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Abstrakt 
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Student:   Miroslav Kašpar 

Školitel:   RNDr. Tomáš Matoušek, Ph.D. 

Název bakalářské práce: Prekoncentrace hydridotvorných prvků v křemenné 

pasti ve spojení s ICP-MS 

  

Tato práce se zabývá pilotními experimenty s využitím křemenné pasti (QT) pro 

prekoncentraci hydridotvorných prvků a jejich následnou detekcí pomocí hmotnostní 

spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem (HG-QT-ICP-MS). Jako modelové analyty 

byly vybrány arsen a antimon. Prekoncentrační účinnost na křemenném povrchu byla 

studována v pasti, která byla integrovanou součástí spojovacího dílu mlžné komory a 

plazmového hořáku. 

Byly zjištěny: kritické ztráty analytu během transportu, nestabilita plazmatu v 

důsledku náhlé změny složení plynné fáze při přepínání plynů, špatná opakovatelnost 

měření a velmi rychlé uvolnění Sb z pasti spojené s obtížnou kvantifikací signálu pro Sb. 

I přes snahu o řešení těchto experimentálních problémů se nepodařilo prozatím 

dosáhnout zlepšení analytických parametrů oproti standardním analytickým metodám. 

 

Klíčová slova: 

Prekoncentrace, křemenná past, hmotnostní spektrometrie s indukčně vázaným 

plazmatem, generování hydridů, arsen, antimon  
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Abstract 

Charles Uviversity in Prague 

Faculty of Science 

Department of  Analytical Chemistry 

Student:   Miroslav Kašpar 

Supervisor:   RNDr. Tomáš Matoušek, Ph.D. 

Name of Thesis: Preconcentration of hydride forming elements in 

quartz trap with ICP-MS detection 

 

The aim of this thesis are pilot experiments employing quartz trap (QT) for 

preconcentration of hydride forming elements and their subsequent detection by 

inductively coupled plasma mass spectrometry (HG-QT-ICP-MS). Arsenic and antimony 

were chosen as model analytes. Preconcentration efficiency on quartz surface was 

studied in a trap, which was integrated into an interface between spray chamber and 

plasma torch.   

We have identified a critical loss of analyte during transportation, instability of the 

plasma due to sudden change of gas composition, poor repeatability and very quick 

release of Sb from the trap resulting in difficult quantification of Sb signal. 

Despite the efforts to resolve these experimental problems, so far we were unable 

to achieve improvements in analytical parameters compared to standard analytical 

methods. 

 

Keywords: 

Preconcentration, quartz trap, mass spectrometry with inductively coupled 

plasma, hydride generation, arsenic, antimony 
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Seznam zkratek 

AAS - atomová absorpční spektrometrie  

AFS - atomová fluorescenční spektrometrie 

HG - generování hydridů  

HG-AAS - atomová absorpční spektrometrie s generováním hydridů  

i.d. - vnitřní průměr  

ICP-AES – atomová emisní spektroskopie s indukčně vázaným plazmatem 

ICP-MS - hmotnostní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem 

IS - vnitřní standard 

LOD - mez detekce 

LOQ - mez kvantifikace 

o.d. - vnější průměr  

QT- křemenná past  

WHO - světová zdravotní organizace (World Health Organization) 
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1 Úvod 

Technika generování hydridů (HG) je dnes již velmi dobře známa. Hlavní výhody 

jsou separace analytu od matrice, snížení možných interferencí a možnost další 

prekoncentrace. V posledních letech byl vyvinut elegantní koncept prekoncentrace 

hydridů prvků i těkavých sloučenin kovů pro atomovou absorpční spektroskopii (AAS) v 

křemenných atomizátorech [1-6]. Tato technika byla dále studována pro stanovení 

vybraných prvků: As, Se [3], Pb [4], Sn [5] a dokonce i Ag [6]. Hydridy jsou 

prekoncentrovány buď v postranním ramínku T - atomizátoru nebo přímo v optické 

dráze. Způsob prekoncentrace, tzn. fáze záchytu analytu a jeho následné uvolnění, se dá 

ovlivnit složením plynné směsi a také teplotou pasti. V prostředí bohatém na O2 je analyt 

zachycen a prekoncentrován v pasti a jeho uvolnění je dosaženo pomocí zvýšení podílu 

H2 v plynné fázi. 

Výhody ICP-MS oproti AAS jsou nesporné. ICP-MS má až o 5 řádů lepší dynamický 

rozsah [7], citlivost lepší o několik řádů [7], možnost stanovovat více prvků současně, 

možnost stanovovat izotopy jednotlivých prvků, což je výborné pro studium 

mechanismů. Nevýhody jsou naopak až 20 krát vyšší pořizovací náklady, vyšší provozní 

náklady a možnost různých nežádoucích interferencí [8]. 

Z toho plyne, že spojení HG, křemenné pasti (QT) a ICP-MS by mohlo být jednou z 

nejcitlivějších metod pro stanovení hydridotvorných prvků vůbec. Pro splnění tohoto 

úkolu musí být QT a HG optimalizovány s přihlédnutím k použitému detektoru. Záměrem 

této práce byly experimenty zkoumající proveditelnost spojení HG s QT a ICP-MS, s As a 

Sb jako modelovými analyty.  

2 Teoretická část 

2.1 Arsen 

Arsen patří mezi nejstarší lidstvu známé prvky. Izolace arsenu je připisována 

Albertu Magnovi, který jej získal z auripigmentu okolo roku 1250. Minerály arsenu jsou 

rozšířeny po celém světě. V malém množství byl nalezen i ve volném stavu. Nejvíce je 

zastoupen v arsenopyritu (FeSAs), ze kterého při zahřátí sublimuje. Arsen se používá ve 

slitinách s olovem a mědí pro zlepšení jejich vlastností (tvrdost a slévavost). Arsen a jeho 

sloučeniny jsou jedovaté, některé jsou užívané v zemědělství jako insekticidy a herbicidy. 
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Existuje v několika alotropických modifikacích, z nichž nejběžnější je ocelově šedá, velmi 

křehká, krystalická modifikace. Na vzduchu zmatní a po zahřátí rychle oxiduje na As4O6. 

