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A Obecné zaklady
1 Uvod

Vyuziti hmotnostni spektrometrie (MS) pro anorganickou analyzu nabizi celou fadu
vyhod, pfedevs§im velice jednoducha spektra, dostacujici rozliSovaci schopnost a nizké meze
detekce. Idealni iontovy zdroj by mél zaruCovat kompletni disociaci vzorku s vysokym
vytézkem jednondsobné nabitych iontd a nizkym podilem molekuldrnich fragmentt a
vicenasobné nabitych iontl. Pro tyto ucely je vyhodné pouzivani zdroji iontd pracujicich za
atmosférického tlaku, jakym je napt. indukéné vazané plazma (ICP). Piestoze ptivodné bylo
vyvinuto a aplikovano jako zdroj pro atomovou emisi, béhem fady let bylo GspéSné pouzito
jako iontovy zdroj pro hmotnostni spektrometrii a vnikla tak zcela mimoifadna technika
elementarni analyzy. Hlavni pfednosti této analytické techniky 1ze shrnout do téchto bodu:

o velice nizké limity detekce, v fadé pripadi o dva i tfi fady niz$i nez emisni spektrometrie,
jsou dosazitelné pro témét vSechny prvky periodické tabulky,

o Siroky dynamicky rozsah presahuje Sest radu,

e hmotnostni spektra prvkl jsou velice jednoduchd a jednoznacnd; protoze hmotnostni
spektra prvkll jsou nezaménitelna, slouzi metoda také k rychlé kvalitativni a
semikvantitativni analyze,

e metoda je schopna méfit izotopové pomeéry a umoziuje rutinni aplikaci metody
izotopového zfed'ovani a pouZzivani stalych izotoptli jako znackovaci.

Metoda ICP-MS nasla vyuziti ve vSech oblastech prvkové analyzy: od rozboru vod, ptes
metalurgii, geologii, jaderny 1 jiny pramysl, analyzu vzorkili zivotniho prostfedi az po
biologické aplikace véetné pouziti v mediciné. Krom¢ stanoveni celkovych obsaht kovi je
také tato metoda Casto pouzivana jako citlivy a selektivni detektor pro speciacni analyzu, ve
které je pristroj ICP-MS on-line spojen nejcastéji s HPLC chromatografem. Ve spojeni s

laserovou ablaci mtze také ICP-MS slouzit k citlivé analyze povrchil.

2 Hlavni konstrukéni prvky ICP-MS

Z konstrukénich prvku obsazenych v pfistrojich ICP-MS (viz schema v obrazku 1)
zasluhuji zv1aStni pozornost zejména tyto: systém zmlzovani vzorkt, hlavice ICP, odbér iont
z plazmatu, iontovy filtr a iontovy detektor. Prvni dvé jmenované ¢asti zajistuji transport
vzorku a jeho ionizaci jsou konstrukéné totozné s vybavenim emisnich spektrometri s

induk¢éné vazanym plazmatem.
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Obr. 1 Schema hmotnostniho spektrometru

s indukéné vazanym plazmatem

ZmlZovani vzorkii

Tvorba aerosolu je zajisténa nejcastéji koncentrickym nebo pravothlym zmlzovacem, viz
obrazek 2. Vznik aerosolu je zpisoben kinetickou energii pracovniho plynu (argonu)
vytékajiciho z trysky rychlosti podstatné vyssi nez je rychlost proudéni kapaliny, ktera je k
jejimu Usti transportovana bud’ nucené, nebo piimo sacim efektem plynové trysky. Oba typy
zmlZovacu by mohly pracovat samostatné za vyuziti vlastniho saciho efektu, pravidlem vsak
je, Ze transport vzorku je fizen peristaltickym ¢erpadlem. To pfinasi fadu vyhod, které vedou k
eliminaci transportnich interferenci: je potlacen vliv viskozity a povrchového napéti vzorku,
délky ptivodni kapilary ke vzorku a rozdilu tlakid na obou koncich ptivodni kapilary. DalSimi
vyhodami je to, Ze prutok vzorku a argonu je mozno regulovat samostatné a zvySenim otacek

cerpadla je mozno zkratit dobu promyvani.
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Obr. 2. Koncentricky a pravothly zmlzovac Pvn

Aerosol, ktery ve zmlzovaci vznikd ma, Sirokou distribuci velikosti ¢astic a obsahuje vysoky

podil castic s prilis vysokym pramérem. Idealni aerosol by mé¢l obsahovat Castice s primérem



aerosol
'

mensim nez 10 um a s uzkou distribuci velikosti. K ziskani takovéhoto aerosolu slouzi razné
typy mlznych komor, Casto se pouzivd napt. dvouplastovd Scottova mlzna komora, jejiz
schema je zobrazeno v obrazku 3. Komora vétSinou byva vyrobena z plastu rezistentniho vici
bé&znym chemikéliim, véetn& kyseliny fluorovodikové a organickym rozpoustédlim. Cést
velkych Castic se tfisti vlivem ndrazu na zakoncCeni komory, k oddélovani dalSich ¢astic

aerosolu s vysokym pramérem dochézi vlivem gravitace a turbulenci v proudu aerosolu.

T kICP

Obr. 3 Dvouplastova Scottova mlzna komora
!

odpad

Vznikajici odpadni kapalina se nesmi shromazd’ovat uvnitt komory a musi byt odsavana napf.
druhym kanalem peristaltického ¢erpadla. Celkova ucinnost zmlzovaciho procesu je 10 — 15

%.

Plazmova hlavice

Nejcastéji se v praxi pouziva nizkovykonové argonové plazma. Vlastni plazmova hlavice
je tvofena dvéma koncentrickymi kfemennymi trubicemi, vnéj$i o priméru nejcastéji 18 nebo
16 mm. Osou hotdku prochazi korundovy nebo kiemenny injektor, do kterého je ptivadén
aerosol vzorku, viz obrazek 4. Vnéjsi kiemennou trubici proudi argon o prutoku 10 — 20
I/min, jeho funkci je chranit stény trubice a je hlavnim zdrojem argonu pro plazma. Pritok
argonu vnitini kfemennou trubici je 0,5 — 1,5 I/min a jeho ukolem je chranit $pi¢ku injektoru
pfed horkym plazmatem. Energie je do plazmatu prfeddvana prostiednictvim
vysokofrekvenéniho elektromagnetického pole 24 nebo 40 MHz vytvareného zavity indukéni
civky. Civka miva tii az pét dutych médénych zaviti chlazenych pritokem vody nebo argonu.
Ptikon pfenaseny do plazmatu byva v rozmezi 700 — 1 500 W, maji-li se analyzovat i vzorky
obsahujici organicka rozpoustédla, musi piikon do plazmatu dosahovat az 2 000 W. Plazmovy
utvar ma tvar prstence vytvafeného tangencialné piivadénym proudem argonu. Teplota v
nejteplejsi ¢asti prstence tzv. indukéni zoné dosahuje az 10 000 K. Argon nesouci zmlzeny

vzorek je pfivadén axialné a stfedem prstence prorazi tzv. analyticky kanal. Teplota v
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analytickém kanalu dosahuje okolo 5 000 K a zde se také naléza prevazna ¢ast atomi a ionti

vzorku.
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Ob. 4 Schema plazmové hlavice pro argonové plazma

Odbér iontii 7 plazmatu a iontovd optika
Odbér iontli z plazmového vyboje pracujiciho za atmosférického tlaku do vakuové casti
hmotnostniho spektrometru je nejkritictéjsi ¢asti piistroje ICP-MS. Jeho schematicky nakres

je v obrazku 5.
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Obr. 5 Schema odbéru iontii z plazmatu do hmotnostniho spektrometru

Plazma expanduje z atmosféry skrz otvor prvniho konusu (sampleru) do oblasti s tlakem
dosahujicim tadové stovek pascalii. Tohoto stupné vakua je dosazeno pomoci mechanické
pumpy. Centralni oblast toku ionti prochdzi otvorem druhého koénusu (skimmeru) do

vlastniho hmotnostniho spektrometru a vytvofi iontovy paprsek. Stupenl vakua uvnitf
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0P pii tomto tlaku je stiedni volné draha

hmotnostniho spektrometru dosahuje velikosti az 1
ionth del$i nez délka kvadrupdlového analyzatoru. Tohoto tlaku je dosazeno kombinaci
mechanické a turbomolekularni pumpy. Material, z kterého jsou vstupni kénusy vyrobeny,
musi mit vysokou tepelnou a elektrickou vodivost, obvykle se jedna o nikl. Velikost otvort
konusti je okolo jednoho milimetru a konusy jsou zasroubovany do vodou chlazené desky.

Po vstupu do vakuové Casti pristroje ICP-MS je iontovy paprsek usmérnén pomoci iontové
optiky do iontového filtru. Iontova optika se sklada z fotonové zarazky, ktera zabrani fotontim
emitovanym z plazmatu vstup na detektor, ktery je na dopad fotont také citlivy a z iontové
gocky. Cocka je tvofena jednou nebo vice elektrodami ve tvaru dutého vélce. Elektrické pole
elektrod vychyluje drahu ionti a do iontového filtru ptivadi ionty S tzkym rozdélenim

kinetické energie. Potencial iontové CoCky ovliviiuje citlivost stanoveni a mél by byt

optimalizovan pro kazdou skupinu analyti s podobnou atomovou hmotnosti.

Iontovy filtr (analyzdtor ionti)
Ve vétsiné pftistrojii ICP-MS je jako iontovy filtr zabudovan kvadrupodlovy analyzator.

