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Hmotnostni spektrometrie (MS)

- QOdliSny princip od ostatnich spektralnich metod!

- Princip: rozdéleni iontd v plynné fazi podle jejich poméru hmotnosti a naboje
(nabojového Cisla) a analyza jejich etnosti.

— Zafizeni rozpoznava odlisné relativni atomové hmotnosti (izotopy), ale nerozpoznava
chemické prvky podle elektronovych obalU!

- Atomova MS vyzaduje velmi tvrdy ionizacni zdroj, ve kterém dojde k uplnému
rozkladu molekul na jednotlivé atomy — a tim je nejCastéji ICP.

- BLOKOVE SCHEMA anorganického hmotnostniho spektrometru:

| atmosféricky tlak | (vysoké) vakuum |

iontovy hmotnostni zpracovani
zdroj literface analyzétor detektor signalu
szrek
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Zdroje iont

v atomové hmotnostni spektrometrii
Metody anorganické MS

lontovy zdroj Zkratka metody |ZdrojEg,

doutnavy vyboj
elektricka jiskra
Zhavene vilakno

indukéné vazané plazma ICP-MS vysokoteplotni argonové plazma
GD-MS plazma doutnavého vyboje
SS-MS plazma vzniklé v elektrickém vyboji
TIMS teplota
SIMS dopadajici ionty

urychlené ionty

- Tabulka pfinasi vybér béznéjSich iontovych zdroju pouzivanych v anorganické MS.
- Metoda SIMS - viz prezentace ASX-08-povrchy.

v

Univerzita Palackého
v Olomouci

Hmotnostni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem




ACH/ASX

03.11.2022
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ICP-MS - avod

PRINCIP: ICP slouzi jako zdroj iontd. Vzniklé ionty jsou pfes interface vedeny do MS
analyzatoru.

— ZICP hlavice vystupuje smés iontl, atomu, fragmentd molekul a Ar.

— Plazmova hlavice je obvykle v horizontalni poloze.

- RF civka je uzemnéna.

— lonty vznikaji asi po 10 ms od vstupu aerosolu do plazmové hlavice.

- Nejvétsi vyskyt iontld je asi 8 mm nad civkou umisténi interface do tohoto bodu.

V ICP je vice nez 50 prvkl ionizovano do 1. stupné z vice jak 90 %. Mensi % ionizace u
Se, As, P, S a halogendu.

Prvky s nizkym 2. ionizaénim potencialem ,tvofi“ 2x nabité ionty (napf. Ba2*, Ce?*).
Zasadni vyhody: multielementarni analyza v€etné izotopického zastoupeni; vyrazné nizsi
pozadi oproti ICP-OES, coz umoznuje dosazeni lepSich LOD.

ICP-MS neumoznuje analyzovat neutralni ¢astice.

@ Univerzita Palackého
v Olomouci
Zavadéni vzorku do plazmatu

- Kapalné vzorky:
- r0zné typy zmlzovacu z kiemene ¢i plastu: pratoky 0,2—2 ml min-', G¢innost < 5 %
- mikrozmlZovace obvykle z plastl: pratoky ~ 0,1 ml min-',
- mizné komory: Scottova dvouplastova nebo cyklonicka.

- Pevné vzorky (viz dalsi slidy):

- laserova ablace,
- elektrotermické vyparovani.

- Tandemoveé techniky: spojeni s HPLC, GC, CE.

To ICP-MS system

//> et ‘\.
L~ | Meinhardtv koncentricky
c (P Zmlzovaé s cyklonickou
,-;;:;lf"*” T mlZnou komorou

Plastovy koncentricky mikrozmlZova&
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@ Uglverzita ‘Palackého
Zavadeéni pevnych vzorkl do ICP-MS

Laserova ablace:
- generovani suchého aerosolu laserem, po ablaci

- umoznuje lokalni povrchovou analyzu, hloubkové
profilovani a tzv. imaging,

- obtizna je kvantitativni analyza kvlli problémim s

Carvier gas in

leptani) se vzorek proudem He nebo Ar odvadi do ICP,(= jl:mt\fh] e

Objestive =

kalibraci — témér nedostupné kalibracni standardy, Alsioncl || Trampon

- pouZzivané lasery:

- pevnolatkové — vyhradné tzv. Nd:YAG (synteticky
monokrystal  yttrium-aluminiového granatu, kde jsou
nékteré yttriové ionty nahrazeny neodymovymi) se zakladni
A = 1064 nm, pracuje se pfi vy$Sich harmonickych
frekvencich (266 a 213 nm).