[9]   

2.1.1 Toxikologické vlastnosti arsenu 

Sloučeniny arsenu jsou vysoce jedovaté, a to jak akutně tak chronicky. Některé 

jsou též prokázanými mutageny, karcinogeny a teratogeny. Za netoxický bývá považován 

kovový arsen, který se však v organismu metabolizuje na své toxické sloučeniny. Velmi 

málo toxická sloučenina arsenu je například arsenobetain, který je majoritně přítomen 

v mořských rybách [10]. Sloučeniny trojmocného arsenu jsou obecně jedovatější než 

sloučeniny pětimocné. Mezi nejtoxičtější patří oxid arsenitý (As2O3, který se používá i jako 

lék na akutní promyelocytickou leukémii [11]), chlorid arsenitý (AsCl3) a arsan (AsH3).  

Toxický účinek arsenu je dán jeho působením na enzymy a enzymové systémy, kde 

se váže na thiolové (-SH) skupiny proteinů. Dále vstupuje do oxidační fosforylace, které 

probíhají v mitochondriích, a tím narušuje tkáňové dýchání. V některých biochemických 

pochodech arsen nahrazuje fosfor a inhibuje tak příslušné enzymy. Arsen má také přímý 

účinek na epitel kapilár, vyvolává poškození stěny cév a zvyšuje jejich křehkost.[12] 

Rozpustné soli arsenu se téměř z 90% vstřebávají po požití ústy, některé 

sloučeniny arsenu se absorbují dobře plícemi a sliznicemi. Poměrně dobře prochází 

placentární bariérou a při stálé expozici v průběhu těhotenství se arsen hromadí v plodu. 

Sloučeniny arsenu jsou detoxikovány methylací na monomethyl a dimethyl sloučeniny 

arsenu. Dostane-li se do organismu tolik arsenu, že nemůže být detoxikován, hromadí se 

v játrech, kostech, nehtech a vlasech, kde je navázán zejména na S-S můstky keratinu. Na 

nehtech se vytvářejí bílé proužky, které se objevují asi 6 týdnů po intoxikaci. Vylučován 

je arsen především močí ve formě anorganické i ve formě methylovaných metabolitů. 

Dávka 200 mg arseniku podaná ústy usmrcuje v průběhu několika hodin [13]. Vyhláška 

MZ č. 252/2004 Sb., kterou se stanoví hygienické požadavky na pitnou a teplou vodu a 

četnost a rozsah kontroly pitné vody, ve znění pozdějších předpisů (vyhlášek č. 187/2005 

Sb. A č. 293/2006 Sb.) stanovuje nejvyšší mezní hodnotu pro celkový arsen 10 ng·ml-1. 

 

2.2 Antimon 

Antimon je bílo stříbrný kovový prvek, který se přirozeně vyskytuje v zemské 

kůře. Jeho hlavní využití je v průmyslu, kde kovový antimon může být využit pro výrobu 
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semikonduktorů, detektorů infračerveného záření a diod. Oxid antimonitý (Sb2O3) může 

být použit jako proti hořlavá přísada v plastech, gumě, textilu, papíru nebo barvách. 

Sloučeniny antimonu byly využívány jako medikace od dob svého objevení alchymistou 

Johnem z Rupesisse ve 14. století.[14] 

2.2.1 Toxikologické vlastnosti antimonu 

Sloučeniny antimonu jsou méně toxické než sloučeniny arsenu.  Princip toxicity je 

však podobný. Sloučeniny se špatně vstřebávají, rozpustné sloučeniny v trávicím traktu 

hydrolyzují, nerozpustné jsou málo toxické. Mezi nejtoxičtější sloučeniny antimonu patří 

vínan antimonylodraselný (dávivý vinný kámen), který je stejně jedovatý jako oxid 

arsenitý i se stejným obrazem otravy. Používá se i jako antiparazitikum [14]. Limit pro 

antimon v pitné vodě je v Evropské unii stejný jako uváděný světovou zdravotní 

organizací WHO a to 5 ng·ml-1. 

2.3 Přístupy ke generování hydridů a ICP-MS 

Podstatou hydridotvorné techniky je převedení analyzovaného prvku na jeho 

těkavý hydrid. Toho lze dosáhnout chemicky [15], fotochemicky [16] nebo 

elektrochemicky [17].  V této práci jsem se zabýval pouze chemickým generováním. Zbylé 

možnosti generování nebudou dále diskutovány. 

2.3.1 Chemické generování hydridů 

Jako redukční činidlo se prakticky výhradně používá tetrahydridoboritan sodný 

(NaBH4), který v kyselém prostředí dokáže převést analyt na jeho příslušný plynný 

hydrid. Tím dojde k oddělení analytu od matrice. Analyt je inertním nosným plynem 

odnesen do analyzátoru (AAS, AFS, ICP-AES, ICP-MS), kde je po atomizaci či ionizaci 

analyzován. 

Pro stanovení celkového množství As a Sb ve vzorku je vhodné provést 

předredukci (redukce před analýzou) pětimocných forem As a Sb na jejich trojmocné 

formy, protože HG z různých forem může mít. Vhodným redukčním činidlem je například 

L-cystein [18]. Pětimocné formy As ve vzorku jsou redukcí L-cysteinem převedeny na 

trojmocné a spolu s trojmocnými formami přítomnými ve vzorku před redukcí jsou 

vygenerovány v podobě arsan. Na předredukci lze použít i jodid draselný [19]. Pro 

možnost předredukce vzorku tzv. „on-line“ bez ztráty času nutného na předredukci 

vzorku lze využít kyselinu thioglykolovou [20]. 
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2.3.2 Metody generování hydridů 

Jsou dva základní postupy pro generování hydridů. Metoda přímého přenosu, kdy 

je vzniklý hydrid přímo veden do atomizačního prostředí, a metoda kolekce, kdy je hydrid 

po ukončení generování nashromážděn v určitém kolektoru a vypuštěn do atomizačního 

prostředí najednou. 

2.3.2.1 Metody s přímým přenosem 

 Dávkový systém 

K předem okyselenému vzorku v dávkovém generátoru je přidáván 

tetrahydridoboritan sodný. Vzorek je tak redukován najednou ve velkém množství. 

Nevýhodou postupu je, že ho nelze automatizovat a zároveň se výrazněji projevují 

některé tyty interferencí. Také spotřeba činidla je daleko vyšší než u kontinuálního 

uspořádání. Tento způsob generování je nejstarší a dnes používá méně [21]. Je také 

nevhodný pro spojení s QT, protože se mění množství H2 uvolňujícího se do plynné fáze. 

 Kontinuální systém 

Vzorek a činidlo jsou čerpány peristaltickou pumpou, která je v určitém poměru 

dávkuje do směšovacího uzlu. Směs postupuje do reakční cívky, kde se reakce dokončí a 

následuje oddělení plynné fáze (směs nosného plynu, hydridů a H2) v separátoru fází. 

