
Sůl nad zlato a chemické prvky kolem nás
aneb

Stopová anorganická analýza pomocí AAS, ICP a ICP-MS

Pavel Janderka

Nové trendy v instrumentální analýze



Nebezpečný svět !?

Nejíst!
Nepít!

Nedýchat!



Sůl nad zlato trochu jinak!
Potraviny a nápoje
Suroviny pro výrobu potravin a nápojů
Výrobní procesy
Životní prostředí
Zdravotnictví
Odpady z domácností
Odpady z těžby a průmyslové výroby
Doprava
…
Kontaminanty ve všech fázích: g, l, s

Známe i z historie – např. otrava olovem, arzenem,  …





Neměřitelné

ICP-MS

Nestabilní prvky
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Periodická tabulka = společný jazyk chemiků



Typické detekční limity

AAS-GF



Analýza prvků v kapalných vzorcích…
Technika Objevena Charakteristiky Thermo 

Scientific

AAS ~1955 Jednoprvková analýza, ppb-ppm
hladiny s plamenem nebo pecí, pro As, 
Se a Hg vhodné s generátorem hydridů

iCE 3000 Series

ICP-OES ~1972 Rychlá mnohoprvková analýza, ppb -
% hladiny

iCAP 7000
Series

ICP-QMS ~1981 Rychlá mnohoprvková analýza, ppt-
ppm hladiny

iCAP-Q Series

ICP-HRMS ~1987 Rychlá mnohoprvková analýza, ppq-
ppm hladiny, bez interferencí

ELEMENT 2, XR, 
GD (Glow
Discharge)



Porovnání analytického rozsahu
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iCAP 7000

iCAP-Q

Nečisté 
vzorky

Čisté 
vzorky

ELEMENT 2

ELEMENT XR
iCE 3500

GFAAS

iCE 3300

FAAS

Jednoprvkové 
analýzy, malé 

množství 
vzorků

Nízké 
koncentrace a 
složité matrice

Ultra-nízké 
koncentrace a 
složité matrice, 

izotopová analýza



Jak tedy zvolit ten správný nástroj?



V
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Investice

iCE 3300 AA

Thermo Scientific poskytuje kompletní portfolio 
zařízení!

iCE 3500 AA

iCAP 7000 
Series ICP

XSeries2 ICP-QMS

ELEMENT 2 ICP-SFMS

Jednoelementové analýzy 
nebo nízký počet vzorků

Multi-elementové analýzy

iCAP-Q



Kdo, Co a Proč
Primární Sekundární Důvod 1 Důvod 2

ŽP - vody ICP-MS ICP/AA GF DL Rychlost

Farmacie AA Fl/GF ICP-MS Náklady Málo vzorků

Použité oleje ICP-OES AA Flame Rozsah prvků Robustnost

Metalurgie ICP-OES AA Fl/GF Rozsah prvků Náklady

Klinické lab. AA Fl/GF ICP-MS Povaha 
vzorků

Náklady

Geologie ICP-MS AA Flame Povaha 
vzorků

Citlivost

Analýza potravin AA Fl/GF
ICP-MS

ICP-OES Náklady Množství 
vzorků

Forensní LA-ICP-MS AA GF Množství 
vzorku

Citlivost



Příklady použití AAS



In vino veritas, in aqua sanitas.
Ve víně je pravda, ve vodě je zdraví.

http://slovnik-cizich-slov.abz.cz/web.php/slovo/zdravi




Další příklady





Zdraví – klinické laboratoře

Krev a sérum

moč



Shrnutí

Malý počet vzorků, single-element analýzy AA

Vysoký počet vzorků na multi-element analýzy ICP nebo ICP-MS

Nízké detekční limity ICP-MS>ICP
‘Špinavé’ vzorky

ICP nebo AA

Rozklady se střední koncentrací a vysokým pozadím
ICP nebo ICP-MS

‘Čisté’ vzorky, nízké koncentrace ICP-MS

Velmi nízké koncentrace, komplikované matrice ICP-SFMS
(nebo CRC)



Jak tedy zvolit ten správný nástroj?



