik je predevsim
vysoka citlivost detekce, snadné propojeni a
moznost snimani prechodovych signalu.
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