Hydrid se uvolňuje postupně, spotřeba činidel i vzorku je daleko nižší než u dávkového 

způsobu generování. Výhodou systému je snadná automatizace. [21] 

 Flow - injection systém – dávkování do proudu 

Jedná se o modifikovaný kontinuální systém, kdy kyselina a tetrahydridoboritan 

sodný jsou čerpány peristaltickou pumpou do generátoru a vzorek je dávkován do 

proudu kyseliny. Systém je výhodný pro analýzu malých objemů vzorku. [21] 

2.3.2.2 Kolekční metody 

Při druhém typu generování je hydrid zachycen v jednotce, která je součástí 

generátoru. Po zachycení je hydrid všechen najednou uvolněn do atomizátoru. Metody 

zachycení byly hojně užívány dříve při generování směsí kov/kyselina. Značnou výhodou 

je prekoncentrace analytu a tím snížení meze detekce. Nevýhodou je časová náročnost a 

možná kontaminace. [21] 
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 Zachycení pod tlakem 

Hydrid je zachycován se vznikajícím H2 v rezervoáru, odkud je pak uvolněn do 

atomizátoru. Metoda je nevhodná pro hydridy olova, teluru, cínu a bismutu, protože jsou 

nestabilní a během záchytu dochází k jejich ztrátám. Ostatní metody záchytu jsou 

vhodnější a více užívané. [21] 

 Kryogenní past 

Tato technika je založena na zachycení hydridu v U-trubici ponořené v kapalném 

dusíku. H2 vznikající v reakční směsi není zachycen a volně uniká pryč. Po zachycení je 

trubice zahřáta a hydrid je vpuštěn do atomizačního prostředí. Metoda byla prvně použita 

Holakem [22] . Výhodou systému je, že hydrid může být zakoncentrován z velkého 

objemu vzorku a použit i pro speciační analýzy. [21] 

 Křemenná past 

Další možností záchytu analytu je využití křemenného povrchu, kde se 

předpokládá, že je analyt zachycen díky vznikajícím volným OH· a H· radikálům [3]. 

Křemenný povrch je například využíván v kompaktním a prekoncentračním zařízením na 

bázi křemenného multiatomizátoru. Kde jako místo prekoncentrace slouží modifikované 

přívodní rameno multiatomizátoru. Uvnitř přívodního ramínka spojky je kapilára 

umožňující přívod O2. Celé ramínko je z vnějšku kryto odporově vyhřívaným drátem, 

který je namotán okolo ramínka do spirály. Díky tomu lze upravovat teplotu v přívodním 

ramínku nezbytnou pro záchyt analytu. Pro záchyt je přívodní ramínko vyhřáto na 

dostatečnou teplotu, zpravidla se jedná o několik set stupňů celsia a kapilárou je do místa 

záchytu přiváděn stechiometrický nadbytek O2 oproti H2. Směs O2 a H2, který vznikne 

v průběhu reakce z rozkladu tetrahydridoboritanu, vzplane a na konci kapiláry, kudy je 

přiváděn O2, dojde k vytvoření plamínku. Veškerý H2 vzniklý z generování hydridů je 

spálen, čímž je zamezeno ztrátám analytu při záchytu, které by byly v  přítomnosti H2 

nezanedbatelné. 

Pro uvolnění analytu z pasti je uzavřen přívod O2 a otevřen přívod H2. V přebytku 

H2 se analyt uvolní. Tato metoda byla popsána pro stanovení Sb a Bi [1], As a Se [3], Pb 

[4], Sn [5, 23] a dokonce i Ag [6]. 

Dosavadní pokusy pro kompaktní křemenné prekoncentrační a atomizační 

zařízení prokázaly, že systém výborně funguje pro Sb, Bi, Sn a Pb - celková účinnost 

záchytu, uvolnění a atomizace je blízká 100% [1, 4, 23]. Avšak pro analyticky 
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nejdůležitější a toxikologicky nejvýznamnější hydridotvorné prvky As a Se je účinnost 

podstatně horší - kolem 50 % pro As a 70 % pro Se [3].  

2.3.3 ICP-MS 

Indukčně vázané plazma je vysoce ionizovaný plyn vznikající interakcí 

vysokofrekvenčního elektromagnetického pole s argonem (2.1), který protéká 

plazmovým hořákem z křemenného skla.  

 

 Ar → Ar+ + e- (2.1) 
 

Plazmový hořák obvykle obsahuje tři koncentrické trubice, kterými proudí 

rozdílná množství Ar. Vnější trubicí proudí nejvyšší množství Ar (~15 L·min-1), tvoří 

hlavní složku Ar pro tvorbu plazmatu a také zamezuje kontakt plazmatu se stěnami 

hořáku. Prostřední trubicí protéká menší množství Ar (~0,75 L·min-1). Centrální trubicí 

(injektorem) přichází do plazmatu aerosol vzorku spolu s nosným plynem (~1 L·min-1), 

který je v plazmatu v řádu milisekund vysušen, vypařen, disociován, atomizován a 

ionizován (2.4) [24, 25]. Pro vodné roztoky se používají hořáky s injektorem o i.d. 2,5 mm, 

pokud vzorek obsahuje organická rozpouštědla, používají se injektory s menším 

průměrem (1,5 mm). 

 

 M → M+ + e- (2.1) 
 

Ionty a atomy dále vstupují do rozhraní (interface), kde dochází k přechodu iontů 

do vakuové části spektrometru. Rozhraní je tvořeno 2 kónusy s otvory o průměru 

přibližně 1 mm. V prostoru mezi nimi je tzv. předvakuum, kde je udržován tlak přibližně 

500 Pa. Část z plazmového paprsku odtud vstupuje malým otvorem v druhém kónusu do 

vakua hmotnostního spektrometru. Iontovou optikou jsou odděleny ionty s nábojem od 

fotonů a nenabitých částic. V kolizní cele dojde k oddělení polyatomických částic, neboť 

je mnohem větší pravděpodobnost že u nich dojde ke kolizi s atomy helia, budou 

zabrzděny a zachyceny v cele. Ionty z iontové optiky vstupují do kvadrupólového 

analyzátoru. Ten propustí pouze ionty o zvoleném m/z, které poté dopadají na detektor. 