Technické vlastnosti - AAS
Některá klíčová slova při diskusích

• AAS: zdroj světla – standardní lampy – kontinuální zdroj 
světla, „superlampy“, „boosted“ lampy, „dusíková 
plazma“,

• GF-AAS: longitudální nebo trasverzální uspořádání,
• Korekce pozadí: D2 – Zeemanova kor., - Pulzní,
• „Sekvenční“ vs. „Standardní “ víceprvkové měření, u Fl-

AAS.
• Nároky na údržbu – provozní nákladovost.

„Mýty a nepravdy“



Některá klíčová slova při diskusích

• Optické rozlišení, spektrální rozsah „Alkal. kovy->nekovy“,
• Dostupnost „spektrálních oblastí“, pohled na plazmu
• Uspořádání vnášecího systému a plazmové hlavice –

rozebiratelnost …,
• RF generátor (frekvence, konstrukce, účinnost, stabilita, 

nastavení …,
• Typ a konstrukce detektoru, možnost „Full Frame“,
• Celková stabilita plazmového a optického systému. 
• Nároky na údržbu - nákladovost.

• Technické vlastnosti – ICP-OES



Některá klíčová slova při diskusích

• Citlivost (cps/ppb) a jak je to s pozadím „S/N“, (<1cps)
• Konstrukce iontové optiky (kóny – odstranění nežádoucích 

částic – kolizní-reakční optika a prvkové interference,
• Analyzátor (Kvadrupól, frekvence) – detektor (analogový i 

digitální ) – rozsah linearity – rychlost skenování.
• Tzv. triple-Q vs. Single-Q,
• RF generátor (frekvence), konstrukce, účinnost, stabilita, 

nastavení …, 
• Nároky na údržbu – nákladovost, pracnost, periodicita.

• Technické vlastnosti – ICP-MS-Q (TOF)



Výběr nástroje od NÁS je na VÁS…
NEW



ICP-OES (iCAP 6000)7000)

NEW



ICP-MS
ICP-QMS spektrometr iCAP Q - Novinka 2012
2013 oceněno cenou za inovativnost 



iCAP Q bez „kapoty“

RF Generátor
plazmy, 27 MHz

Odtah plazmy

Deska elektroniky

USB, Digital I/O

Mass Flow Controller



Co je nového na novém ICP-MS?

Pouze „sample cone“ je použit z XSeries2
Vše „ostatní“ je NOVÉ



Environmental

Clinical
Geochem
Nuclear

Speciation

Semicon

Industrial

Proteomics

Routine 
speciation

Cena (k€)

Vý
ko

n

Routine analysis

Geochem
Isotope 
Ratios
Nuclear

Produktová linie ICP-MS od Thermo Scientific



Koncepce iCAP Q
• Robustní, dokonalý analytický výkon v kategorii Q-MS,

• Nízké provozní náklady,

• Minimální instalační nároky

• Minimální  provozní údržba

• Maximální jednoduchost těch údržbových úkonů, které jsou 

doporučené ,

• Intuitivní, ale výkonná SW platforma Qtegra

• Flexibilita  - pro rutinní analytický provoz 24/7 i pro výzkum a pokročilé 

metody (Laserová ablace, speciace LC/GC/IC) s plnou integrací všech 

zařízení v prostředí SW Qtegra



iCAP Q ICP-MS: Simplified installation

Nízko údržbové 
provedení

Přístroj lze nainstalovat 
zcela ke zdi, není nutný 
žádný zadní servisní 
přístup

Veškerý servis jen 
zepředu a z boku

Všechna servisní 
připojení jsou na 
boku přístroje



Systém zavádění vzorku iCAP Q

• Čtyřkanálová peristaltická pumpa s 
miniválečky s nízkým pulzováním 
vzorku

• Peltierovsky chlazená zmlžovací
komora,  tmin -100C

• Cyclonická zmlžovací komora umístěná 
těsně k plazmové hlavici

• Snadný přístup k MFC



Intuitive Quick-Connect Sample Introduction Components

Self aligning 
injector Gas addition port 

(ionization 
enhancement, 
aerosol dilution)

