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ICP-MS jako detektor ve speciační analýze

➢ Speciační analýza

➢ Spojení separačních technik s ICP-MS

➢ SW MassHunter 5.1

➢ Stanovení organocínových sloučenin metodou GC – ICP-MS

➢ Stanovení selenoproteinů v krysím krevním séru na HPLC – ICP-QQQ



Speciační analýza – analytická aktivita spočívající v identifikování a nebo měření 

množství jedné nebo více individuálních chemických specií ve vzorku

IUPAC Guidelines for Terms Related to Speciation of Trace Elements, Pure Appl. Chem., 72/8 (2000) 1453-1470.

Chemická specie – specifická forma prvku definovaná izotopickým složením, 

elektronovým nebo oxidačním stavem a nebo komplexovou či molekulovou strukturou

ICP-MS jako detektor ve speciační analýze



Specie se liší:

➢ účinky na organismus

➢ chováním v organismu

➢ chemickými vlastnostmi

➢ toxicitou

➢ chemickým složením

ICP-MS jako detektor ve speciační analýze

Chemická specie – specifická forma prvku definovaná izotopickým složením, 

elektronovým nebo oxidačním stavem a nebo komplexovou či molekulovou strukturou
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ICP-MS jako detektor ve speciační analýze

úprava vzorku

separace specií

detekce specií

derivatizace, extrakce, komplexace, odstranění 
matričních komponent, generování hydridů… 

online - HPLC, GC, CE…; offline

AAS, AFS, chemosensory, ICP-MS

rychlost, citlivost, selektivita, přesnost, správnost, robustnost

Prvková speciační analýza
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HPLC-ICP-MS connection kit
G1833-65200

CE-ICP-MS capillary LC 
connection kit G3680A

ICP-MS jako detektor ve speciační analýze

GC-ICP-MS interface 
G3158D
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ICP-MS MassHunter 5.1 s chromatografickou nástavbou

Data acquisition SW
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ICP-MS MassHunter 5.1 s chromatografickou nástavbou

Data analysis SW
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Stanovení organocínových sloučenin metodou GC – ICP-MS

tri-substituované organocínové sloučeniny

biocidní přípravky, ochrana konstrukcí před řasami a mlži = 
antifouling

mono- a di-substituované organocínové sloučeniny

změkčovadla a stabilizátory PVC (obaly, potrubí…)

biologicky aktivní, hormonálně aktivní látky

TPhT

TBT
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pitná voda, povrchová voda, sediment, rybí 
maso (treska), PVC hračka 

alkylace NaBEt4

extrakce do hexanu

příprava vzorků

Stanovení organocínových sloučenin metodou GC – ICP-MS
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ukázkový chromatogram stanovení OTC ve vzorku sedimentu

Stanovení organocínových sloučenin metodou GC – ICP-MS
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kalibrační křivka TBT, 0 – 100 ng/l

LOD (3σ SD 10 blanků) = 2 pg/l

LOQ (10σ SD 10 blanků) = 7 pg/l

TBT

Stanovení organocínových sloučenin metodou GC – ICP-MS
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výsledky stanovení OTC v různých matricích (po přepočtu zřeďovacího faktoru z extrakce)

2013/39/EU TBT surface water annual average < 0.2 ng/l

Stanovení organocínových sloučenin metodou GC – ICP-MS
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GC 7890 + ICP-MS 7900

přesná, robustní, opakovatelná, vysoce citlivá metoda stanovení OTC

vhodná pro širokou škálu matric

rychlá – 10 OTCs < 10 minut

splňuje 2013/39/EU (0.2 ng/l) pro monitoring obsahu OTC v povrchových vodách 

Stanovení organocínových sloučenin metodou GC – ICP-MS
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Stanovení selenoproteinů v krysím krevním séru na HPLC – ICP-QQQ

selenomethioninselenocystein

Selen důležitý biogenní prvek

Extracellular glutathion peroxidasa (eGPx)

Selenoprotein P (SelP)

v tělním prostředí v esenciálních aminokyselinách

Albumin protein krevní plazmy (60% bílkovin)

transport MK, minerálů

udržuje v těle stálé vnitřní prostředí
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Se – zatížen značnými spektrálními interferencemi

Nogas nepoužitelný He málo citlivý H2 výborné potlačení interferencí

zachování dobré citlivosti

tvorba nových interferencí

+ MII+ vzácných zemin

amu 152 – 164 (Sm, Gd, Dy) ?

Stanovení selenoproteinů v krysím krevním séru na HPLC – ICP-QQQ
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reakční plyn D2

+2 amu

ICP-QQQ

+ 16 amuO2

ICP-MS 7700
potlačení 
interferencí
Br

Stanovení selenoproteinů v krysím krevním séru na HPLC – ICP-QQQ
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Příprava vzorků:

krysy Wistar, samečci 5 týdnů, Specific Patogen Free

odběr krve, centrifugace 1600 x g 10 minut

Stanovení selenoproteinů v krysím krevním séru na HPLC – ICP-QQQ
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Stanovení selenoproteinů v krysím krevním séru na HPLC – ICP-QQQ
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Stanovení selenoproteinů v krysím krevním séru na HPLC – ICP-QQQ
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GPx Sel P

Stanovení selenoproteinů v krysím krevním séru na HPLC – ICP-QQQ
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dobrá separace dvou hlavních selenoproteinů přímo z krevního séra na HPLC 

porovnání ICP-QMS a ICP-QQQ ?

ICP-QQQ přesnější a správnější výsledky

výrazně lepší odstup Signál / Šum

výrazně lepší LOD a LOQ

účinné odstranění matricových i spektrálních interferencí

Stanovení selenoproteinů v krysím krevním séru na HPLC – ICP-QQQ
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ICP-MS jako detektor ve speciační analýze
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Děkuji za pozornost !