- excimerové (plynové) lasery: vinova délka zalezi na

posun X,

Paprsek Ize fokusovat
pomoci mikroskopu a

e
T

Acrosol
S Vzorek umistén na
podlozce umoziiujici

y, Z.

kamery s CCD
snimacem.

)
~

Univerzita Palackého
v Olomouci

Zavadeéni pevnych vzorkl do ICP-MS

Elektrotermické vyparovani:

- ETA se spojuje s plazmovym ICP vybojem, po nadavkovani vzorku do
grafitového atomizatoru se ETA uzavre,

- zahrfati az na 3000 °C, pouziva se teplotni program podobny v AAS,

— suchy aerosol zbaveny matrice bé&éhem faze pyrolyzy se zavadi do
plazmatu, s cochodes

- umoznuje analyzu vzorkl v jednotkdam mg &i pl,
- komplikaci jsou pfechodové signaly a neuplné vypareni,

Dry aerosal to plasma source
.

1~ Graghite rod

e

Argen gas

- jako modifikatory se pouzivaji freony,

- obtizna je kvantitativni analyza kvuli problémim s kalibraci — pouzivaji se
matricové CRM, které nemusi byt v malych navazkach homogenni.
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~5cm c

Interface ICP-MS

Slide valve plate: open position =
T~—m i
i H

<+— ~10* mbar ; - ~3 mbar

Extraction =
lens .

: H

t Skimmer cone
Supersonic beam

I Anaiytn path

o
o @ © o°°o°coooa u"oonc‘ao

300 K < 10-5 mbar 500 K, 1000 mbar

~1000 mbar

ICP ﬂame

Sampla cone

1 mbar =100 Pa

Cooling water channel
Slide valve plate closed position
To rotary pump

Koénusy: kov s tepelnou vodivosti a odolnosti ke kyselinam (Ni, Pt), velikost otvord ~ 1 mm
Evakuace: rota¢ni pumpa + turbomolekularni pumpa

Expansion chamber

W Uglverzita 'Palackého
lontova optika
- lontové Cocky (elektrody s elektrostatickym napétim) fokusuji ionty pfi prichodu
evakuacni ¢asti spektrometru do uzkého paprsku smérem do MS analyzatoru.

- Umozni eliminaci fotont a nenabitych ¢astic — nékolik komercnich konstrukci:

- Inline se zarazkou fotonu, kterou nabité ¢astice objedou; L —
- Off-axis — ionty vykonaji pohyb ve tvaru pismene ,Z° ﬁ’ ']
- lontovy deflektor (tzv. QID) —ionty zméni smér o 90°. A:;l:; o

Multicomponent k
ion lens system - o r -
hotons and neutral
Interface QI species removed ) | L
|
ﬂﬁh‘.‘:‘;; iw I - \ { Skimmer
. { analyzer
e 1 (quadrupole) .
= l ﬁ.\mplc{
= Il Dfo
H 1] N <
»In-line .
7~ 3 ’ L]
(o = .
zarazka foton ,,Off-axis o “ S e
Extraction Deflection of ion beam
lens Collimated ion beam into mass analyzer '] QI D “

ACH/ASX



ACH/ASX

03.11.2022

Univerzita Palackého
v Olomouci

Hmotnostni analyzatory

ICP pracuje za atmosférického tlaku, MS za ,vakua“ — dvoustupnové sniZzovani
tlaku rotaCni vyvévou a jednou nebo dvéma turbomolekularnimi pumpami.