Ten převede pomocí soustavy dynod proud iontů na signál. [24] 
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3 Experimentální část 

3.1 Použité chemikálie 

 deionizovaná voda získaná pomocí zařízení ULTRAPUR (Watrex, USA)  

 L-cystein hydrochlorid monohydrát, pro biochemii (HS-[CH2CH(NH2)COOH]; 

Merck, Německo) 

 tetrahydridoboritan sodný, tabletovaný po 1g, (NaBH4, Sigma-Aldrich, Německo) 

 tris(hydroxymetyl)aminometan hydrochlorid, > 99,0% (Tris HCl; NH2C(CH2OH)3 · 

HCl; Sigma-Aldrich, Německo)  

 kyselina dusičná, suprapure 65% (HNO3; Merck, Německo)  

 hydroxid draselný, chemicky čistý (KOH; Lach-Ner, s.r.o., Česká republika)  

 dusičnan sodný, krystalicky čistý (NaNO3; Lachema, Česká republika) 

 kalibrační pH pufr, pH = 7,00± 0,02 při teplotě 25 °C (Mettler - Toledo, Švýcarsko)  

 kalibrační pH pufr, pH = 4,01 ± 0,02 při teplotě 25 °C (Mettler - Toledo, Švýcarsko)  

 argon, 99,996 % (SIAD, Česká republika) 

 hélium, 99,998 % (SIAD, Česká Republika) 

 vodík, 99,95 % (SIAD, Česká Republika) 

 kyslík, 99,998 % (SIAD, Česká Republika) 

3.2 Pracovní roztoky a jejich příprava 

 Příprava 0,75 mol·l-1 Tris pufru: rozpuštění 29,55 g 

Tris(hydroxymethyl)aminomethan hydrochloridu a doplnění destilovanou vodou 

na konečný objem 250 ml, poté úprava na pH 6 pomocí 10% roztoku KOH. 

 Příprava 1,5% NaBH4: Rozpuštění 1g NaBH4 (Sigma-Aldrich, Německo) v 66ml 

0,1% KOH (Lach-Ner, s.r.o., Česká republika). Roztok NaBH4 byl připravován 

denně čerstvý. 

 Příprava 50 ng·ml-1 vnitřního standardu telluru: Roztok byl připraven zředěním 

1,000 g·l-1 standardního roztoku telluru (Fluka, Švýcarsko) v 0,2% kyselině 

dusičné (Merck, Německo) 
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3.3 Standardní roztoky arsenu a antimonu 

 Zásobní roztok 1,000 g·l-1, As připraven z As2Cl3, BDH Chemicals Ltd (Poole, 

England). Roztok je od výrobce stabilizován 1M HCl 

 Zásobní roztok 1,000 g·l-1, Sb připraven z Sb2O3, Fluka (Buchs, Švýcarsko). Roztok 

je od výrobce stabilizován 5M HCl 

 Sériovým ředěním uvedených zásobních roztoků deionizovanou vodou byly 

připraveny patřičné koncentrace (0,25; 0,5; 1; 2 ng.ml-1) směsných roztoků As a 

Sb. Roztoky byly předredukovány 1 hodinu před měřením přídavkem pevného L-

cys na výslednou koncentraci 2% (m/v). Roztoky bylo potřeba připravovat každý 

den čerstvé z ředícího mezikroku (1 μg·ml-1 As, Sb), který byl připravován čerstvý 

každý týden. 

3.4 Použité přístroje a jejich nastavení 

 Hmotnostní spektrometr s indukčně vázaným plazmatem Agilent 7700x, Agilent 

Technologies (USA), s kolizní celou a kvadrupólovým analyzátorem. 

 Analytické váhy R160P s přesností  0,01mg, Sartorius (Německo) 

 Předvážky 600-2r s přesností 0,01g, Kern (Německo) 

 Automatické pipety, Biohit (Finsko) 

 Hmotnostní průtokoměr pro kyslík, FMA 2604A, Omega Engineering (Stamford, 

USA) 

 Hmotnostní průtokoměr pro vodík, FMA 2618Av, Omega Engineering (Stamford, 

USA) 

 pH metr, Seven easy pH, Mettler Toledo, Greifensee, Švýcarsko, elektroda 

InLab®413 

 Laboratorní zdroj, EA-PS 3065-10B Elektro-Automatik, Viersen, Německo. 

3.5 Použitá aparatura 

Aparatura pro HG byla sestavena na základě předchozích experimentů[1, 5, 26]. 

Schéma aparatury je uvedeno na (obr. 1) a sestává ze tří hlavních částí:  

HG – která obsahuje ISIS (Integrated Sample Introduction System), kde jsou 

přítomny dvě peristaltické pumpy (A a B) ovládané pomocí softwaru a je možno je 
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nastavit v určitém, uživatelem definovaném, sekvenčním programu. Námi použitý 

program je popsán v kapitole (3.6).  

QT – křemenná past zajišťující uvěznění analyzovaných prvků. V této práci byl 

prekoncentrační povrch začleněn do systému ve formě postranního ramínka spojovacího 

dílu zmlžovače a plazmového hořáku (obr 2).  Za dostatečné teploty je v prostředí 

bohatém na O2 analyt zachycen na vnitřním povrchu pasti a v prostředí bohatém na H2 je 

analyt uvolněn z pasti. Past je spirálově omotána odporovým drátem Ni80-CR20, průměr 

0,6mm, Omega Engineering (Stamford, USA), který je napojen na zdroj napětí a past 

odporově zahřívá. Napětí potřebné pro určité teploty bylo kalibrováno. Ramínko pasti je 

dlouhé 10,0 cm; i.d. = 2,0 mm; o.d. = 4,0 mm; ústí kapiláry pro přívod O2 je 50 mm od osy 

spojovacího dílu. 

ICP-MS  – přístroj zajišťující detekci příslušných iontů. Je do něj přiváděn vzorek 

spolu s nosným plynem, argon pro tvorbu plazmatu a zmlžovačem roztok vnitřního 

standardu pro sledování změn citlivosti v průběhu měření. Nastavení ICP-MS pro 

samotná měření je uveden v (tab. 1). Signály byly zaznamenávány pro As (m/z 75), Sb 

(m/z 121) a Te (m/z 125) [27].  