Jedna se o ¢tvetici kovovych nebo pokovenych ty¢i hyperbolického priifezu, viz obrazek 6.

? — Ol _OU+V-cos

-(U+V-cosat)
Obr. 6 Schema kvadrupolového analyzatoru iontt

Tyc€e jsou umistény rovnobézné ve stejné vzdalenosti od osy analyzatoru. Proti sob¢ lezici
pary ty¢i jsou navzajem spojeny a je na né piivedeno stejnosmérné a sttidavé napéti U a V.
Kladny pdl stejnosmerného napéti je priveden na jeden par a zaporny pol je priveden na druhy
par. Stfidavé napéti piivedené na oba pary ma shodnou amplitudu, ale je vzdjemné fazoveé
posunuto o 180°, ¢ili méa opacné znaménko. lonty, které maji byt navzajem separovany, jsou

pfivadény v ose analyzatoru a jejich rychlost je ddna jejich energii a hmotnosti. St¥idavé
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napéti na tyCich odklofiuje ionty od rovné drahy a ionty béhem svého priletu analyzatorem
osciluji mezi ty¢emi. Pfi vhodné volb¢ velikosti stejnosmérného a stfidavého napéti projdou
analyzatorem pouze ionty se specifickym pomérem hmotnosti a naboje m/z. Ostatni ionty
budou oscilovat do té miry, Ze se stietnou s nékterou ty¢i a vybiji se. Typickéd Sitka
hmotnostnich pikd je 0,7 jednotek m/z. Veli¢inou, ktera charakterizuje fale$né positivni signal
sousedniho iontu zptisobeny rozsifenim piku, je pomér signalu pro dané m/z a pro m/z +1 nebo
m/z-1 méfeny za piedpokladu, Ze je piitomen pouze jeden druh ionth (tzv. abundance
sensitivity). Za idealniho nastaveni viech parametri dosahuje tento pomé&r hodnot az 10° pro
lehké ionty a 108 pro t&zké ionty, pro rutinni pouziti jsou typické hodnoty 10* a 10°.
Kvadrupoélovy analyzator iont pracuje sekvencné, rychlost méfeni je vSak tak rychla, ze
meéfeni je téméf mozné povazovat za simultdnni. Minimalni doba méfeni na jedné hodnoté
m/z je teoreticky omezena dobou pruletu iontu analyzatorem, ktera je zhruba 20 ps. Ve
skuteCnosti je vSak minimalni doba meéfeni omezena rychlosti zmény napéti na tycich
kvadrupdlu, pouzivané zdroje napéti potiebuji 50 pus az 1 ms k nastaveni pozadovaného
napéti. BéZnd hodnota doby meéteni pro kvantitativni analyzu dosahuje desitek az stovek
milisekund. Vlastni méfeni muaze probihat ve dvou rezimech: bud’ se skanuje cely profil
hmotnostniho piku, nebo se méii pouze na vrcholu piku. V obou ptipadech se zvoleny vysek
nebo vyseky hmotnostniho spektra prométfuji mnohonasobng. Celkovy integra¢ni Cas pro

jednotlivé hodnoty m/z nabyva hodnot jednotek az desitek sekund.

Detektor ionti

Detektory nejcastéji pouzivané k detekci iontd pracuji na stejném principu jako
fotonasobice v optické spektrometrii. Kation dopadajici na citlivou vrstvu vyrazi jeden nebo
vice sekundarnich elektronti, jejichz pocet je znasoben elektronovym nasobicem. Vysledkem
je diskrétni pulz obsahujici asi 10® elektrontl. Tento pulz je zachycen a zpracovan rychlym
predzesilovacem, digitalizovan a postupuje dale do citaciho obvodu. Pozadi detektoru je
zhruba 10 — 50 pulzt za sekundu, horni hranice rozsahu je zhruba 2-10° Hz. Dynamicky
rozsah detektoru je mozné zvysit pomoci nékolika opatieni. Jednak je moZzné pomoci iontové
optiky proud iontl rozdélit a do detektoru pak spada pouze jeho mensi cast. Béznéjsi postup
spociva ve sniZeni zesileni detektoru sniZenim napéti na nasobici. Detektor potom z pulzniho
rezimu prechdzi do analogového a je méten celkovy prochézejici proud. Dynamicky rozsah
takovéhoto detektoru, ktery automaticky pfepind mezi pulznim a analogovym rezimem, je

osm az devét radu.



3 Spektralni interference pii méreni metodou ICP — MS
Izobaricky piekryv

Tento typ spektralnich interferenci nastava v ptipadé, kdy existuji dva izotopy rtiznych
prvkl, které maji téméf stejnou hmotnost. Obecné vzato, dva razné izotopy s naprosto
shodnou hmotnosti neexistuji, rozdily, které jsou tadu 0,005 m/z, jsou vSak pomoci
kvadrupolového analyzatoru nepostizitelné. Izobaricky piekryv nepatfi mezi zavazné
interference. Odstranéni interferenci zptisobenych izobarickym piekryvem je pomérné snadné:
voli se vhodny izotop, ktery interference nevykazuje, nebo tam, kde interference neni pfilis
vyznamna, je mozné provést matematickou korekci. Korekce se provede tak, ze kromé
sledovaného izotopu analytu se méii navic intenzita signilu jiného izotopu vlastniho
interferentu. Posledné jmenovanad intenzita se pomoci poméru zastoupeni obou izotopi
interferentu pfepocte na vlastni hodnotu interference. Tak napft. signdl izotopu 204pp je rusen
signalem izotopu ***Hg (6,87 %). Krom& méfeni na linii m/z = 204 se proto provede navic
méfeni intenzity signalu izotopu 202Hg (29,86 %), ktery jiZ neni rusen dalS$im jinym izotopem,
a &istd intenzita odpovidajici pouze izotopu **Pb se vypotte ze vztahu:
1(>**Pb) = 1(204) - 6,87-1(202)/29,86

K vyznamnosti interferenci nesta¢i vzit do tivahy pouze relativni zastoupeni ruSiciho

izotopu, ale i celkovou koncentraci rusiciho prvku ve vzorku, a pfi posuzovani potencialnich
interferenci se nesmi zapomenout na to, ze rusici prvky se nachazeji pouze ve vzorku, ale i v
plazmovém plynu. Tak napf. pfitomnost iontu OAr* zpisobuje to, Ze stanoveni véapniku

pomoci jeho hlavniho izotopu OCa (94,94 %) neni prakticky mozné provadct.

Tvorba polyatomickych ionti

Vznik polyatomickych iontld zplsobuje v praxi mnohem vyznamnéjsi interference, nez
izobaricky pfekryv. Jedna se adukty s vesmés kratkou dobou zivota vzniklé reakci dvou nebo 1
vice druhti atomd. Nejvetsi mnozstvi téchto iontl l1ze nalézt v oblasti do 82 m/z, ve které se
naléza velké mnozstvi dulezitych analyti. Mnozstvi vznikajicich polyatomickych iontil je
zavislé nejenom na koncentraci prvki, které dané ionty tvofi, ale 1 na dalSich parametrech.
Mezi né patii zejména nastaveni parametri plazmatu a zmlZovace (piikon do plazmatu a
pratok argonu zmlZovacem) a geometrie vstupnich konusi.

Mezi zékladni polyatomické ionty, které budou piitomny ve v§ech hmotnostnich spektrech
ICP-MS jsou sloudeniny argonu, vodiku a kysliku. Patfi mezi né zejména O,", Ar,", ArO",

ArOH", ArH" a Ar,H". K t&émto iontiim je nutno pfipo¢itat jesté ionty obsahujici atom dusiku,
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protoze kyselina dusi¢nd patfi k zédkladnim cCinidlim pro pfipravu vzorku. Patfi mezi né
zejména: No*, NoH™, ArN®, ArNH™, ArN," a ArNO™. Tvorba dalich molekularnich iontd je
zavisla na pritomnosti dalSich prvka. Tak napt. pfitomnost chloridii ve vzorku vede k tvorbé
ionti Cl,*, CIN", CIO", CIOH", ClO," nebo ArCI*. P¥itomnost fosforu vyvolava vznik ionti
PO", POH", POH,", PO,", PO,H", PO3" nebo ArP™. Atomy siry mohou byt pfitomny v iontech
SO*, SOH", SO,", SO;H", SO3" a ArS™. Sodik vytvafi ionty Na,*, Na,O*, ArNa® ¢i ArNaO™.
Obdobn¢ ionty tvoii i draslik. Dilezité interference zplsobuje také uhlik, zeyména tvorbou

iontt CO," a ArC".

Tvorba oxidovych a hydroxidovych iontii

Tvorba iontd zaruvzdornych oxida a hydroxida kovu pattila od pocatki vyvoje ICP-MS k
nejvaznéjSimu typtl interferenci. V nejvyssi mife se jednd o vznik monoxidii a monohydroxida
MeO" a MeOH". Oxidy vznikaji jednak nedokonalou atomizaci vzorku, jednak rekombinaci
atoml kovil se vzduSnym kyslikem difundujicim do okrajovych zon plazmatu a kyslikem
vzniklym disociaci vody (voda je zdkladni rozpoustédlo pro ptipravu vzorki). Tvorba
oxidovych iontl mize velice ztiZit aZz dokonce znemoznit nékterd stanoveni. Tak napf. titan je
tvofen péti izotopy, odpovidajici oxidy budou rusit stanoveni iontd s hmotnostmi 62 - 66 amu
(uvazovan pouze 1°0), tedy niklu, mé&di a zinku. Zavazny je také napt. vliv sloucenin vapniku
na stanoveni Zeleza a niklu.