Analyzatory separuji ionty extrahované z ICP podle jejich m/z a méFi relativni
zastoupeni iontd pro kazdou hmotnost.

Je vyzadovan pruchod iontd analyzatorem bez kolizi, proto se pracuje za ,vakua“.
Hmotnostni analyzatory pouzivané u ICP-MS:

Typ analyzatoru Rozliseni (R) | ReSeni spektralnich interferenci

Kvadrupolovy 400 pouziti cel, systém vice kvadrupoll
Sektorovy s dvoji fokusaci az 10000 diky dostatecné vysokému rozliSeni
TOF az 2400 komplikované, pouziti kolizni cely

@ Univerzita Palackého
v Olomouci
Spektrometr ICP-MS s kvadrupélovym analyzatorem

vakuum

f
(-

N\ =
4

1 — zmlzova¢ a mlzna komora; 2 — aerosol vzorku
<«—vzorek 3 — plazmova hlavice; 4 — interface
5 — iontova optika; 6 — kolizni/reakéni cela
7 — hmotnostni analyzator; 8 — detektor iontd

ICP-MS od firmy Agilent

- Nejrozsifengjsi ICP-MS kvali své jednoduchosti, univerzalnosti a relativné nizké cené.

— Plazmova hlavice obvykle v horizontalni poloze.

- Nizké rozliSeni (R ~ 400) = nutnost FeSit spektralni interference, obvykle rozSifenim
pfFistroje o kolizni/reakéni celu.
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@ Univerzita Palackého
v Olomouci

Spektrometry se sektorovymi MS analyzatory

Tzv. high resolution MS analyzatory: kombinace magnetického a

sektorového analyzatoru — dvoji fokusace. Pouzivaji se 3 geometrie:

- Nier-dJohnsonova geometrie (90° ESA, 60° magnet),

- obracena Nier-Johnsonova geometrie,

- Mattauch-Herzogova geometrie (31,8° ESA, 90° magnet).

Dosahuji rozliseni R = 10000, které umozni pfekonani témér vSech
spektralnich interferenci.

Lze pracovat v modu nizkého i vysokého rozliSeni.
Pro nizké rozliSeni maji LOD o fad horsi nez kvadrupélové ICP-MS.

S rostoucim rozliSenim klesa citlivost, tj. prichodnost iont
analyzatorem (pro R = 4000 pruchodnost 10 %, pro R = 7500
prichodnost 1 % ve srovnani s R = 300).

Mattauch-Herzogova
geometrie

Univerzita Palackého
v Olomouci

Spektrometry se sektorovymi MS analyzatory

Magnetic sector

Exit slit

analyzer Turbomolecular pump

Plasma forch — - "~ Beam focus and accelerator

Electromagnet

I ICP
//.
Multicollector detector

Acceleration Focusing

'
Expansion region L —

aptics optics

Nier-Johnsonova geometrie

Obracena Nier-Johnsonova geometrie s tzv. multiple collector detektorem
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Spektrometr s priletovym analyzatorem (ICP-TOF-MS)

Orthogonal

Rozliseni (R max. 2400) — nedostatené pro acceertor
vétSinu  spektralnich interferenci. Nutné
pouziti matematickych korekci nebo kolizni

/\
cely. -D_D_

Dokaze ,vzorkovat® vSechny ionty v jeden
okamzik. !

lonty se pulzné& akceleruji do ,TOFu* ve form& = tonbem

tzv. paketl (ion packets).

Zaznamenava az tisice spekter za sekundu =
témeér simultanni zaznam = vyhodné
usporadani pro prechodove signaly, pr.
spojeni s laserovou ablaci.