 

Obrázek 1. Schéma použité aparatury HG-QT-ICP-MS. 1 - Zásobník na vzorek. 2 - Přívod Tris pufru 

pH 6. 3 - Přívod NaBH4 1,5%. 4 - Odpad. 5 - Reakční smyčka. 6 - Separátor fází. 7 - Přívod H2. 8 - 

Přívod O2. 9 - šesticestný ventil. 10 - Přívod ředícího plynu argonu. 11 - Laboratorní zdroj. 12 - Mlžná 

komora. 13 - Křemenná past vyhřívaná pomocí odporového drátku. 14 - Plazmový hořák. 15 - 

Hmotnostní spektrometr. 16 - Odpad. 17 – Přívod vnitřního standardu s NaNO3. 
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ICP-MS 7700X 

Příkon do plazmatu 1600W 

Průtok nosného plynu  
(Ar) 

0,7 L·min-1 

Průtok ředícího plynu  
(Ar) 

0,2 L·min-1 

Průtok vnitřního standardu  
(Te 50 ppb v 0,02% HNO3) 

0,3 ml·min-1 

Průtok kolizního plynu  
(He) 

3,50 ml·min-1 

i.d. plazmového hořáku  
(pro organická rozpouštědla) 

1,50 mm 

Tabulka 1. Nastavení ICP-MS. Hodnota průtoku nosného plynu byla zvolena dopočtem. Průtok 

nosného + ředícího plynu = 0,9 L·min-1 

 

 

Obrázek 2. Schéma křemenné pasti. 1 - Přívod argonu do zmlžovače. 2 – Plazmový hořák. 3 

– Přívod O2. 4 – Přívod z HG. 5 – Křemenná past vyhřívaná odporovým drátem, který je navinut okolo 

pasti. 6 – Přívod vnitřního standardu popřípadě NaNO3 do zmlžovače. 7 – Odpad. 8 – Mlžná komora. 
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3.6 Pracovní postupy a schéma měření 

Pro základní optimalizaci HG byl systém použit v režimu bez prekoncentrace, s 

vypnutým vyhříváním pasti a vypnutým přívodem O2 do systému. Pro optimalizaci 

prekoncentrace byl systém použit v prekoncentračním režimu, kde byla past vyhřátá na 

požadovanou teplotu, a do systému byl přiveden O2.  

Celý experiment se skládal z dvou částí. Fáze záchytu analytu na povrchu 

křemenné pasti a fáze uvolnění analytu z této pasti. Jako modelový vzorek byl vybrán 

směsný vzorek obsahující 1 ng·ml-1 Sb a 1 ng·ml-1  As předredukovaný 2% - L-cys. Vzorek 

byl do aparatury dávkován pomocí automatické pipety (Biohit, Finsko) a to tím 

způsobem, že 500 µl vzorku bylo nadávkováno do zásobníku (obr. 1) odkud bylo toto 

množství odčerpáno pomocí peristaltické pumpy do systému. Pro kvantitativní 

převedení zbytků analytu ze stěn zásobníku a kapiláry byl poté zásobník ještě 

propláchnut 1 ml deionizované vody.  

Nejprve bylo po dobu 120 sekund spuštěno čerpadlo A (0,18 RPM; 1 ml·min-1) 

čímž dojde k nasátí vzorku a zároveň spuštění generování hydridů. Během této doby byl 

šesticestný ventil otevřen (obr. 1) pro přívod O2 a uzavřen pro H2. Tím dojde, za 

dostatečné teploty, k vzplanutí plamínku na konci kapiláry uvnitř pasti, kde O2 spálí H2 

vzniklý z rozkladu NaBH4. V přítomnosti H2 by docházelo k nežádoucímu uvolňování 

analytu z pasti. Poté byla pumpa A vypnuta a systém byl nechán 60 sekund v klidu. Tím 

došlo k uvolnění zbytků analytu ze separátoru fází. Po uplynutí 180 sekund od zahájení 

analýzy byl přepnut šesticestný ventil, čímž byl do pasti zastaven přívod O2 a zároveň 

otevřen přívod H2. V stechiometrickém nadbytku H2 dojde k náhlému uvolnění analytu 

z pasti, což se projeví jako vysoký, úzký signál v chromatogramu (obr 3.). Pro odčerpání 

kapalné fáze ze separátoru, byla použita pumpa B, čímž byla aparatura připravena k 

dalšímu měření. 
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Obrázek 3. Ukázka průběhu měření. První signál znázorňuje průnikový signál. Druhý signál je 

způsoben náhlým uvolněním analytu z pasti. Pro přehlednost je v grafu zaznamenáno pouze měření 

pro As, měření Sb vypadalo analogicky. Pro měření byl použit 1,5% NaBH4, předredukce 2% L-cys, 

200 ml·min-1 Ar ředícího plynu, 25 ml·min-1 H2 a 25 ml·min-1 O2 pro záchyt, 0,5% roztok NaNO3 v IS 

a vyhřívání pasti na 800°C. 

3.7 Zpracování dat a statistické vyhodnocení 

Výsledky měření v této v práci jsou uváděny jako aritmetický průměr ± 

směrodatná odchylka ze tří hodnot ploch píků, popřípadě citlivosti. Citlivost je poměr 

změny velikosti signálu ku změně velikosti koncentrace. U sestrojených grafů je 

znázorněný bod roven aritmetickému průměru a chybové úsečky vyjadřují směrodatnou 

odchylku. Průběh všech měření byl monitorován přídavkem vnitřního standardu (Te 50 

ng·ml-1) který byl kontinuálně po celou dobu měření přiváděn do systému zmlžovačem. 

Výsledky byly na tuto hodnotu korigovány. 

Data byla zaznamenaná pomocí software MassHunter workstatiton (Agilent 

Technologies). Tato data byla dále exportována do programu Excel, kde byla integrována 

a dále zpracována.  

4 Výsledky 

4.1 Optimalizace základních parametrů HG 

4.1.1 Optimalizace koncentrace NaBH4 

Před použitím samotné pasti byla provedena základní optimalizace pro generování 

hydridů. Optimalizace byla provedena v systému HG-ICP-MS, tedy v režimu bez 
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prekoncentrace. Optimalizace byla prováděna simultánně pro oba prvky s předredukcí 2% 

L-cys[28], a průtokem ředícího plynu Ar 110 ml·min-1 [5]. Koncentrace 1,5% (m/v) NaBH4 

byla zvolena jako optimální (obr. 4).  

 

Obrázek 4. Optimalizace koncentrace NaBH4 pro generování hydridů bez prekoncentrace. Pro 

měření byla použita předredukce 2% L-cys, 110 ml·min-1 Ar ředícího plynu a bez vyhřívání pasti • - 

Sb,о- As. 