Built-in gas fittings (no 
manual connections)

O-ring free 
demountable 
torch

O-ring free spray 
chamber



Jednoduše demontovatelná plazmová hlavice

Samonastavovací, volitelný injektor

Křemenný „Torch“
Držák Snadné sestavení Automatizované 

připojení plynů

Snadná záměna



iCAP Q – Overview + Nový SW Qtegra
Nový interface vč. nového 
skimmer kónu – zvýšená odolnost 
vůči matrici a snadná údržba

iCAP RF generátor 
nevyžaduje stínění 
plazmy

Nové provedení 
plazmové hlavice –
snadná manipulace

RAPID Lens –
90° deflekce
neutrálních částic a 
molekul plynu

Nová kolizně-reakční 
cela (QCell) vylepšený 
přenos iontů a 
rychlejší přepínání 
měřících módů

Nový A+D detektor

Nová elektronika a 
SW



Plasma TV: „Live“ pohled a sledování plazmy integrovanou video kamerou

Užitečné pro Optimalizaci 
plazmy, (např. O2 pro 
organická rozpouštědla)

Možnost rychlé 
„diagnózy“ např. u vzorků 
s vysokým podílem 
rozpuštěných složek)



Product iCAP Qa iCAP Qc iCAP Qs

Sensitivity [kcps/ppb]           7Li

STD Mode 115In
238U

40

150

200

50

220

300

80

400

500

Sensitivity [kcps/ppb]         59Co

KED Mode

- 30 50

Oxides [%]      CeO/Ce < 2 < 2 < 2

Doubly Charged [%]    Ba++/Ba+ < 3 < 3 < 3

Background m/z 4.5 [cps]  STD

KED

< 1
-

< 1
< 0.5

< 1
< 0.5

iCAP Q - Modely



Product iCAP Qa iCAP Qc iCAP Qs

Short Term Stability (10 min) [%] < 2 < 2 < 2

Long Term Stability (2 h) [%] < 3 < 3 <3

Detection Limits [ppt]           9Be
115In
209Bi

< 0.5
< 0.1 
< 0.1

< 0.5
< 0.1 
< 0.1

< 0.5
< 0.1 
< 0.1

Isotope Ratio Precision [%RSD]
107Ag/109Ag

< 0.1 < 0.1 < 0.1

iCAP Q - Modely



Dramatically Different Ion Focusing: 
RAPID LensRight 

Angle 

Positive 

Ion 

Deflection

90o totální iontová 
fokusace s deflexí ve 3D

a

Eliminace neutrálních částic

pro

dosažení nejvyššího poměru 
S/N ve třídě Q-ICP-MS



RAPID Lens – Simplicity and ion optics done right

• “Jednoduché” provedení ze 3 částí:
– Vstupní a výstupní čočky
– Deflekční čočky mezi nimi

• Jednoduché ovládání pomocí 
vložení napětí

• Optimální deflexe iontů a 
fokusovací vlastnosti

Pos. ions

Neutrals

QCell

ICP 
source



ICP-Q-MS
• Kvadrupólová separace iontů (m/z=4-290 amu)
• Eliminace interferencí pomocí kolizní/reakční cely

(CRC)
• Rozsah linearity více než 9 řádů
• Background < 1 (0.5 cps)
• Vysoký poměr Signál/Šum (S/N)
• Nejrychlejší skenování hm. škály (90 000 amu/s)
• Minimální údržba

„FLATAPÓL“



Flatapól = přibližně kvadrupól
• Pole Flatapólu je přibližně ekvivalentní poli kvadrupólu s 

prvky vyšších multipólů.
– Vysoká transmise
– Potlačení (Cut-off) nízkých hmot

Flatapole Quadrupole



Funkce potlačení nízkých hmot



Effect of Low Mass Cut-Off on in-cell Interference 
Formation



Effect of Low Mass Cut-Off on in-cell Interference Formation



Praktické výhody potlačení nízkých m/z s QCell

• Potlačení nízkých hmot eliminuje potenciální 
interference species vstupujících do kolizní cely. 