Ve srovnani s kvadrupolovym analyzatorem

—TT
=SS -
L]

-

~<— Plasma torch

lon
packets

Flight tube Detector

| |

horsi LOD a linearni dynamicky rozsah do 6  schéma ICP-TOF-MS s ortogonaini akceleraci
radu. ionttl z plazmatu do MS analyzatoru

@ Ugrerzita .Palackého
Detektory

Elektronovy nasobi¢ s oddélenymi dynodami — dnes
nejrozSifenéjsi typ detektoru:
- 15-18 dynod pokrytych oxidy kovl s vysokou emisi e-,
— linearni dynamicky rozsah az 11 fadu, citlivéjSi nez
Channeltron,
- pracuje v tzv. ,dualnim® modu:
- pulsni moéd: na elektrodu —3000 V, vétsi zesileni, vhodné pro
nizké cps,
- analogovy mdd: na elektrodu —1000 V, mensi zesileni, vhodné
pro vysoké cps.
Elektronovy nasobic¢ s jednou elektrodou — tzv. Channeltron
(dnes nepouzivany typ): funkce obdobna jako u fotonasobice.
Faradayova klec (Faraday cup): na sbérnou elektrodu
dopadaji ionty a konvertované e- jsou zachyceny na ,kleci,
ktera je okolo sbérné elektrody:
- detektor vhodny pro vyssi proudy (> 10-15 A),
- vyuziva se u MC-ICP-MS.

metal oxide coated plates

/ Electron pulse

Z

_ Vacuum
chamber

Aperture plate

Signal

=3000 V
=3 ! Deflector
(+400 V)

lons from
mass analyzer

@-om

Preamplifier

Secondary
electrons
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Univerzita Palackého
@ v Olomouci
Interference u ICP-MS

— Nespektralni interference:
— ovlivnéni transportu a zmlzovani — vliv viskozity a hustoty vzorkd,
— ovlivnéni ionizace v plazmatu — vliv snadno ionizovatelnych prvkda,
- efekt prostorového naboje — odliSna citlivost na lehké a téZké ionty o stejné koncentraci,
- blokovani interface usazenymi solemi.
- Eliminace nespektralnich interferenci — pouzitim vnitfniho standardu (pf. Re, In, Y) —
pfidava se stejna ¢ ke vzorkim i standardim a matematicky se koriguji interference.
- Spektralni interference — (jen u MS s nizkym rozliSenim = kvadrupdlovy analyzator):
- isobarické — hmotnostni prekryv s jinym prvkem (pf. 9°Ca* a 40Ar*), jsou dobie popsany a vyhodou
je, ze 70 % prvkd ma vice nez 1 vhodny izotop, na kterém Ize analyzovat,

- interference dvojnasobné nabitych iontl (pf. 2Na* a 46Sc?*) — vliv se snizuje nastavenim
podminek v ICP,

- molekularni — hmotnostni pfekryv s molekularnimi ¢i polyatomickymi ionty z H,O, Ar ¢i matrice
vzorku. ZpUsoby eliminace jsou popsany na dalSich slidech.

- Spektralni interference pusobi nejvice obtizi u m/z = 40-80.

0, 16 @, w0
Univerzita Palackého ‘ud :,) - mA'ﬂ(" oA
Olomouci ArAr | 0, A0
v _ Ar~ArH
- . E’ WA 11N
Resolution Required to Resolve Some Common i g ‘1‘
Ar'"OH
Polyatomic Interferences from a Selected Group & \I
Yaro
of Isotopes ‘
(:(J 7;) 80 9%

Isotope  Matrix  Interference  Resolution

Mass (amu)

K+ "0 “ArH 5570 ICP-MS spektrum deionizované vody
(“ca*  HO DA 199,800

MOar HNO, UNUN 160+ 970
(¥Fe*  H0 WA 60+ 2504

SLps H,0 BN160* 1460 10 ppb Asin 1% HCl 0%

ug+ H,0 1010 1300
(®As*  HCI DASCI 7725

Shy+ HCI BC1eo* 2572

“7Zns H,S0, 2160160+ 1950

#Mg+  Organics RERCE 1600 74.905 74915 74925 74935 7495
$2Crt  Organics  OAr2Ct 2370 -

SMn*  HNO, WA PISN+ 2300 Eliminace interference pro 75As

pomoci HR-ICP-MS s rozliSenim 5000

ACH/ASX 9
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Univerzita Palackého
v Olomouci

Eliminace spektralnich interferenci u kvadrupoélovych ICP-MS

- ZpuUsoby eliminace:

- Koliznilreakéni cela: ,komlrka“ s elektrodami (hexapdl nebo oktapdl) proplachovana plynem
umisténa mezi iontovou optiku a kvadrupdl a naplnéna plynem. 2 principy cel (eliminace
interferenci):

— KOLIZE: srazky polyatomickych iontd s koliznim plynem (H,, He) vedou k jejich rozpadu nebo snizeni
E., takZe nevyjdou z cely.