 

4.1.2 Optimalizace koncentrace L - cysteinu 

Přestože jsou standardní roztoky již ve své trojmocné formě, postupem času 

oxidují na formy pětimocné. Na základě předchozích experimentů [28] byl pro 

optimalizaci koncentrace NaBH4 zvolen 2% (m/v) L-cystein jako předredukční činidlo a 

pro kvantitativní převedení analytů na trojmocné formy bylo vždy potřeba nechat 

roztoky aspoň hodinu odstát [28]. 

Pro optimalizaci předredukce vzorku byl použit L-cys. Předredukce vždy 

probíhala po dobu jedné hodiny a roztoky zredukovaných standardů byli připravovány 

čerstvě pro každý den. Pro předredukci vzorku byla zvolena 2% (m/v) koncentrace L-cys 

(obr. 5). 
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Obrázek 5. Optimalizace koncentrace L-cys pro předredukci vzorku. Pro měření byl použit 1,5% 

NaBH4, 110 ml·min-1 Ar ředícího plynu a bez vyhřívání pasti • - Sb, о – As. 

4.1.3 Optimalizace průtoků plynů 

Jako nosný plyn byl použit argon a to z portu ICP-MS pro ředící plyn (dillution gas 

port). Byla provedena optimaliazace průtoku ředícího plynu, kdy byl za optimální zvolen 

průtok 200 ml·min-1 (obr. 6). Je zřejmé, že vliv průtoku ředícího plynu vyššího než 200 

ml·min-1 má minimální vliv na signál. Pro zachování optimálního průtoku plynů do 

plazmatu byl průtok nosného plynu do zmlžovače (carrier gas port) zvolen tak, aby 

průtok ředícího a nosného plynu dohromady dával 900 ml·min-1. 
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Obrázek 6. Optimalizace průtoku argonu jako ředícího o plynu. Pro měření byl použit 1,5% NaBH4, 

předredukce 2% L-cys a bez vyhřívání pasti • - Sb, о – As. 

4.2 Optimalizace prekoncentrace 

Pro optimalizaci vyhřívání křemenné pasti byly použity předchozí experimentálně 

zjištěné podmínky a to: 1,5% NaBH4, předredukce 2% L-cys, a 200 ml·min-1 jako průtok 

ředícího plynu. 

4.2.1 Vliv teploty křemenné pasti 

Pro průtoky O2 a H2 byly pro toto měření použity již dříve zjištěné optimální 

podmínky pro HG-QT-AAS [5], 25 ml·min-1 O2 a 50 ml·min-1 H2. V následujícím grafu (obr. 

7) je znázorněn vliv teploty křemenné pasti na záchyt a průnik analytu pastí. Průnikový 

signál charakterizuje množství analytu, který nebyl pastí zachycen. Signál pro fázi 

uvolnění charakterizuje množství analytu, který byl zachycen pastí, a po uvolnění 

transportován na detektor. Bylo tedy třeba najít podmínky pro maximální signál uvolnění 

a minimální průnikový signál. Jako kompromis mezi těmito podmínkami byla zvolena 

teplota 800°C. Signály pro příliš nízkou a optimální teplotu pasti jsou znázorněny na (obr. 

8 a 9). 
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Obrázek 7. Vliv teploty křemenné pasti na průnik a záchyt analytu pastí. Pro měření byl použit 1,5% 

NaBH4, předredukce 2% L-cys, 200 ml·min-1 Ar ředícího plynu, 50 ml·min-1 H2 a 25 ml·min-1 O2. • - 

Průnikový signál pro Sb. о – Průnikový signál pro As. █ - Signál pro Sb ve fázi uvolnění. ⧠ - Signál 

pro As ve fázi uvolnění 

 

 

Obrázek 8. Ukázka průběhu měření při použití teploty 400°C. Pro přehlednost je v grafu 

zaznamenáno pouze měření As, měření Sb vypadalo analogicky. Pro měření byl použit 1,5% NaBH4, 

předredukce 2% L-cys, 200 ml·min-1 Ar ředícího plynu, 50 ml·min-1 H2 a 25 ml·min-1 O2. 
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Obrázek 9. Ukázka průběhu měření při použití teploty 800°C. Pro přehlednost je v grafu 

zaznamenáno pouze měření As, měření Sb vypadalo analogicky. Pro měření byl použit 1,5% NaBH4, 

předredukce 2% L-cys, 200 ml·min-1 Ar ředícího plynu, 50 ml·min-1 H2 a 25 ml·min-1 O2. 

 

4.2.2 Vliv kyslíku a vodíku na záchyt analytu 

Pro optimalizaci fáze záchytu a následného uvolnění z pasti bylo potřeba nalézt 

vhodný poměr H2 a O2. Přítomnost O2 je naprosto zásadní pro záchyt analytu na povrchu 

pasti a naopak H2 hraje zásadní roli při jeho uvolnění. Byla provedena série měření pro 

všechny kombinace uvedených průtoků O2 (10, 25, 40 ml·min-1) a H2 (25, 50, 75 ml·min-

1). Vzhledem k povaze průnikových signálů (obr. 12) nebylo možné je kvantitativně 

integrovat, proto nejsou v grafech (obr. 10 a 11) uvedeny. Při příliš nízkém průtoku O2 se 

analyt nezachytává v pasti kvantitativně anebo se uvolňuje nárazově již ve fázi záchytu 

(Obr 12.). To by se dalo vysvětlit tak, že analyt je zachycen, ale O2 je příliš málo na to, aby 

spálil veškerý H2 vzniklý z HG a ten po částech uvolňuje analyt z pasti.  
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Obrázek 10. Optimalizace poměru průtoku O2 a H2. Graf je souhrn série měření, kdy bylo měřeno 

množství As uvolněného z pasti ve fázi uvolňování. Pro měření byl použit 1,5% NaBH4, předredukce 

2% L-cys, 200 ml·min-1 Ar ředícího plynu a vyhřívání pasti na 800°C.∎- 25 ml·min-1 H2. • - 50 ml·min-

1 H2. о - 75 ml·min-1 H2. 

 

Obrázek 11. Optimalizace poměru průtoku O2 a H2. Graf je souhrn série měření, kdy bylo měřeno 

množství Sb uvolněného z pasti ve fázi uvolňování. Pro měření byl použit 1,5% NaBH4, předredukce 

2% L-cys, 200 ml·min-1 Ar ředícího plynu a vyhřívání pasti na 800°C. ∎- 25 ml·min-1 H2. • - 50 ml·min-

1 H2. о - 75 ml·min-1 H2. 
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Obrázek 12. Ukázka průběhu měření při použití nedostatečného průtoku O2 (10 ml·min-1) ale 

zachování průtoku H2 (25 ml·min-1). Pro přehlednost je v grafu zaznamenáno pouze měření As, 

měření Sb vypadalo analogicky. Pro měření byl použit 1,5% NaBH4, předredukce 2% L-cys, 200 

ml·min-1 Ar ředícího plynu a vyhřívání pasti na 800°C. 