Stupen tvorby oxidovych iontil je jednim ze standardnich testi spravné funkce pfistroje ICP-
MS: roztok obsahuji cer o koncentraci 10 g/l by mél poskytnout signal CeO" mensi nez 3 %
signalu Ce".

Snaze o redukci mnozstvi oxidovych iontll bylo vénovdno mnoho usili. Uginna je
zejména desolvatace aerosolu pomoci jeho prudkého ohievu a ndsledného ochlazeni
kombinovana s ptidavkem dusiku do plazmatu. Toto kombinované opatfeni vede ke snizeni
obsahu oxidovych iontl pod 0,1 %. Obé¢ tato opatfeni redukuji obsah oxidovych ionti tim, ze
odstranu;ji kyslik z plazmatu. V piipadé piidavku dusiku do plazmatu je mechanizmem tvorba
iontu NO*. Dal§im dtilezitym parametrem ovliviiujicim tvorbu oxidovych iontii je velikost
pratoku argonu zmlzovacem, jeho sniZenim lze snizit i tvorbu oxidi a hydroxida. Tento
pokles je vSak soucasn¢ doprovazen snizenim citlivosti stanoveni. Pritok argonu zmlZzovacem
ovlivituje rozlozeni teploty v plazmatu a tim 1 stupeni disociace a ionizace v misté, ze kterého

jsou odebirany ionty.



Tvorba dvojndsobné nabitych ionti

Podminky, za kterych vznikd indukéné vazané plazma, jsou voleny tak, aby pfevazna Cast
ionizac¢nich procest probihala pouze do prvniho stupné, caste¢né vSak vznikaji i dvojnasobné
nabité¢ ionty. Kvadrupolovy analyzator ionti rozliSuje ionty podle velikosti poméru jejich
hmotnosti a naboje m/z, dvojnasobn¢ nabity ion se tedy bude chovat jako jednonasobné nabity
ion o poloviéni hmotnosti. Ton ***Ba** bude tedy interferovat na linii iontu *°Ge* apod.
Vyznamnd ionizace do druhého stupné nastava pouze u prvkil s ionizaénim potencidlem do
druhého stupné niz§im, nez 14 eV. Jedna se o kovy alkalickych zemin (vapnik, stroncium a
barium), nekteré prechodné prvky (skandium, yttrium, titan a zirkonium) a vSechny kovy
vzacnych zemin. Méné vyznamné je ionizace do druhého stupné u prvkl s ionizacnim
potencidlem do druhého stupné 14 - 16 eV (hoic¢ik, vanad, niob, hafnium, mangan,
germanium a olovo). U ostatnich prvkil je ionizace do druhého stupné zanedbatelna.

Stanoveni podilu dvojnasobné nabitych ionti patii mezi standardni testy spravné funkce
ptistrojii ICP-MS. Pomér signali Ba?*/Ba’ pro roztok obsahujici 10 pg/l baria by mél byt
mensi nez 3 %, ve skute¢nosti vSak frakce dvojnasobné nabitych iontli byva nizsi nez 1 %.
Piistrojové parametry, které nejvice ovlivituji vznik dvojnasobné nabitych iontt, jsou pritok
argonu zmlzovacem (snizeni pritoku argonu zvySuje stupen ionizace, pisobeni je tedy opacné
nez u vzniku oxidovych iontl) a radiofrekvencéni ptikon do plazmatu (zvySeni ptikonu zvysuje

ionizaci).

4 Metody potlaceni spektralnich interferenci

Pti potlacovani spektralnich interferenci lze kromé¢ optimalizace pfistrojovy parametrii
uplatnit i dalsi pfistupy. Patii sem napt. pfidavek dalsiho plynu do plazmatu nebo pomocného
¢inidla do analyzovaného vzorku. Napf. interference zptisobené ionty ArCl™ pfi stanoveni
selenu a arsenu je mozné snizit pifidavkem ethanolu nebo methanolu do vzorku. Kromé
zménénych podminek v plazmatu mechanismus piisobeni zahrnuje i tvorbu konkurenc¢nich
iontl ArC”".

Modernim zpisobem odstranéni interferenci oxidovymi a polyatomickymi ionty je
vybaveni spektrometru tzv. kolizni nebo reakéni celou. Jednd se o komtrku umisténou mezi
iontovou optiku, ve které je umistén dalsi kvadrupdl (ptipadné viceelektrodovy systém:
hexapol, oktapol), ktery usmérituje drahu iontti. V ptipadé kolizni cely je komurka promyvana

nizkomolekularnim plynem (He, Hj), ktery srdzkami s prochazejicimi ionty méni jejich
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kinetickou energii a pomoci vhodného napéti vloZzeného na celu se zabrani priichodu iontti se
zménénou kinetickou energii. Polyatomické ionty maji mnohem vétsi velikost nez ionty
prvkil, podléhaji tedy srazkdm s mnohem vétsi pravdépodobnosti a ve svazku iont
opoustéjicich celu je jejich zastoupeni podstatné snizeno. V piipad¢ reakéni cely je komiirka
plnéna plynem (NHs, CHg4, CO;, O5 ...), ktery s polyatomickymi ionty reaguje a rozbiji je
nebo prevadi na jiné ionty o jiné hmotnosti. Aby se posunula reakéni rovnovéaha, musi se
produkty reakce opét pomoci napéti vlozeného na celu odstraniovat. Kolizni cela je
univerzalngj$i, k feSeni celé fady interferenci postaci jeden nebo dva druhy plynt. V ptipadé
reakéni cely je nutné pro kazdy typ interference hledat specificky reakéni plyn, G€innost

odstranéni interferenci je vSak vyssi.

l Vstup
reakéniho plynu

Proud iontd

Analyzator

Obr. 7 Schema reakéni cely

5 Nespektralni interference

Vlivy, které se uplatiiuji v této druhé skupin€ interferenci, se déli do dvou kategorii. Prvni
kategorie zahrnuje vliv celkového mnozstvi rozpusténych tuhych latek ve vzorku. Vysoké
mnozstvi rozpusténych latek ve vzorku zpiisobuje blokaci otvord vstupnich kénust a tim i
vyznamny posun signdlu béhem kratkych ¢asovych tsekl. Obsah rozpusténych latek by proto
nem¢l piekroc€it hodnotu 2 000 mg/l. Druha kategorie nespektralnich interferenci je zpisobena
ovlivnénim ioniza¢nich rovnovah vlivem matri¢nich prvkl. Projevi se nejcastéji sniZenim
intenzity signalu analytu vlivem pfitomnosti velkého mnoZzstvi snadno ionizovatelnych prvk.

Zpisoby eliminace vlivu vysokého mnoZzstvi matri¢nich prvkl spocivaji v fedéni vzorku,
pouziti vhodného wvnitiniho standardu, pouziti modelovych kalibra¢nich roztokl, méteni

metodou standardniho pfidavku a kombinaci jmenovanych opatieni.
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B Prakticka ¢ast

1 Popis a hlavni prvky ovladani spektrometru PE Elan DRC-¢

Pro zmlzovani vzorka slouzi koncentricky zmlzovac s cyklonickou mlznou komorou, které
jsou chlazené Peltierovym clankem. Ptisun vzorku je zajistovan integrovanym peristaltickym
cerpadlem. Zdrojem plazmatu je radiofrekvencni generator pracujici pii 40 MHz a umoziiujici
volit ptikon do plazmatu v rozmezi 500 — 1600 W. lonty jsou do hmotnostniho spektrometru
extrahovany pomoci niklovych konusti S primérem otvorG 1,1 mm (sampler) a 0,8 mm
(skimmer). Iontova optika obsahuje jednu ¢oc¢ku a software umoziuje pracovat v tzv. rezimu
AutoLens, kdy se béhem méfeni napéti na Cofce automaticky méni tak, aby odpovidalo
optimu pro méteny pravé nuklid. K déleni iontd slouzi kvadrupdlovy separdtor tvotreny
keramickymi pozlacenymi ty¢emi. Detekci ionti umoziuje diskrétni dynddovy detektor
pracujici ve dvou reZimech: pulznim mékcim aZ do signalu 2-10° cps (count per second) a
analogovém pro vyssi signaly. Je také mozné zvolit rezim automaticky pfepinajici mezi
obéma stupni (Dual Detector), pro jeho spravnou funkci je ale tieba provést kalibraci
umoznujici spravny vzajemny prepocet signalii obou stupni detektoru. Spektrometr je dale
vybaven reakéni celou pro odstranéni polyatomickych interferencich (DRC — dynamic
reaction cell) umoznujici praci s nekoroznimi reakénimi plyny (methan, kyslik, argon...).
Funkce cely se aktivizuje tak, ze se do okna Method v zalozce Timing do sloupce Cell Gas
A zapiSe nenulova hodnota priitoku reakéniho plynu.

Tlakové lahve s Ar jsou umistény mimo laboratof, tlakova lahev s reakénim plynem je

umisténa v laboratofi.

Software hmotnostniho spektrometru Elan DRCe umozZiiuje méfeni s mozZnosti flexibilni
upravy meficich podminek, pfehlednou organizaci dat a pohodlnou optimalizaci. Ovladani,
optimalizace, kontrola funkce spektrometru a zobrazovani métenych dat se provadi v nékolika

samostatnych oknech, kterd se otviraji pomoci tlacitek umisténych na horni listé. Mezi

vvvvv

Method
okno Metoda slouzi k nastaveni méficiho postupu. Métené nuklidy a délka integrace signalu
se nastavuje v zalozce Timing. Sipka na hranaté zavorce oznaduje vnitini standard aplikovany

na danou skupinu analyti. V zalozce Processing je nastaven zpusob zpracovani naméfeného
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signalu, v zalozce Equation lze editovat korek¢ni rovnice a seznamit se s existujicimi

spektralnimi interferencemi pfi stanoveni zvolenych analytt.