- REAKCE: polyatomické ionty se reakci s reakénim plynem (O,, NH;) pfeméni na produkty o jiné
hmotnosti, které neinterferuji s analytem.

- ICP-MS/MS — spektrometry s vice kvadrupdly
- trojity kvadrupdl (firemni oznageni ICP-QQQ nebo TQ ICP-MS),

- ¢&tverny kvadrupal (firemni oznaceni Q* ICP-MS).

- Cold plasma — generace plazmatu pfi niz8im vykonu (0,6 kW oproti standardnimu 1,5 kW) a
pripadné modifikace plazmové hlavice. Nizsi teplota = méné polyatomickych interferenci z Ar.

- Korekéni rovnice — umozni odstranéni izobarickych interferenci.

Univerzita Palackého
v Olomouci

Princip funkce koliznich cel

Fe
Interference removal using He mode and Kinetic Energy Discrimination (KED)
Ar i
Energy distribution of | Bias voltage rejects low
Polyatomi analyte and interfering Poky energy (polyatomic) ions
polyatomic ions with
- the same mass
- — Energy En;lw
| el = Analyte
. - — = Polyatomic
. §
M d vomic o & By ool sel, bon onerpies
Kolizni o e i o (R | ol
olizni cela pracujicl na 3 e ShieldTorch System. & analyts and polyatomic ion, bat using a bias voltage “siep”
rinci u sra'iek s polyatomics are Dlm}er.mﬂsu (energy discrimination)
[! [2 i collide more often i
lynem: L ;: l’mﬁ:ln'w. Distance Through Cell 2:::
He — eliminace slabych
vazebnych interakci sw  Kolizni cela pracujici na principu snizovani E;, polyatomickych
H, — eliminace silnych iontu, které pak neprojdou pres potencialovy val tvofeny elektrodou
vazebnych interakci na vystupu z cely

10
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Univerzita Palackého
v Olomouci

Spektrometry s vice kvadrupdly

- Trojity kvadrupdl (ICP-QQQ) - eliminace interferenci u MS s kvadrupélovym
analyzatorem. Kolizni/reak&ni cela je chapana jako jeden z kvadrupold.

Q1 Q2
A e
e — =
plasma  lon lens Cell + ion guide detector

— Dva zpUsoby eliminace interferenci, volba zavisi na analyzovaném iontu:
- On mass — kolizni plyn v cele (H,, He) — eliminace polyatomickych iontd (pf.: 8Se* a
40Ar40Art), Q1 nastaven na m/z = 80, Q2 také na m/z = 80
- Mass shift — reakéni plyn v cele (O,, NH,) — tvorba aduktl s jinym m/z (pr.: 8Se* a 40Ar40Ar+),
Q1 nastaven na m/z = 80, Q2 nastaven na m/z = 96 = vytvoreni aduktu 80Se'®O* a stanoveni
Se nam/z = 96

@ Uléirerzita .F‘alackého
| Spektrometry s vice kvadrupdly
:
- Ctverny kvadrupdl (Q* ICP-MS): '

Target Lens

Kvadrupdlovy
iontovy deflektor
1. analyzatorovy

kvadrupdl

- QID slouzi jako iontova optika fokusujici
ionty pod uhlem 90° do Q1.