 

Obrázek 13. Ukázka průběhu měření při použití optimálního průtoku O2 (25 ml·min-1) ale 

zachování průtoku H2 (25 ml·min-1). Pro přehlednost je v grafu zaznamenáno pouze měření As, 

měření Sb vypadalo analogicky. Pro měření byl použit 1,5% NaBH4, předredukce 2% L-cys, 200 

ml·min-1 Ar ředícího plynu a vyhřívání pasti na 800°C. 

 

4.2.3 Transport analytu do plazmatu 

Data v (tab. 2) byla získána porovnáním množství analytu, který se dostal na 

detektor v režimu bez prekoncentrace, s režimem prekoncentračním.   

Vhledem k vysokým ztrátám analytu (tab. 2), pravděpodobně ve studených 

částech aparatury mezi pastí a plazmovým hořákem a nemožností tento kousek 

aparatury odporově vyhřívat, bylo potřeba zlepšit transport analytu právě v tomto místě. 

K tomu by mohlo dojít s použitím přídavku soli do vnitřního standardu, který jde do ICP-

MS přes mlžnou komoru. Tam by mohlo dojít k tvorbě částic, které by na sebe mohly 

„nalepit“ analyzovaný prvek a tím zamezit jeho ztrátám na chladném povrchu. K tomuto 

účelu byl vybrán NaNO3. Z naměřených dat je patrné, že došlo k malému nárůstu signálu 

v řádu však jednotek procent. 
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Analyt 
Bez NaNO3 0,5% NaNO3 

As, % Sb, % As, % Sb, % 

Průnikový signál 14 ± 1 6 ± 1 15 ± 1 9 ± 1 

Fáze uvolnění 19 ± 2  14 ± 1  30 ± 1 20 ± 1 

Ztráta analytu 67 ± 3 80 ± 2 55 ± 2 71 ± 2 

Tabulka 2. Efekt použití soli ve vnitřním standardu na transport analytu z pasti do ICP-MS. Všechna 

data jsou korigována na slepé vzorky a výsledné hodnoty jsou uvedeny v %. Hodnoty pro ztrátu 

analytu byli dopočítány. 

 

Obrázek 14. Vliv dusičnanu sodného v roztoku vnitřního standardu na zlepšení transportu analytu 

z pasti do detektoru. Pro měření byl použit 1,5% NaBH4, předredukce 2% L-cys, 200 ml·min-1 Ar 

ředícího plynu, 25 ml·min-1 H2, 25 ml·min-1 O2 a vyhřívání pasti na 800°C.о - As • - Sb. 

4.3 Analytické parametry metody 

Po nastavení základních parametrů byla otestována opakovatelnost měření 

s využitím již zjištěných parametrů. To jest:  1,5% NaBH4, předredukce 2% L-cys, 200 

ml·min-1 argonu jako průtok ředícího plynu, 800°C teplota křemenné pasti, průtoku 25 

ml·min-1 H2 a 25 ml·min-1 O2. 
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4.3.1 Opakovatelnost měření 

Bylo provedeno za sebou 10 stejných měření (s vypláchnutou pastí ve směsi HF a 

HNO3 v poměru 3:7) pro ověření opakovatelnosti měření a vyloučení paměťového efektu. 

Z přiložené (tab. 3) je patrné, že měření vykazuje špatnou opakovatelnost, RSD přes 10%.  

číslo měření 
Sb  As 

cps · s ·103 cps · s ·103 

1 210,5 19,1 

2 199,3 17,7 

3 196,4 19,9 

4 222,1 18,4 

5 228,0 15,5 

6 240,3 17,0 

7 259,3 15,2 

8 234,5 17,3 

9 267,0 13,9 

 228,6 17,2 

RSD, % 10,1 10,7 
Tabulka 3. Opakovatelnost měření pro As s Sb.  

 

 

Obrázek 15. Zde je uveden profil píku z fáze uvolnění pro As, kde byla použita vzorkovací frekvence 

60 ms. Pro přehlednost je uvedeno pouze první, páté a desáté měření. Počet bodů na pík je 

dostatečný. Pro měření byl použit 1,5% NaBH4, předredukce 2% L-cys, 200 ml·min-1 Ar ředícího 

plynu, 25 ml·min-1 H2, 25 ml·min-1 O2 a vyhřívání pasti na 800°C. ∎- Křivka pro první měření. • - 

Křivka pro páté měření. о - Křivka pro desáté měření. 
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Obrázek 16. Zde je uveden profil píku z fáze uvolnění pro Sb, kde byla použita vzorkovací frekvence 

60 ms. Pro přehlednost je uvedeno pouze první, páté a desáté měření. Je patrné, že počet bodů na 

pík není dostatečný. Pro měření byl použit 1,5% NaBH4, předredukce 2% L-cys, 200 ml·min-1 Ar 

ředícího plynu, 25 ml·min-1 H2, 25 ml·min-1 O2 a vyhřívání pasti na 800°C. ∎- Křivka pro první 

měření. • - Křivka pro páté měření. о - Křivka pro desáté měření. 

 

Ukázalo se, že použití standardní vzorkovací frekvence 60 ms (3x 20ms) nebylo 

pro Sb dostatečné, neboť uvolňuje z pasti příliš rychle (obr. 16.) a tím je znemožněna jeho 

kvantifikace. Pro zjištění profilu píku bylo ICP-MS nastaveno na maximální vzorkovací 

frekvenci 10 ms. (obr. 17). Tímto přijdeme o možnost víceprvkové analýzy a tedy i o 

možnost monitorovat pomocí IS změnu citlivosti v průběhu měření. Dojde také k nárůstu 

doby analýzy, a to až na 30 minut, v důsledku pomalým zpracováváním dat. To by se dalo 

vyřešit použitím novějšího ICP-MS který je již komerčně dostupný a jeho maximální 

vzorkovací frekvence je 0,1ms [29], nebo zpomalením uvolňování analytu z pasti. 
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Obrázek 17. Zde je uveden profil píku z fáze uvolnění pro Sb, kde byla použita vzorkovací frekvence 

10 ms. Pro měření byl použit 1,5% NaBH4, předredukce 2% L-cys, 200 ml·min-1 Ar ředícího plynu, 

25 ml·min-1 H2, 25 ml·min-1 O2 a vyhřívání pasti na 800°C. • - Sb. 