4 ELAN Instrument Control Session

Fie Edt Analysis Options Automation Window Help

O 0 W =% & Box B %=

Metho Open the Method Window pealtime  Interactive CalibWiess  RptOption RptWiew  SmartTune Optimize Tuning DRCMD  Instrument Devices  Scheduler Chromers

=
=
L .
o ve Analysis - Summary Report
= DI Sweeps [ Reading Est. Reading Time Tuning File B
gi— [ 0:00:12,720 | defauit.tun | [ Erawse... 3
é | ) Readings /Replicate  Est. Replicate Time  Optimization File QL
— o) [t D0:00:12.720 [ defat.dac | [ erowse... £
& 7 Z [Bean Meas. Intens. Mean Blank Intensity  Meas. Intens
g | FEAEEE sk SEWE.2 WS ﬂ 139 105967.251 3030505
2 —g 10 b:UZ:U?.ZUU [JEnable QC Checking am 1210081 26.000
= 381 3089325 4.800
1 |10} Int | Analyte Mass ‘ Scan Mode | MCA Dvwvell Tirne Integration ‘ TS | e 211 23965 559 53.000
11 Std ™) (arnu) ™ Channels per AMU (ms) Timne: (ms) =] 511 347600130 A02 009
T ) W 50,944 Peak Hopping |1 S0 S00 744 11754 409 1155273
Bt Ag 106.905 Peak Hopping |1 50 S500 730 1318746145 8638 305 3
wr IE od 110904  Peak Hopping |1 50 S00 ngfg 555; ggg ggg ggg
T 4 Co 58,9332 Peak Hopping 1 50 500 6 41474 471 96181 670
T 5 cu 64,9278 Peak Hopping 1 50 500 208 122108.100 9647.913
? _6 Cr 52,9407 Peak Hopping |1 50 500 739 16465.100 1325 497
e Fe 56,9354 Peak Hopping |1 50 s00 458 494256.086 1182.677
1l © Mo 948058  PeakHopping |1 S0 S00 g;s 9152552 ;23; 101 51;; E‘;S
_ =] M 54,9381 Peak Hopping 1 50 500 492 349607 161201
71 10 Mi 57,9353 Peak Hopping 1 50 500 556 113.870 _6.005 3
) 11 i 59.9332 Peak Hopping |1 50 500 472 1359268 .965 1568426.034
ol 12 i £1.9283 Peak Hopping |1 50 S500 125 5194.285 32800
I T —— N
—d 14| rh 102905  Peak Hopping |1 S0 S00 . :
-l 15 r As 74,9216 Peak Hopping 1 50 500

Na zalozce Calibration jsou uvedeny koncentrace kalibra¢nich roztokd:

Fle Edt Analysis Options Automation Window Help

@ O a &N

Realtime Interactive Calib¥iew RptOption Rpt¥iew — SmartTune  Optimize

Method

Sample  Dataset

Tuning  DRC MD Scheduler  Chromera

=]
&
% (lemmg} W Processing | % Equation Elccahhratmn | i Samuhnﬂ & Devices. ., } Woc.., I ve Analysis - Summary Report
= DI @ External Std. =]
B Ostd. addition @j
- Py
S TmTemel b [ o [ (G| own [ swe [ s |5,
| T 1 W 50,944 Linear Thru Zero |ppb ppb 5 10 20 E ?gg Meas Iﬂﬁ]’:garjgzg Elam’;‘ﬂ”;;”;[‘g Meas. Intens
e |9 _2 Ag 106.905 Linear Thru Zero ppb pph 5 10 20 b1 1210.081 26.000
— 9 = d 110.904 Linear Thru Zero ppb pph 5 10 20 351 3083 395 4800
i | 10) _4 o 58.9332 Linear Thru Zero ppb pob 5 10 20 211 23966 559 53.000
E IR 549278 |Linear Thu Zera |ppb pob s0 100 200 511 347600.130 402.009
BE o 529407  Lnear ThuZero  ppb pob 25 =0 100 744 11754.403 1133.273 |
B Z Fe 56,9354  Linear ThuZero  ppb pob so0 1000 2000 ;gg 1312;;?;395 segg ggg b
l 8 Mo 94,9058 Linear Thru Zero ppb pob 25 S0 100 914 0.000 929248
| 15} o MR 54.9381 Linear Thru Zero ppb pph 50 100 200 965 441424 431 26181.670
| 16} 10| Mi 57,9353 Linear Thru Zero ppb pob 25 50 100 298 122108.100 8647313
17 11 | N 590332 Linear Thuzero  ppb e o5 =0 100 739 16465.100 1325457
Erm i £1.9283  Linear ThruZero  ppb o 25 =0 100 458 49425505 1182677
—— 546 92601137 1016177.010
ﬁ 13 n 65.926 Linear Thru Zero ppb pob 125 250 500 279 5266325 85000
EE 102905  Linear Thuzero  |ppb pob 40 40 0 492 349,607 161.201
E = 45 749216 Lnear ThuZero  ppb o s 10 20 i?g 13912152 2752 158&2 00033 E
22 Se 76,9199 Linear Thru Zero b b 5 10 20
E % Se 51,9167 Linear Thru Zero Ezb Esh 5 10 20 125 5194285 32800
— =7 925 726627 131 2021.689
E R 719217 Liear ThuZero b prb 40 40 40 203 1008690.589 1361244.315
e E rm 204975 Linear Thru Zero  ppb pob B 10 20
ﬁ 20 I Ph 207.977 Linear Thru Zero ppb fafala] 25 50 100
Er TN L 2MA.aR Vinear Thos 7ern ek ik an 4n 4n

Ze zalozky Sampling lze fidit promyvani kapilary pro davkovani vzorku a v zalozce Report

se zvoli forma vystupu zpracovanych dat, tisk protokolil a jejich ukladani do soubort.
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Samples
Z okna Samples se spousti vlastni méteni. Pomoci samostatnych tlacitek se spousti méfeni
nulového roztoku (Analyze Blank), kalibrac¢nich roztokt (Analyze Standard) a neznamych

vzorku (Analyze Sample)

4 ELAN Instrument Conirol Session, |Z”E”z‘

Flz Edit Analysis Options Automation Window Help

@& n S 0 a &\ B = B o= [F] [
eOpen the Sample Windon

Method ~ Sampl teractive Callb¥iew —RptOption Rptdiew — SmartTune Optimize Tuning DRCMD  Instrument Devices | Schedulsr <hromers

=
[=l
" -
o ve Analysis - Summary Report
= of i Samples - [Untitled] g
8
E Marual IEatEh I 9
S| — |~
1 8 Standard 58 £
7 A B g ean Meas. Intens. Mean Blank Intensity  Meas. Intens
—l 139 105967251 3030.505
() _2 1 = |Standard | [ Anayee standard | pters a0 1210081 26.000
7 - 361 3089.325 4,800
N Sample Arihyze Sample gf?tlﬂ? Conections | 211 23966.559 53.000
11| . 2403 = 511 347600.130 402009
2l | vaorek £ xy Detaiks... 744 11754409 1153273
— 730 1318746146 8638905
— ; 520 £387.809 28.000
| LA Anabes a4 anin 929 248
150 [#]wite to Dataset After Each Analysis 9E5 441424 431 26181670
16] |} 299 122108.100 89647.313
17| Sawe Current to Dataset 739 16465.100 1325497
o 453 494256086 1182 677
— 546 912601137 1016177.010
| 19 - 279 5266.325 55.000
ER N M.n S4.0381  Peak Honn!ng 1 S0 500 o et 161201
e ECT IR 570353 PeskHopping |1 50 500 i P, .
|| M 590332 PeskHopping |1 5o 500 472 139268.965 158426.034
12 | i 61.9283 Peak Hopping |1 50 S00 125 5184.285 32.800
ol p em e s s B ommn e
— 12| b [mn 102.905 Peak Hopping |1 50 500
- 15 r As 74,9216 Peak Hopping |1 S0 500
E 16 | Se 76,9109 Peak Hopping |1 S0 500

Okno Dataset predstavuje piehled naméfenych vzorkl (nazev, datum a hodina méfeni,
pouzitd metoda, ndzev souboru s naméfenymi daty) a umoZiluje 1 naméfend dat znova
zpracovat (Reprocess) za zaménénych podminek (jiny vnitini standard, jina kalibrace, jiny
format vystupu zpracovanych dat apod.). Soubory s naméfenymi daty jsou uloZeny v pocitaci

ve stejnojmenném adresari.
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Fie Edt Analysis Options Automation Window Help

a0 M 5% 5 0a BN H

Sample  DataselOpen the Datasets Window Calb¥iew  RptOption Rptwiew  SmartTune Optimize Tuning  DRC MD