- UCT (Q2) je univerzalni kvadrupdlova ‘
cela (4 tyCe) umoziujici praci jak v
koliznim (KED) tak reakénim modu, je| raipe coe mertsce i TTl

mozné zavadét 4 plyny (He, O,, NHg, Hy). | §& it st oamsian

UCT: Universal Cell Technology

Detector

TCl with OmniRing

— Neékolik zpUsobu eliminace interferenci, volba zavisi na analyzovaném iontu:
- tzv. single quad mod vyuzivajici Q3 jako rozliSujici kvadrupol a Q2 jako kolizni/reakéni celu,
- tzv. MS/MS madd — tj. ICP-QQQ zpusoby z pfedchazejiciho slidu,
- vyuziti Q2 jako laditelného kvadrupdlu, coz umozruje fidit probihajici reakce pfimo v cele a
branit vzniku novych interferenci vznikajicich béhem reakce. Lze dosahnout nizSich LOD i u
silné interferencemi zatizenych vzorkd, protoze se vyznamné snizi pozadi.

ACH/ASX 11
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@ Ugrerzita ‘Palackého
Aplikace ICP-MS

Hlavni oblast: kvantitativni analyza > 70 prvk( periodické tabulky, zejména kovU:

- vzorky ze zivotni prostfedi ¢i zemé&délstvi,

— potraviny a biologické Ci klinické vzorky,

- geologické, archeologické ¢i primyslové vzorky (pf. jaderné elektrarny), ...

Metoda izotopového ziedovani — primarni metoda pouzitelna pro kvantitativni analyzu.
Lze analyzovat prvky s vyjimkou inertnich plynd a napf. H, C, N, O a F.

Je mozna analyza jednotlivych izotopu (napf. 238U a 235U) a také izotopickych pomér(.
ICP-MS ma nejlepsi meze detekce (10-' ng I-' pro nékteré prvky) ze vSech metod atomové
spektrometrie a Siroky linearni dynamicky rozsah kalibraci.

Kvalitativni analyza: proméfeni MS spektra v rozsahu m/z 4-240 a vyhodnocenim pikd.

Semikvantitativni analyza: fadové urCeni koncentrace vSech prvk( extrapolaci s vyuzitim
kalibrace jen pro omezeny pocet prvkli a s omezenym poctem kalibracnich roztoku

Univerzita Palackého
v Olomouci

Aplikace ICP-MS

- Analyza izotopickych pomér( (pf. geochronologie) — kritickym parametrem je

preciznost stanoveni:

- ICP-MS s 1 detektorem obvykle nedostacuje = pouziti tzv. MC-ICP-MS (Multiple Collector) —
vhodna technika pro vyzkum, vysoka cena instrumentace,

- TIMS — nejlepsi preciznost z komeréné dostupnych technik.

- Speciacéni analyza: stanoveni jednotlivych chemickych forem prvkd, nejen celkové

koncentrace (Cr3*, Cré*; Hg v anorganické formé a CH;Hg, ...):
- pouziti spojenych technik: HPLC-ICP-MS, GC-ICP-MS, pfipadné i CE-ICP-MS

——
e e llg!
- LE pump
= Suariess seel wubang -
[ v 2 comec — =
GC-ICP-MS S icrs | " HPLC-ICP-MS
e L_Comimter

12
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Univerzita Palackého
v Olomouci

Aplikace ICP-MS

Meze detekce pro ICP-MS

il I m"’m::"’“;i JH Rozbor a srovnani mezi detekce
e [ pro ICP-OES a ICP-MS
" Na Mg .l“(l”i;"' o nalyza roztoku 1 mg I
felred = DT analyzgrroziokyl mg
WK [®Ca® Sc 2Ti BV [#Cr ®Mn|®Fe |7 Co® Ni |® Cul[®2Zn [ Ga|® Ge|® As |% Se |% Br |® Kr
D P e JL]JJ_JL Y
TR % & %Y %2 4 Nb % Mo ® To W U4 Ah 4 Pd @ Ag 4 Cd®In ® S S =Ta BI I xe Signal 6x10° fotonll/s 108 — 107
LWLLiMLwHWLJLJhLLL”MLJHMLJL . . .
LI . M A . e e sttt Pozadi 6x104 fotonu/s 10 cps
L--iJ———H—J——H.I.—-'J-——"L-'J—ML-l—J*—JL—L-L Sum pozadi  6x102 fotond/s 1 cps
" Fr ® Ra % Ac
S/IN 104 108 — 107
% Ca % Pr [ Nd | Pm @ Sm[® Eu % Gd % Tb [% Dy | Ho [ Er [ Tm® ¥b | Lu LOD 0,1 pg I <1ng I
L S L R T
=

v

Univerzita Palackého
v Olomouci

Dalsi metody anorganické hmotnostni spektrometrie

(GD-MS, SS-MS, TIMS)