• Tím je významně redukován vliv možných 
interferencí vlivem tvorby nových interferentů.

• Diskriminace kinetickou energií je tak mnohem 
efektivnější.

• Reaktivní „chemie“ fungují rovněž mnohem  
efektivněji.



QCell „Výkon“ – „Interference-free“ analýza P, Si, S

Výsledky:
– Si: He KED
– P: He KED
– S: 32S16O at m/z 48
– BEC nižší než konkurence

BEC = Background Equivalent Concentration

Competitor
iCAP Q



Výběr ICP-MS „dle parametrů“ 

Vysoká citlivost

Vysoká tolerance vůči matrici



Porovnání produktových specifikací –
technické parametry



Garantované 
parametry



Porovnání Garantovaných parametrů



Tzv. „Typické parametry“ konkurence





iCAP Q Interface Cone Access



Demonstrace odolnosti vůči vzorkové matrici
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7Li

9Be

59Co

89Y

115In

137Ba

140Ce

205Tl

209Bi

238U

• Podmínky testu:
– Kontinuální aspirace 10xzředěné 

„obohacené“ mořské vody (~0.35 % 
rozpuštěných pevných látek)

• Výsledky:
– Přesahující obecné požadavky
– Bez ztráty citlivosti
– Celkovýl drift <10%
– Vzorkové kóny zůstávají funkční a 

průchodné



Kvantifikace organického solventu: 100% ACN
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Stabilita za 12 hodin
všechny elementy <5% RSD

„Spike Recovery“ (1ppb) v 100% ACN) 90-110% 
získání
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SW Qtegra: „Nová multi-instrumentální platforma uživatelského rozhraní“



• Definice - ‘Analytická aktivita směřující k identifikaci a kvantifikaci jedné nebo více 
individuálních chemických „species“ ve vzorku’ IUPAC

• To znamená – spíše než celkový obsah, je cílem snažení kvantifikace jednotlivých 
chemických forem

• Příklad – „formy-stavy“ sloučenin rtuti separované pomocí vysoceúčinné separační 
techniky a detekované pomocí ICP-MS

Hg  -X

X- Hg - -X

Speciační analýza



Proč potřebujeme speciaci…?
Biodostupnost

Environmentální osudy

Mobilita

Toxicita

Těkavé prvkové sloučeniny

Multi-Element/Isotope

Vysoká citlivost

Vysoká selektivita

Kontrola procesů a výroby

Sn Sn

Sn



TFS - Flexibilní speciační produktové balíky
• GC
• HPLC
• IC (Ion Chromatography)

Zcela inertní IC / LC navržené 
na speciaci kovů



LC spojení (Accela)

• Plasma stable in reverse –
phase LC applications with 
ACN gradients as mobile 
phase with O2 additional 
plasma gas

• Software:
– Qtegra plug-in in place for LC 

control and triggering



LC spojení (Dionex)
• Dionex ICS-5000+ analytical 

quaternary pump
– Reverse phase LC: 10% acetic acid 

with 10-90% ACN gradient mobile 
phase @ 200 µl.min-1

Alkylcíny



Měřící módy pro speciace

• STD mód
Pro nejvyšší citlivost neinterferujících analytů, např. Hg, Pb

• KED mód
Odstranění interferencí pomocí QCell s použitím He a Diskriminací 
kinetickou energií, analyty např. Cr, V, As

• CCT mód
QCell naplněná buď He nebo jiným plynem, např. směs He/H2, O2 atd.) 
v reakčním módu pro zvýšení citlivosti (Pb, Hg, Sn atd.) nebo pro 
odstranění interferencí v plynné fázi reakcemi – As, Se, S