Method Instrument  Devices | Scheduler Chromers

2 M| Dataset - C:\Elandata\DataSet\laboratorel
L]
! [ Reprocess J [ Surnmary Report. .. ] ‘Mgthnd V‘ [ Load ve Analysis - Summary Report
g [(use Original Canditions [(save Reprocessed Data
g Batch D ‘ Sample ID | e ‘ Method
= 1 |laboratore 16.09,  Blank 16.9.2008 10:37:42 | C\ElandatayMethod\Rosting 15 preku nova kalbrace.mth
& 2 |laboratore 16,09, Standard 1 16.9.20038 10:41:27 C\ElandataiMethod\Rostling 15 praku nova kalbrace.mth ean Meas. Intens. Mean Blank Intensity ~ Meas. Intens
3 |laboratore 16,09, Standard 2 16.9.2008 10:44:46 | C\ElandatayMethod\Rosting 15 preku nova kalbrace.mth 139 105957251 3030503
@ 4 |laboratore 16,09, Standard 3 16,9.2008 10:48:01 | C:\ElandataMethod\Rostiny 15 preku nova kalbrace.mth ggl ;S;g gg; 22 ggg
? 5 |laboratore 16,09, blank 16,9.2008 10:51:28 |C:\ElandataiMethod\Rosting 15 preku nova kalbrace.mth 011 235RE 550 53.000
] 6 |laboratore 16,09, CRM 1 16.9.2008 10:54:52 |C:\ElandataiMethod\Rosting 15 preku nova kalbrace.mth 511 347600.130 402009
7 |laboratore 16.09.  CRM 2 16,9.2008 11:00:19 | C:\ElandataiMethad\Rostiny 15 prvku nova kalbrace.mth 744 11754409 1153273
8 |laboratore 23.9.08 Blank 23.9.2009 11:04:28 C:\ElandataiMethod\Rostliny 15 preku nova kalbrace.mth 730 1318748.148 8638 905 :
9 |laboratore 23.9.08 Standard 1 23.9.2009 11:08:26 C:\ElandataiMethod\Rostling 15 preku nova kalbrace.mth g?g EEES ggg 953 ggg
10 |lsbaoratore 23.9.08 Standard 2 23.8.2008 11;12:02 | C:\ElandataiMethad\Rostiny 15 prvku nova kalbrace. mth 965 441424 431 26181.670
11 |laboratore 23.9.08 Standard 3 23.9.2009 11:15:35 C:\ElandataiMethod\Rostliny 15 preku nova kalbrace.mth 298 122108100 8647313
12 |lsboratore 23.9.08 blank 22,9,2008 11:12:20 C:\ElandataiMethad\Rostling 15 prvku nova kalbrace.mth 739 16465.100 1325 497
13 |lsboratore 23.8.08 cml 23.9.2008 11:22:50 | C:\ElandataiMethod\Rostliny 15 preku nova kalbrace.mth 458 434256.005 11gz.evy
14 |laboratore 23.8.08 cm2 23.9.2008 11:26:11 | C:\ElandataiMethod\Rostliny 15 preku nova kalbrace.mth g;g 915252; ;23; 101 61;; EIDEIS
15 Blank 30,9.2008 11:26:49 | C:\ElandataiMethod\Rostliny 15 preku nova kalbrace.mth 492 349 (07 161 201
16 Standard 1 30.9.2008 11:30:20 |C:\Elandata\Method\Rostliny 15 preku nova kalbrace.mth B5E 113870 -6.008 3
T Standard 2 30.9.2008 11:33:44 | C:\Elandata\Method\Rostliny 15 preku nova kalbrace.mth 472 135268.965 158426.034
Elahmamre 30.9. Standard 3 30.9.2008 11:37:18 | C:\Elandata\Method\Rostliny 15 preku nova kalbrace.mth ;g: 7221631;?83? 202? ggg
ilahnramre 30.9. (RM 1 30.9.2008 11:41:44 C:\Elandata\Method\Rostliny 15 preku nova kalbrace.mth 003 1003630.589 1381244 315
20 |Bboratore 30,9, CRM 2 30.9.2008 11:45:12 | C:\Elandata\Method\Rostliny 15 preku nova kalbrace.mth
Tlahmamre 30.9.  blank 30.9.2008 11:48:33 | C:\Elandata\Method\Rostliny 15 preku nova kalbrace.mth
?Iahnramre 5.10.  Blank 6.10.2008 10:59:46 | C:\Elandata\Method\Rostliny 15 preku nova kalbrace.mth

Real Time
V tomto okné Ize graficky nebo formou tabulky sledovat ¢asovy pribéh méfenych signali

béhem optimalizace nebo dlouhodobych méteni (specia¢ni analyzy) a zobrazovat hmotnostni

spektra.

4 ELAN Instrument Control Session

Flz Edit Analysis Options Automation Window Help

S0 I % &6 8 a &

et
Sample Dataset | RealtimiQRen the Reakime Window | pobOption  Rptview  SmartTune  Optimize

B o= H %

Tuning DRCMD  Instrument Devices  Scheduler Chiomss

Method

M pataset - C:\Elandata\DataSet\Laboratore\l

[ b [ e B OA LA

VH Options. .. ][ Analytes... ]

| |Slgna\

200001 Infarmation Section

Analytes :

W 50,944
Ag 106.905

|[|@ &< |hOvD BEE

2373
435
2127

100001 257
a0g
2375
DB35
356
7 465
7 928
1647
249
~ 2 445

174

434

= - — % 3@ -3 —

Time
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CalibView

Zobrazi se namétfend kalibracni zavislost. Pomoci mysi lze vyloucit zvolené kalibra¢ni

body.

Fie Edit Analyss Options Automation Window Help
2 O 5 &
& 0 & N\
Sample  Dataset  Realtime Interactive Calibview o2 e Optimize  Tuning  DRC MD
(Open the Calibration Yiew Window

i Dataset - C:\Elandata\DataSet\ aboratorel : :

Method

Instrument  Devices 5«

-]
! &l Calibration View - [Revised by Method][Madified]
i | EEECET Ry VY
E Y Andyte: |Cd 111 v First Preyv MNext Last |Curwe Type:  |Linear Thru Zero v Stats Options,
=] 0
& 1 Intensity  Meas. Intens
B o7l 3030505
=l = 26.000
— ] 4,800
2] 53.000
L 0081~ 402009
1153273
1 638,905 k
- 0051 28.000
AE 929 248
] 6181.670
PR 7 "1 3647 313
. 1325 497
— - 1182 677
H ol 6177.010
o 85.000
- 161.201
o -6.005 k
B [ B426.034
— 32500
] 2021609
L o= 1244.315
- 0 10 20 30
i

RptView
Zobrazi se tabulka se zpracovanymi daty aktudlniho méteného vzorku. Format tabulky 1ze

editovat v okné RptOption.

4 ELAN Instrument Control Session

Fie Edt Analysis Options Automation Window Help

& W = & @ a BN\

Method  Sample Dataset  Realtime Interactive CalibWiew RptOption RptWiew — SmartTune Optimize

] %

Tuning DRCMD  Instrument Devices  Scheduler Chromers

o] 1 Datose! - CElandataWataset\ aboratored ] ==l
= &1 Report View: |_
=) [ _remomss ] [ Surmary feport. ] [wetrod M Quantitative Analysis - Summary Report
g [use original Canditions [Isave Repracessed Data Batch 1D laboratare 5.10
u Samile Type Sampe
é Batch ID ‘ Sampls 1D | BE?S}ST'?ﬁQ ‘ Slangard ¥\lpumber: i
~— I 11 |laboratore 23.9.08 Standard 3 23,9,2008 11:15:35 |C:\ElandataiMethod\R Summary
& 12 (lsbaratore 23.9.08 blank 23292008 11:19:20 C\Elandata|Method\RflAnalyte Mass Canc. Mean MNet Intens. Mean Meas. Intens. Mean Blank Intensity  Meas. Intens. RSD
13 |laboratore 23.9.08 crmi 2302008 11:22:50 C:\ElandataiMethad\f &1 7274 0.113133 105957251 3030503 0.781
e fisre 906 anz L300 2o Cilodsopted 3 107 0V oo 21001 2% 000 529
%l 15 Blank 30.8.2008 11:26:49 | C:\Elandataimethodirdl - o 53 1612 0.026211 23965 559 53 000 1745
16 Standard 1 30,9,2008 11:30:20 C:\ElandataiMethod\Rgcu =) 100357 0.380511 347600130 402009 0812
17 Standard 2 30,9.2008 11:33:44 C:\ElandataiMethodiRgCr 53 7.580 0.011744 11754.409 1153273 4681
18 |laboratore 30.9. Standard 3 30,9,2008 11:37:18 | C:\ElandataiMethod R Fe 57 3384 552 1.437730 1318746.148 8638.905 35.148
19 (laboratore 30.9. CRM 1 30,9.2008 11:41:44 | C:\ElandataiMethod R mi 22 g éig Eggégfi EEES ggg 953 ggg 1220
20 |lboratore 308, CRM 2 30.9.2008 11:45:12 C:\ElandataiMethad\Rdy; = 48126 0.457565 441424 431 26181 670 0.819
21 |laboratore 309, blank 30,9.2008 11:48:33 | C:\ElandataiMethod \RgNi B0 35856 0.125298 122108.100 B647.313 1172
22 |lboratore 5,10, Blank 6.10,2008 10:59:46 | C:\ElandatatMethodirgNi B2 31633 0.016739 16465.100 1325 497 1473
23 |laboratore 5,10, Standard 1 6.10,2008 11:04:08 | C:\ElandataiMethod R n 58 2.2 0.540458 494256.006 1a2677 0,570
Rh 103 912601136546 92601137 1016177.010 0.8s0
24 |laboratore 5,10, Standard 2 £.10,2008 11:08:15 |C:\ElandataMethod R . 75 2830 0.037279 598 305 a5 000 1719
25 |laboratore 5,10, Standard 3 6.10.2008 11:12:08 C:\ElandataiMethod\Rdlsg 77 1.379 0.001492 349 (07 161 201 G800
26 |Bboratore 5,10 Blank £.10.2008 11:16:21 | C:\Elandata\Method\RSe 82 0629 0.000B56 113870 -6.008 31776
?@ICRM 1 ©.10.2008 11:20:29 |C:\ElandataiMethad iR _ﬁf‘- 2;; 022 139253 ggg‘gg 13212;? 2852 1534;5 Eﬂgg ; igg
ilahnramre 5.10. (RM2 £.10,2008 11:24:17 |C:\ElandataMethod R oy 508 29403 0718925 798597 131 2021 699 1243
ilahnramre 21.10.  Blank 21.10.2008 11:35:09C: \ElandataMethod\R i 209 1008650.585203 1003630.589 1381244 315 1,083
30 |lsboratore 21,10, Standard 1 21.10.2008 11: 12 \Elandat 3! Method R
Tlahmamre 21.10.  Standard 2 21.10.2008 11:42:28C:\ElandataMethod\R
?Iahnramre 21.10.  Standard 3 21.10.2008 11:45:47C:\ElandataMethod R
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SmartTune

Z tohoto okna lze fidit automatickou optimalizaci podminek méfeni. Pomoci ptikazu se

Edit List se voli optimalizované parametry.