13
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GD-MS

V doutnavém vyboji (GD) dochazi k odprasovani analytu z povrchu vzorku a nasledné
ionizaci atomu diky srazkam s e~ a Penningové ionizaci (viz prezentace ASX-04-OES).
lonty jsou extrahovany do MS pfi sou€¢asném snizovani tlaku. Tlakovy rozdil mezi GD a
MS neni tak velky jako u ICP-MS.

- Metoda slouzi k analyze povrchG pevnych vodivych vzorkd véetné rozliSeni izotopl a
studia hloubkovych profill. Nevodivé vzorky Ize analyzovat ve stejném pfistroji s vyuzitim
jiného nez stejnosmérného Grimmova vyboje mezi elektrodami.

- MS instrumentace: prevazuji sektorové spektrometry s dvoji fokusaci. Lze vyuzit i
kvadrupdlovy nebo TOF analyzator, ale ty se nevyrabi komeréné.

- Vyhodou je prace za sniZzeného p a nizkych t = nizka tvorba polyatomickych iontd.

- Spektralni interference, zejména u MS s nizkym rozliSenim:

- izobarické: prekryvy izotopl raznych prvka, napfr.: 92Zr+ a 92Mo*.

- dvojnasobné nabitych iontd: %Fe2* na 28Si+,

- tvorba aduktll napf.: 49°Ar'80* na %6Fe*.

Univerzita Palackého
v Olomouci

GD-MS spektrometr s vysokym rozliSenim

Ar plasma GD-MS spektrometry s
vysokym rozliSenim
vyuzivaji Nier-Johnsonovu

CENT N — i obracenou Nier-
- Johnsonovu geometrii

Ar gas inlet

Faraday cup @ \

GD-MS spektrometr od firmy NU plasma
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SS-MS, TIMS

- Spark source mass spectrometry (SS-MS) — hmotnostni spektrometrie s jiskrovym
vybojem:
- metoda vyuzivana pro pfimou analyzu elektricky vodivych vzork( umozriujici citlivou detekci témér
vSech prvkil periodické tabulky véetné izotopickych pomér(,
- praktické vyhody pfinasi s MS s vysokym rozliSenim a pfipadné s vice detektory,
- v soucasnosti neni komeréné dostupny SS-MS spektrometr, metoda se pouziva pouze pro vyzkum.
- Thermal ionization mass spectrometry (TIMS):
- vzorek se ionizuje termicky z vyhfivaného kovového vlakna (Ta, W) na 400-2300 °C, nasledné
jsou ionty akcelerovany a vedeny MS analyzatoru,
- instrumentace: sektorové MS s jednoduchou nebo dvojitou fokusaci, bud s jednim detektorem
nebo s tzv. multiple collectorem,
- metoda se pouziva k preciznim méfenim izotopickych pomérd zejména v geologii a geochemii,
- zasadni vyhoda je ¢asové stabilni tvorba iontd oproti rozSifenéjsi ICP-MS, ktera vykazuje zna¢né
fluktuace, coz vede k nestabilité pfi tvorbé iontl a zhorSeni preciznosti méreni.

Univerzita Palackého
v Olomouci

TIMS — schéma spektrometru

Laminated magnet

‘ ' Zoom lens

Focus quad

- drzak pro 21 vzorku
- 8 detektord typu Faraday cup
- RPQ - kvadrupdl za detektory pro zvySeni citlivosti

TIMS spektrometr od firmy THERMO

15