Několik příkladů reálných speciačních analýz



Aplikační listy iCAP Q + IC Dionex











LC Coupling (Dionex) – As Species in Apple Juice







ICP-OES (iCAP 6000)7000)

NEW



The Concept going forward

iCAP 6500

iCAP 6300

iCAP 6200

Faster/More Productive 

for Routine QA/QC and 

easier to use

Entry level ICP –

easier to use 

Fastest/Best 

Productivity, and 

flexibility through S/W  

plug-ins

Qtegra -

New 

Common

Software 

Platform

-

Easier to 

use and 

more plug-

ins for 

advanced 

flexibility



Thermo ScientificTM iCAPTM 7000 Series ICP-OES

• Nejúspornější ICP-OES na trhu, při zachování nejvyšší kvality dat
• iCAP 7200 ICP-OES – základní úroveň, cenově efektivní investičně i provozně, vhodný do laboratoří s 

nižším počtem vzorků.

• iCAP 7400 ICP-OES – Vhodný pro rutinní laboratoře, univerzální analytické aplikace, střední počet vzorků.
• iCAP 7600 ICP-OES – Nejvyšší produktivita, maximální průchod vzorků, flexibilní podpora příslušenství jak 

např. LA..



iCAP 7200 (Dual)



iCAP 7000 Series – tři modely

• iCAP 7400
Radial nebo Dual

• iCAP 7600
Radial nebo Dual



Sprint valve system – How does it work?



Sprint valve system – How does it work?



The iCAP 7000 Series ICP-OES Core Technologies 

EMT torch & 

Duo viewing

Clip-in 

sample 

intro 

systems

Drain 

sensor

CID 

detector

Optical 

design

Add 

image



EMT Torch for Ease of Use for Routine Maintenance 

TORCH ORIENTATION LOCK

• Auto alignment of the torch in the torch 

box 

• Automatically establishes robust plasma 

gas connections

SCREW-THREADED CENTRE TUBE 
HOLDER

•Simple routine maintenance operations 
with the plasma on!

Still the best torch design and 

common ICP-OES/ICP-MS



Ceramic D-Torch Accessories – Key Features

• Fully demountable design for cost effective 
replacement of parts

• Identical geometry to EMT (parallel tube 
design for optimized gas flows and sample 
channel stability)

• Interchangeable with EMT design in any iCAP
7000 Series ICP

• Silicon nitride (Sialon) ceramic outer tube –
highly durable material

• Alumina intermediate (auxiliary) tube –
excellent chemical and temperature 
resistance

• Compatible with EMT centre tubes to enable 
maximum application flexibility EMT 

Torch
Ceramic     

Torch



Dlouhodobá stabilita iCAP 7400



Heike Brandt, HPLC- ICP-AES-Kopplungen



„Qtegra ISDS – a software platform“

Elementy a Isotopy



8 individuálních SW balíků …

…jsou různé… …ale v zásadě dělají totéž.

Multi 

Collector

High Res-

MS

HR-ICP-MS

Quad-ICP-

MS

Noble gas

Stable 

Isotopes ICP-OES

NSX



Qtegra v 1.5 Plug-Ins



Závěr
• Speciace je v současnosti rutinní metodologie poskytující dodatečné informace –

nad rámec normální prvkové stopové analýzy
• Spojení ICP-MS s HPLC, IC nebo GC je významně zjednodušené a snadno použitelné
• Thermo Scientific je jediným výrobcem a poskytovatelem kompletního 

chromatografického řešení pokrývajícího většinu všech speciačních oblastí:
Kapalinová chromatografie
Iontová chromatografie
Plynová chromatografie

Ve spojení s:
Kvadrupólovým ICP-MS
Sektorovým HR-ICP-MS
Multikolektorovým HR-ICP-MS 

Produktová linie TFS neponechává „mnoho“ volného 
prostoru pro detektory typu TOF, QqQ apod.



Plasma Robustness Test



Thermo Scientific iCAP family
Thermo Scientific iCAP Q ICP-MS a Thermo Scientific iCAP 6000/7000 Series ICP-OES
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