Fie Edt Analysis Options Automation Window Help

0 W% @ a8 Bl

Method Sample Dataset | Reakime Interactive CalibWiow  RptOption Rpthiew  SmartTuromorrene W28, pacwp

E Wl Dataset - C:\Elandata\DataSet\Laboratorel I=1F3
#1 Report View

! Reprocess Surmmary Report..,

o Duse d = SmartTune Wizard - [Untitled][Modified]

=

= Optimization Setup | Results|

é Mebulizer Gas Flow [NEE]

Method

iy Method Fle

& 12 |laby Blank Intensity  Meas. Intens. RSD

13 izt ‘Neh Gas Optimization.mth ‘ [ Browse. 4030505 0.761

[ 14 il 26.000 6.589

= 4,800 21581

2l s EiEn 53.000 1748
16 ‘ Analyte ‘ Cperator | Analyte ‘ Comparator ‘ Target 402.009 0.e12
17 Intensity In114.004 | Wasrnm | ] éégg g;g 3; ?i;
18 [lab) Formula ce0155.9 |/ e 13m005 <= ~ 0.03 a0 P
19 |l ClRamp [ &pply results to DRC Mode MEB 929248
20 [l 26181.670 0819
21 |labf B647.313 1172
22 laby Range 1325497 1473
23 |labf Pass | Start \ Endl \ Step [ Get Defaults ] 101 ;23% gz; g ggg
24 |labd Initial 0.750 1.100 0.020 &5 D00 1719
25 |lab 161.201 £.800
26 |lab| Remowe Retry -6.008 31776
27 @ 158426.034 1.048

o8 | 32.800 3468
— 2021.689 1.243

20 |y 1381244315 1.083
a0 B [ Edrist.. | [ Optirmize
31 |labf
32 |

Okno Instrument slouzi k ovladani zakladnich funkci (zapindni a vzpindni vakua a

plazmového vyboje) a zobrazuje stav hmotnostniho spektrometru.

Fle Edt Analysis Options Automation Window Help

& 0 W £ & SO

Sample Dataset = Realtime Interactive Calb¥iew RptOption Rptview  SmartTune Optimize Tuning DRCMD  Instrument{open the Inetrument Window] =

Method

E Wl Dataset - C:\Elandata\DataSet\Laboratorel B Instrument

! [ reprocess | [ Summary Report. . ] ‘Mgthgd v‘ [ Load Front Panel I D\agnostics} Faultsl Getter I SErvwceI

g [(use original Canditions [J=ave Reprocessed Data System Status

o Batch ID ‘ Sampls 10 | HaEEiie Matho

& DS/ Plasma Wacuurm

= 11 |laboratore 23.9.08 Standard 3 23.9,2008 11:15:35 |C:\Elandata\Method\Rostliny 15

112 Jiborstore 23..08 blark 23.0.2008 11:19:20 | C:\Blandata\Method\Rostiny 15 = EE RSD

13 |labaratore 23.9.08 omil 23,8,2008 11:22:50 |C:\BlandataiMethodiRosting 15 [ e | EE p 761

@ 14 |laboratore 23.9.08 cm2 23.9,2008 11:26:11 |C:\Elandata\Method\Rostliny 15 ;?g?

i 15 EBlank 30.9.2008 11:26:49 C\ElandataiMethod\Rostling 15 R SeryERER 746
16 Standard 1 30.9.2008 11:30:20 C:\Elandata\Method\Rostliny 15 ‘ ‘ no12
17 Standard 2 30,9,2008 11:33:44 |C:\Elandata\Method\Rostliny 15 I4.651
18 |laboratore 309, Standard 3 30.9.2008 11:37:18 C:\Elandata\Method\Rostliny 15 P 148
19 [laboratore 30.9. CRM 1 30,9.2008 11:41:44 | C\ElandataiMethod\Rostliny 15 =
20 |laboratore 30.9. CRM 2 30,9.2008 11:49:12 | C:\ElandataiMethod\Rostliny 15 h.919
21 |lboratore 0.9, blank 30.9.2008 11:48:33 C:\ElandataiMethod\Rostliny 15 172
22 |lboratore 5,10, Blank 6.10.2008 10:59:46 | C:\ElandatatMethodiRostling 15 473
23 |laboratore 5,10, Standard 1 6.10,2008 11:04:08 | C:\Elandata\Method\Rostliny 15 g ggg
24 |laboratore 5,10, Standard 2 6.10,2008 11:08:15 |C:\Elandata\Method\Rostliny 15 719
25 |laboratore 5,10, Standard 3 6.10,2008 11:12:02 |C:\ElandataMethod\Rostliny 15 k500
26 |laboratore 5,10, Blank 6.10.2009 11:16:21 C:\ElandataiMethod\Rostling 15 776
27 |[lahoratore 5,10, | CRM 1 5.10,2008 11:20:29 | C:\BlandatatMethod\Rostliny 15 048
28 |laboratore 5,10, CRM 2 6.10,2008 11:24:17 |C:\ElandataiMethod\Rostliny 15 i ;ig
29 |lsboratore 21,100 Blank 21,10.2002 11:35:05C:\ElandataMethod\Rostliny 15 053
a0 |laboratore 21,100 Standard 1 21,10.2002 11:39:0:C:\ElandataMethod\Rostliny 15
31 |lsboratore 21,100 Standard 2 21,10.2008 11:42:26C:\ElandataiMethod\Rostling 15 preku nova kalbrace.mth
32 |laboratore 21,100 Standard 3 21,10.2008 11:45:47C:\ElandataiMethod\Rostling 15 preku nova kalbrace.mth
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Obsah vétSiny oken lze ukladat, nahravat a tisknout pomoci skupiny piikaza File
umisténych v hornim listovém menu nebo pomoci tlacitek umisténych na levé svislé liste.

Detaily prace se software vysvétli béhem instruktaze vyucujici asistent.

2 Priprava kalibracnich roztoki

Kalibra¢ni roztoky se nafedi zjiz pfipravenych zasobnich roztokd obsahujici analyty i
vnitini standardy. K dispozici jsou tyto roztoky: roztok B obsahuje Fe v koncentraci 200 mg/I,
Zn v koncentraci 50 mg/l a Cu a Mn v koncentraci 20 mg/l; roztok C/10 obsahuje Al, Cr, Mo,
Ni a Pb v koncentraci 10 mg/l a soucasné Ag, As, Cd, Co, Se, Tl a V v koncentraci 2 mg/l a
kone¢né roztok vnitfnich standardti IS obsahuje Bi, Ge, a Rh v koncentraci 2 mg/l a In v
koncentraci 1 mg/I.

Vlastni kalibra¢ni roztoky SO (blank), S1, S2 a S3 se ptipravi podle nasledujici tabulky tak,
ze se do 100 ml plastovych odmérmych ban¢k naplnénych zhruba do poloviny

demineralizovanou vodou odpipetuji zasobni roztoky a odméfi kyselina dusi¢na:

Standardni roztok | ml HNO, | ml IS ml B ml C/10
S0 3 2 0 0

S1 3 2 0,25 0,25

S2 3 2 0,5 0,5

S3 3 2 1,0 1,0

Jednotlivé odmérné banky se nakonec doplni vodou po znacku, uzaviou zatkami a roztoky se

promichaji. Pfipravené standardni roztoky maji tyto koncentrace [pg/1]:

Prvky SO Sl S2 S3
Fe 0 500 1000 2000
Zn 0 125 250 500
Cu, Mn 0 50 100 200
Al, Cr, Mo, Ni, Pb, 0 25 50 100
Ag, As, Cd, Co, Se, TI, V | 0 5 10 20
Bi, Ge, Rh 40 40 40 40
In 20 20 20 20

Kalibra¢ni roztoky SO az S3 je tieba ptipravovat pro kazdé méfeni Cerstvé. Po skonceni prace

s ICP-MS se kalibra¢ni roztoky z odmérnych ban¢k vyliji, odmérné banky se vyplachnou
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vodou a naplni 3 % (v/v) HNOs. Zazatkované baiiky se ulozi az do dal§i ptipravy

kalibra¢nich roztoka pfed métenim

3 Rozklad vzorki biologickych materiali a hornin

Rozklad pevnych vzorki se provadi v mikrovinném rozkladném zatizeni Plazmatronika.