 

4.3.2 Kalibrační křivky 

V režimu bez prekoncentrace (obr. 18) i v režimu s prekoncentrací (obr. 19) byly 

proměřeny kalibrační závislosti pro směsné roztoky As a Sb o koncentracích 0,25; 0,5; 1; 

2 ng.ml-1.  
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Obrázek 18. Kalibrační závislost pro As a Sb bez prekoncentrace. Pro měření byl použit 1,5% NaBH4, 

předredukce 2% L-cys, 200 ml·min-1 Ar ředícího plynu, 50 ml·min-1 H2, 0 ml·min-1 O2, 0,5% NaNO3 v 

IS a bez vyhřívání pasti.  о – As, y = 218799x + 36318; R² = 0,985. • - Sb, y = 2E+06x + 779624; R² = 

0,9907.  

 

Obrázek 19. Kalibrační závislost pro As a Sb v režimu prekoncentrace. Pro měření byl použit 1,5% 

NaBH4, předredukce 2% L-cys, 200 ml·min-1 Ar ředícího plynu, 25 ml·min-1 H2, 25 ml·min-1 O2, 0,5% 

NaNO3 v IS a vyhřívání pasti na 800°C.   о - As, y = 31492x + 715,7; R² = 0,9907. • -Sb, y = 220327x + 

294485; R² = 0,953 
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4.3.3 Meze detekce a kvantifikace 

Pro získání hodnot LOD a LOQ bylo proměřeno 10 slepých vzorků v režimu bez 

prekoncentrace i s prekoncentrací. V (tab. 4) jsou uvedeny hodnoty detekčních limitů a 

limitů kvantifikace pro systém bez prekoncentračního režimu. V (tab. 5) jsou uvedeny 

hodnoty detekčních limitů a limitů kvantifikace pro systém v prekoncentračním režimu. 

Použitím prekoncentračního režimu tedy nedošlo k zlepšení citlivosti a detekčních limitů. 

To se dá vysvětlit velmi malou prekoncentrační účinností pro As 30 ± 1% a pro Sb 20 ± 

1% (tab. 2). Dalším problémem je vysoká hodnota slepého pokusu pro Sb, 

pravděpodobně pocházejícího z Tris pufru nebo z L-cys. 

 

konstanta 
As Sb 

ng.ml-1 ng.ml-1 

LOD 0,04 0,21 

LOQ 0,19 0,70 

 v blanku 0,05 ± 0,01 0,43 ± 0,00 

Tabulka 4. Výsledky charakteristiky metody v režimu bez prekoncentrace.  

 

konstanta 
As  Sb 

ng.ml-1 ng.ml-1 

LOD 0,09 0,36 

LOQ 0,31 0,11 

 v blanku 0,07 ± 0,03 0,46 ± 0,35 

Tabulka 5. Výsledky charakteristiky metody v prekoncentračním režimu. 

5 Závěr 

Cílem této práce byly experimenty zkoumající proveditelnost spojení HG s QT a 

ICP-MS, s As a Sb jako modelovými analyty. Pro tento účel bylo potřeba provést 

optimalizaci od HG až po samotný záchyt analytu v pasti. 

Měření prokázala, že analyt se při nedostatečném množství O2 nezachytává v pasti 

kvantitativně anebo se uvolňuje nárazově již ve fázi záchytu (obr. 12). To by se dalo 

vysvětlit tím, že analyt je zachycen, ale O2 je příliš málo na to, aby spálil veškerý H2 vzniklý 

z HG a ten po částech uvolňuje analyt z pasti.  

Tento systém má velké ztráty analytu při použití v prekoncentračním režimu, 

prekoncentrační účinnost tohoto sytému je tedy pouze 19 ± 2% pro As a 14 ± 1% pro Sb 
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(tab. 2) Tyto ztráty analytu, oproti předchozím experimentům v systému HG-QT-AAS kde 

byla prekoncentrační účinnost pro Sb až 100% [1] a pro As 50% [3], by se daly vysvětlit 

transportními ztrátami analytu po uvolnění z pasti. Optimální řešení by bylo tedy 

vyhřívat celou část aparatury od pasti až do ionizačního prostředí plazmatu. To však 

vzhledem k stavbě přístroje nebylo možné. Proto bylo použito NaNO3 v IS jako 

transportního činidla analytu z pasti do ionizačního prostředí. Tím byla prekoncentrační 

účinnost lehce zvýšena. Pro As na 30 ± 1% a pro Sb na 20 ± 1%. Nicméně přidáním soli 

do systému může v plazmatu dojít k vzniku nežádoucích interferujících částic a zanášení 

otvorů v kónusech.  

Dalším zjištěním bylo, že se Sb uvolňuje z pasti příliš rychle (obr. 16.) a tím je 

znemožněna jeho kvantifikace. Bylo sice možné až 6 krát zvýšit vzorkovací frekvenci, 

čímž byl počet bodů na pík dostačující, ale tímto prakticky přijdeme o možnost 

víceprvkové analýzy a tedy i o možnost monitorovat pomocí IS změnu citlivosti v průběhu 

měření. Dále dojde k nárůstu doby měření, a to až na 30 minut způsobené pomalým 

vyhodnocováním dat softwarem. To by se dalo vyřešit použitím novějšího ICP-MS který 

je již komerčně dostupný a jeho maximální vzorkovací frekvence je 0,1ms [29], nebo 

zpomalením uvolňování analytu z pasti. 

I přes použití plazmového hořáku s užším injektorem bylo pozorováno časté 

zhášení plazmatu v důsledku náhlé změny složení plynné fáze při přechodu do fáze 

uvolnění. Měření bylo potřeba tedy často opakovat. Byl pozorován nárůst počtu zhášení 

plazmatu s narůstajícím počtem měření. Jako jediné nalezené řešení bylo pravidelně 

vymývat past ve směsi HF a HNO3 (v poměru 3:7). 

Tato práce nastínila potíže spojené s prekoncentrací na křemenném povrchu, 

zároveň potvrdila předpoklad, že je možné využít ICP-MS jako detektor pro HG-QT 

systém. Tato metoda je tedy vhodná pro studium mechanismů záchytu na křemenném 

povrchu, zároveň však v této podobě ji zatím není možné použít jako plnohodnotnou 

analytickou metodu. 
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