K navazce 0,5-19g vzorku biologického materialu (podle obsahu vody a podle
predpokladaného obsahu analytti) ve 110 ml rozkladnych teflonovych nadobkach se ptidaji 3
ml 65 % HNOj; Cistoty Suprapur®. V piipadé vzorkl, které obsahuji kiemiéitany (nékteré
travy) se piida 0,1-1 ml HF. Teflonové nadobky se pfikryji teflonovymi vicky, na vicka se
polozi titanové membrany a nadobky se vlozi do ocelového plasté rozkladného zatfizeni a
plast se uzavie. Nasleduje rozklad podle programu uvedeného v tabulce. Po skonceni
rozkladu se mineralizaty kvantitativné¢ prevedou vodou do 50 ml odmérnych banék. Do
odmérné banky s mineralizdtem se odpipetuje 1 ml roztoku IS, batika se doplni vodou po
znacku a dikladné promicha. Vzorek je pfipraven k méteni. Analogicky se pfipravi slepé
pokusy.

V ptipadé vzorkl hornin se postupuje analogicky. Navazka 0,2 g vzorku se rozklada s 4 ml
65 % HNOj3 a 2,5 ml konc. HF. Mineralizat se ptevede do 50 ml plastové odmérné barky,
doplni vodou po rysku a roztok se pievede do suché polyethylenové odmérné baiky. Pied
analyzou se vzorek fedi podle pokynii asistenta. Odpipetuje se alikvotni podil 1 — 20 ml do 50
ml odmérné bariky, okyseli 2 ml HNOj Cistoty Suprapur®, odpipetuje 1 ml roztoku IS, barika

se doplni vodou po znacku a ditkladné promicha. Vzorek je pfipraven k méteni.

Krok Trvéani [min] Ptikon Horni tlakova Dolni tlakova
[% max. mez [MPa] mez [MPa]
piikonu]

1 1 60 2,5 2,4

2 1 70 3,0 2,9

3 1 80 3,5 3,4

4 7 90 4,0 3,9

4 Uvedeni do chodu a zakladni optimalizace spektrometru PE Elan DRCe
Hmotnostni spektrometr je i v dob¢, kdy se neprovadi méteni, v chodu a udrzuje vakuum

V prostoru iontové optiky, iontového filtru a detektoru iontl. Pfed vlastnim méfenim je tieba
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pouze inicializovat plazma stiskem tlacitka Plasma Start v okné Instrument. Cela procedura
probihd automaticky, za¢inad zapnutim vakuové pumpy evakuujici prostor mezi obéma
konusy, poté dojde k vlastni inicializaci plazmatu jiskrovym vybojem a nakonec se otevie
ptepazka oddé@lujici prostor vlastniho hmotnostniho spektrometru (vakuova ¢ast) a zdroje
iontl (atmosféricka ¢ast) a uvede se do chodu peristaltické ¢erpadlo pro piisun vzorku. Po cca
tiicetiminutové stabilizaci pfistroje je mozné zacit provadét optimalizaci. Ta se fidi z okna
SmartTune. Po stisku tlacitka Edit List se vybere optimalizovany parametr a po Stisku
tlacitka Optimize se spusti vlastni optimalizace. Ta probiha pomoci automaticky nahrané
metody, data se ukladaji do Datasetu Default. Priitbéh optimalizace je mozné sledovat v okné

Realtime, vysledky optimalizace budou zobrazeny v okné RptView.

Pratok Ar zmlzovaéem (Nebulizer Gas Flow)- provadi se vrozsahu 0,6-0,8 ml/min
s krokem 0,02 ml/min a zmlZuje se testovaci roztok (TR) obsahujici Mg, Co, Be, In, Ce, Pb,

Th a U o koncentraci 1 ng/ml a Ba o koncentraci 10 ng/ml. Optimaliza¢nim kritériem je

115

maximalni citlivost na linii nuklidu “~“In pfi udrzeni poméru signali CeO a Ce pod 0,03.

Optimization
MNebulizer Gas Flow [MEB]

Setup | Results

Method
Method File

Meb Gas Optirmization.mth
Criteria
| Analyte ‘ Operator ‘ Analyte | Comparator | Target
Intensity Ini14004 | Madmum |
Formula 01559 |/ |re 139905 <= 0.03
Cramp [ apply results to DRC Mode NEB
Range
Pass | Start End Step [ Get Defaults ]
Initial 0.60 0.80 0.020
Add Retry...

Ecit List .|

l Optirmize ]

L2 b B (0 e e P e

BEALS

Signal

e options... Analytes... Drawi Replicate 1
]

To 10

30000(—

@ — o

20000

s 1o000f-

100
Time:

Infarmation Section

Analytes

Ce 139,905
CeD 1559
In 114.904

200
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Napéti na iontové optice v rezimu AutolLens: zmlzuje se testovaci roztok TR a sleduje se
zavislost intenzity nuklida gBe, 59C0, 510 a 8pp v zavislosti na ménicim se napéti na
iontové optice v rozmezi 2-13 V s krokem 0,25 V. Software nalezne optimalni hodnoty napéti
odpovidajici maximalnim intenzitdm jednotlivych nuklidii a vypocte parametry regresniho
vztahu mezi optimalnim napétim a hmotnosti nuklidu. Tato regresni rovnice bude pouzivana

pro vypocet optimalniho napéti na iontové optice pro ostatni nuklidy.

COptimization Setup | Results
Autolens
Method

Method File

C\ElandataiMethodiAutolens Calibration +Pb.mth

Criteria

Max Slope | 0.05]

Min Slope | 0,001

Range

Pass ‘ Start End Step [ Get Defaults ]

Initial 2,000 13.000 0.250
Add Retry...

[ it | [ optmiza__|

L e B T [ i B = 22 B A A=
Signal ~|[ optiors... ][ anavtes.. [ Crawpepicasts ||t |To[23

5000 Information Section

Andlytes :
40000

Be 9.0122
Co 589322

Pb 207.977
30000

e —cm

20000

10000

= - D@ D —

I | L I L
0 10 20 30 40 50 60 7 il 90 100
Time

Dual Detector Calibration: cilem optimalizace je nalézt pievodni vztah mezi signalem
pulzniho a analogového stupné detektoru. Béhem optimalizace se zmlZuje roztok obsahujici
100 ng/ml Ta, 200 ng/ml Ba, Ce, Co, Cu, In, Pb, Sr, Rh a Tl a 300 mg/l Mg a pro kazdy prvek
se zaznamenavaji signaly ziskané obéma stupni detektoru; intenzita signald jednotlivych kovi
je pritom postupné¢ ménéna vlivem proménného napéti na iontové optice. Po skonceni méteni
se pro kazdy zprvkl vypocte nejprve smérnice zavislosti mezi signalem pulzniho a
analogového stupné detektoru, tzv. konverzni faktor, a nakonec se provede vypocet regresni

zavislosti mezi hodnotami konverznich faktort a hmotnostmi sledovanych nuklidii kovi. Tato
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regresni rovnice bude pouzivana pro vypocet optimalniho konverzniho faktoru pro ostatni

nuklidy.

Optimization Setup | Results
Dual Detector Calibration

Method
Method File

‘ Cr\Elandata\MethodhDual Detector Calbration kavy.mth | | Browsea, .

Analytes
Mg 23.985
Co 58.9332
Cu 62,9298
Sr 87,9056
Rh 102,205
In 114.904
Ba 137.905

Ce 139,905
Ta 180,948
Tl 204.975
Ph 207,977

Range
Start End Step

[2000 | [1mom | [o2s0 | [GetDefais

Edlit List ... ] [ Optimize ]

Hmotnostni kalibrace (Mass Calibration): béhem méfeni se proméfuji vybrané casti
hmotnostniho spektra testovaciho roztoku TR a sleduje se shoda skute¢né hmotnosti nuklidt
12¢, #Mg, *°In 1°Ce, ?®Pb a 238U a polyatomické astice '°Ar s hodnotami poloh maxim
ptislusnych pikQi ve spektru. Méfeni se opakuje tak dlouho, dokud neni dosaZeno rozdilt

mensSich nez 0,05 amu.

Setup | Results

Method
Method File

‘tummg‘mth | [ Browse. .

Criteria

Target Accuracy

Target Resolution| — Mumber of
ol e Peak Helght(%) {amu) |

Iterations

Mass Calibration 0,05
Resolution 0.1 10 0.7

6

[CIPeak width Only

Edlit List ... l [ Optimize
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e B ol o [ w2 A LA

tral

4

v/ [ optiors... ] [ Drawrepicate ][t [To|3

Reference
Isotope

40000(—

30000

nwm - w

20000

10000 -

o — o@D —

o 100 200 300
Mazs

Po skonceni optimalizace se provede kontrola provoznich charakteristik spektrometru
(Daily Performance Check). Béhem testu se zmlzuje testovaci roztok TR; mélo by byt
dosazeno téchto vysledki: intenzita signalu Mg vyssi nez 5000 cps, intenzita signalu **°In
vy$$i nez 25000 cps, intenzita signalu B8y vyssi nez 20000 cps, hodnota pozadi na linii 8,5
amu mens$i nez 3 cps, pomér intenzit signali CeO a Ce mens$i nez 0,03 a pomér intenzit

signalti dvojnasobné a jednonasobné nabitych ionti Ba mensi nez 0,03.

Setup | Results

Method
Method File

Daily Performance.mth

=
o
o

| Analyte Comparator Target
Mg 23,985 000

In 114,004 25000

U 238.05 20000

Ce 139,003 o

e0 1559

Ba 137903

Ba++ £8.9525

Bkod 220

Bkgd 8.5

20 155.9/Ce 139,905
Ba++ £i8.9525/Ba 137.905

o ao

w

0.03
0.03

EFPFTT T
EE0oooooEaE

T S SRR RV RV RV Y

=
=

[¥Stop SmartTune if the criteria are achisved

Edit List ... l [ Optimize l

Optimalizované hodnoty sledovanych parametrii se musi uloZit tim, Ze se z horni listy
software postupné oteviou okna Tuning (obsahuje tdaje o hmotnostni kalibraci) a Optimize

(obsahuje ostatni udaje) a jejich obsah se uloZi.
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S Stanoveni obsahu stopovych prvkii v biologickych a rudnych materialech

Pro stanoveni stopovych prvkl v rozlozenych vzorcich se pouzije jiz predem vytvoiena
metoda Laboratofe 15 prvku.mth, ktera aktivuje tak, Ze se nejprve otevie okno Method a
pomoci piikazi File, Open se nahraje pfislusny soubor. Podobnym zpisobem se otevie
Dataset Laboratoie pro ukladani naméfenych dat. Metoda Laboratoie 15 prvku.mth
zahrnuje méfeni 15ti prvkd: Ag, Cd, Co, Cu, Cr, Fe, Mo, Mn, Ni, V a Zn (vnitini standard
Rh), As a Se (vnitini standard Ge) a Tl a Pb (vnitini standard Bi) ve standardnim moédu, tedy
bez pouziti reakéni cely pro odstranovani interferenci. Dale tato metoda obsahuje jiz
vyplnénou tabulku koncentraci kalibracnich roztokli odpovidajici vySe popsanému postupu
pro piipravu kalibra¢nich roztokt. Piesvédcete se, ze v zalozce Report metody je zaSkrtnuta
moznost Send to Printer (tisk protokolt pomoci tiskarny). V okné Sample se nejprve stiskne
tlacitko Details a v nové otevieném okné se vyplni nazev celé davky vzorka (Batch ID). Poté
se pomoci tladitek Analyze Blank a Analyze Standard (je nutné zaroven nastavit patfi¢né
poradové ¢islo standardu - Number) prométi kalibracni zavislost. Pribéh naméfené kalibra¢ni
zavislosti je mozné kontrolovat v okn¢ CalibView. Nakonec se pomoci tla¢itka Analyze
Sample vokné¢ Sample zméfi koncentrace sledovanych prvkd v neznamych vzorcich.
Oznaceni jednotlivych vzorku se zapisuje do fadku Sample.

Obsah Se se stanovi presnéj§im zptisobem pomoci metody Laboratoie Se-DRC.mth za
pouziti methanu jako reak&niho plynu. Ten poslouZi k odstranéni interferenci Castice %Ar, na
nuklid ®°Se. Nejprve se vsak musi optimalizovat pritok methanu reakéni celou.
Optimaliza¢nim kritériem bude odstup signdlu od pozadi tzv. koncentrace ekvivalentni pozadi
— BEC. Pribéh optimalizace neprobiha automaticky, postupuje se takto:

- otevie se metoda Cell Gas Optimization.mth, ktera zahrnuje méteni na linii nuklidu 80Se,

- otevie se okno Optimize, v ném zalozka Auto Optimize a zvoli se polozka Cell Gas A,

ALto Optimize IManua\ Adjust | Dual Detector Calibration | Autalens | Cell Parameters}

Se 79.0165 b
Parameter Description
Pa Parameter Range Current Yalug
RP Start Value o Sat
FET—— [0

End Value
1

Step Value
0.05

Get Defaults I
0 milfmin

Optimnization Criteria
(& Maximum Intensity
O Minimurn Intensity
ORamp
OFarmula
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- v okn¢ Sample se zapise nazev vzorku, napf. ,,Interferent™,

- zmlZuje se roztok bez obsahu Se a v okné Optimize se stiskne tla¢itko Optimize. Proméfi se
zavislost intenzity signalu na pratoku methanu reakéni celou v rozmezi 0,1-1,0 ml/min.

- v okné Sample se zapise nazev vzorku, napi. ,,Interferent + analyt®,

- zmlzuje se roztok s obsahem Se, napt. kalibrac¢ni roztok o nejvyssi koncentraci prvkd, a
v okn¢ Optimize se stiskne tla¢itko Optimize. Promé&ii se znova zavislost intenzity signalu na
pritoku methanu reakéni celou.

- otevie se okno Interactive a zvoli se Cell Param Optimize,

- stiskne se tlac¢itko Composite v tomto a v nové otevieném okné je zvoli kritérium BEC,
zapiSe se koncentrace Se v druhém z métenych roztokd a postupné se pomoci tladitek Browse
nahraji soubory obsahujici data z obou piedchozich méfeni: Blank — data samotného

interferentu a Standard — data méfeni roztoku obsahujici Se.

L7l | B [< i @mALS
Cell Paramn Optimize v [ Options. . ] [ Composite. .. ] [ Drawr Replicate ] 1 To | 2 Analyte: A
1
Cell Parameter, Optimize Options E|
Target Criterion e
@ LoD (Limit of Detection) .
(O BEC (Background Equivalent Concentration) Elark .
Line Type: Line Calor |
Spike Concentration (ppb) D o7 =
| om0 Solid 3 t
n ‘ Hoe i
i Blank Standard m
[ X Line Type Line Calor | | a
= 1000000 Ci\Elandatal\DataSet\Default\interferent, 040 : L] 05 ;
n Solid A .
B Hoa d
i Standard Composite
t C:\Elandata\DataSet!Defaultiinterferent+anal Line Type @ Line Calor | |03 L
t.051 i o
¥ ¥ Solid £
o}
{02
Sample File Selections Apply To Both Composite Displays [ Show Composite Line Orly [
o 0
Calculate l I Ok I l Cancel b
| o
a a4 a [ 04 LE L2 [ LE L) 1
Cell Parameter Yalue

-stiskne se tlacitko Calculate a v okn¢ Interactive se objevi zavislost métenych signali obou
roztokli a vypoctené hodnoty BEC na priitoku methanu reakcni celou. Jako optimalni pratok
se vybere ta hodnota, kterd vede k minimalni hodnot¢ BEC a jeste¢ dostatené citlivosti

méieni.
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L2k | # < e @mALAS

Cell Paramn Optimize e [ Options... ][Cumpnswtgm][ i 1 To |19 | Analyte:  |Se 79.9165 v

@ w —c o

100000

PEEEEE
DoF oo a@3 - ~om

[
]

)

I | | | | | L 1
01 02 03 04 05 06 o7 ns 048 1
Cell Parameter Yalue

Po skonéeni optimalizace je mozné provést vlastni stanoveni Se. Otevie se okno Method a
nahraje se metoda Laboratoie Se.mth. V zaloZzce Timing se do sloupce Cell Gas A zapise
zjisténd hodnota pritoku methanu a dale se provede kalibrace a méfeni neznamych vzorka

postupem obdobnym postupu popsanému vyse.

6 Ulohy

- pfipravte kalibra¢ni roztoky pro méfeni metodou ICP/MS,

- rozloZte uréené vzorky v mikrovinném mineralizatoru,

- optimalizujte zakladni nastaveni spektrometru (prutok argonu zmlzovacem, napéti na
iontové optice, kalibraci dudlniho médu detektoru a hmotnostni kalibraci),

- stanovte obsah Ag, As, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Mo, Mn, Ni, Pb, Se, Tl, V a Zn
Vv rozloZenych vzorcich ve standardnim moédu piistroje,

- optimalizujte pratok reakéniho plynu methanu celou DRC nutny pro odstranéni
interferenci Gastic Ar, pii stanoveni selenu pomoci nuklidu ®Se, proved'te nové

stanoveni selenu v rozloZenych vzorcich a vysledky porovnejte s predeslymi.

7 Zasady pro zpracovani protokolu
Kromé principu méfeni metodou ICP-MS musi protokol obsahovat tabelarné a graficky
zpracovan¢ vysledky optimalizace, méteni kalibra¢nich kiivek a vlastnich vzorkl. V piipadé

analyzy certifikovanych referen¢nich materidli je nutno uvést i certifikované hodnoty.
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Koncentrace Ni je sledovana na liniich nékolika izotopi (58Ni, *Ni a 61Ni) zatizenych
riznymi spektralnimi interferencemi, viz zalozka Equation v okné¢ Method. Pokuste se
vysvétlit ptipadny rozdil v nalezenych koncentracich.

V protokolu musi byt dale uvedeny podminky, pii kterych bylo méfeni provadéno, tj.
zvoleny izotop, doba integrace signalu, pritok argonu zmlzovacem, priutok reakéniho plynu,

ptikon do plazmatu.

8 Kontrolni otazky
Jaké jsou zakladni principy stanoveni prvki pomoci ICP-MS?
Jakeé jsou hlavni spektralni interference v méfeni metodou ICP-MS?

Popiste kalibraci metodou vnitiniho standardu.

9 Obrazova priloha
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Celkovy pohled na spektrometr Elan DRC-e

Odkryty spektrometr Elan DRC-e
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Detail zmlZovace a chlazené mlzné komory

Koncentricky zmlzovac s cyklonickou mlznou komorou
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Scottova mlZzna komora

Pfipojeni plazmové hlavice
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Detail plazmové hlavice

Pfevodnik mezi atmosférickou a vakuovou ¢asti s konusy pro odbér iontti
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Konusy pro odbér iontl

Iontova ¢ocka
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Kvadrupoélovy analyzator iontd

Iontovy detektor
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Tlakové lahve s reakénimi plyny

Stanice s tlakovymi lahvemi Ar
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