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Zastosowanie spektrometrii mas z jonizacja w plazmie indukcyjnie sprz¢zonej
z mikroprobkowaniem laserowym do oznaczania skladu pierwiastkowego pylow
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Abstact. Inlaser ablation (LA) a very little amount of solid material is
transferred to the gas phase followed by its transport to the source of excita-
tion. The coupling of laser ablation with inductively coupled plasma (ICP)
and mass analyzer (MS) allows direct determination of elemental composi-
tion of solids. In the case of congested solid samples, LA ICP MS makes pos-
sible analysis of element distribution in surface and sub-surface domains of
a sample. Unfortunately, not all solid substances appear in congested form

as sometimes an analyst receives solid samples in a form of powder. The
number of papers related to the possibilities of quantitative analysis of disintegrated samples has been increasing during last years.
However, direct analysis of powders, such as soils, sediments or dust, is not possible. Thus the initial step in preparation of such sam-
ples is their immobilization in support base, which enables analysis of material of interest without changing sample properties. In this
article the possibilities of analysis of immobilized powder samples using ablation process are presented. Homogeneity of powder depo-
sition, purity of material and quality of the ablation process are important parameters and may be used as criteria. Correctness of
material selection has to be always confirmed with chosen reference materials. The procedure allowing uniform and reproducible
immobilisation of bottom sediment as well as a calibration measurement system with the use of external standards with similar matrix

as samples are presented.
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Pyty to ciala state o $rednicy rzgdu setnych czgsci mili-
metra, wystgpujace w powietrzu (np. pyly przemystowe),
w wodzie (rowniez w osadach dennych) i na ladzie (sa
sktadnikiem licznych skat osadowych i gleb). Powszech-
nos¢ wystgpowania pytdw sprawia, ze moga one by¢ przy-
datnym no$nikiem informacji o stanie srodowiska. Analiza
pylow pod katem sktadu pierwiastkowego moze by¢ row-
niez wykorzystywana do poznania historii tworzenia osa-
déw czy gleb w danym rejonie.

W celu oznaczenia sktadu pierwiastkow najczesciej
wykorzystuje si¢ metody spektrometrii atomowej, absorp-
cyjnej, emisyjnej lub spektrometri¢ mas. W klasycznym
uktadzie pomiarowym probka stata jest przeprowadzana
do roztworu, ktory jest nastgpnie wprowadzany do atomi-
zera (plomienia, pieca grafitowego lub plazmy). Obecnie
jedna z najczegSciej wykorzystywanych metod badania sktadu
pierwiastkow na poziomie sladowym i ultra§ladowym jest
spektrometria mas z jonizacja w plazmie indukcyjnie sprze-
zonej (inductively coupled plasma mass spectrometry —
ICP MS). Metoda ta charakteryzuje si¢ wysoka czutoscia,
duza selektywnoscia oraz niskimi granicami wykrywalno-
$ci. Dodatkowym atutem ICP MS jest mozliwos$¢ jedno-
czesnego oznaczania wielu pierwiastkow oraz okreslania
ich sktadu izotopowego.

Zastosowanie ICP MS jako bardzo czutego uktadu detek-
cji wymaga stosowania probek ciektych. W zaleznosci od
celu prowadzonych badan zwykle przeniesienie ciata
stalego do roztworu uzyskuje si¢ poprzez mineralizacjg
badz ekstrakcje w uktadzie ciecz — ciato state. Etap przygo-
towania probki w duzym stopniu decyduje o poprawnosci
wyniku, miedzy innymi ze wzglgdu na mozliwos$¢ zanie-

1Wydzial Chemii, Uniwersytet Warszawski, ul. Pasteura 1,
02-093 Warszawa

1084

czyszczenia probki lub straty oznaczanego pierwiastka.
Biorac pod uwagg trudnosci wystgpujace podczas przepro-
wadzenia wielu probek do roztworu oraz mozliwo$¢ wpro-
wadzania zanieczyszczen (co w przypadku analiz sladowych
ma kluczowe znaczenie), coraz popularniejsze staja si¢
techniki umozliwiajace wprowadzanie do uktadu pomiaro-
wego probek statych, na przyktad po odparowaniu elektro-
termicznym i laserowym. W technice elektrotermicznego
odparowania probki (ang. electrothermal vaporization —
ETV) material jest wprowadzany do pieca grafitowego w
postaci stalej, a wraz ze wzrostem temperatury nastgpuje
odparowanie poszczegolnych sktadnikow, ktore sa przeno-
szone do plazmy (Belarra i in., 2002).

Najnowoczesniejsza metoda wprowadzania probek
statych do plazmy indukcyjnie sprzgzonej w uktadzie ICP
MS jest technika ablacji laserowej (ang. laser ablation —
LA), pozwalajaca na przeniesienie niewielkiej ilo$ci mate-
riatu z powierzchni badanego obiektu do fazy gazowej, co
jest czgsto okreslane terminem mikroprobkowanie lase-
rowe. Technika ta umozliwia badanie rozmieszczenia
pierwiastkow na powierzchni oraz w warstwach podpo-
wierzchniowych, nie powodujac jednocze$nie zniszczenia
badanego obiektu. Kluczowe znaczenie ma to wtedy, gdy
interesuje nas przestrzenne rozmieszczenie pierwiastkow,
na przyktad w kontekscie migracji niektorych indywiduow
do warstw podpowierzchniowych. Potaczenie mikroprob-
kowania laserowego z bardzo czutym ukladem detekcji,
jakim jest ICP MS, znajduje zastosowanie mi¢dzy innymi
w analizie probek geologicznych (Neal i in., 1995; Giinther
iin., 2001), biologicznych (Tanaka i in., 1998; Lobinski i
in., 2006) i kryminalistycznych (Neufeldt, 2005; Scadding
iin., 2005).

Niewatpliwymi zaletami metod bezposredniego wpro-
wadzania probek statych do plazmy w uktadzie ICP MS sa:
mozliwos$¢ analizy pierwotnych réwnowag wystgpujacych
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w probee, mozliwos¢ doktadnego wyznaczania stosunkow
izotopowych oraz mozliwo$¢ prowadzenia analizy probek
o bardzo matych rozmiarach (np. analiza inkluzji geolo-
gicznych), bez koniecznosci przeprowadzenia ich do roz-
tworu. W uktadzie LA ICP MS wiazka lasera o niewielkigj
$rednicy (10-200 pm) pada na powierzchnig probki, a w
wyniku oddziatywania wysokoenergetycznego promienio-
wania laserowego nastgpuje termiczne wybicie z powierzchni
(ablacja) porcji materii. Niestety, rozpraszaniu probki statej
towarzysza procesy, ktore wplywaja na efektywnos¢ prze-
noszenia jej materii do plazmy. Wsrdd trudnosci wyste-
pujacych podczas mikroprobkowania laserowego ciat
stalych w literaturze sa wymieniane:

1 potilosciowy charakter oznaczen, wynikajacy z bra-
ku wzorcow o sktadzie identycznym do badanych
probek;

0 zjawisko frakcjonowania, zwiazane z nier6wno-
miernym odparowaniem badanego materiatu;

0 czgsto niezadowalajace granice wykrywalno$ci wie-
lu pierwiastkow (Giinther i in., 1999; Giinther, 2002;
Glinther & Hattendorf, 2005).

Mimo tych ograniczen mozliwosci analityczne metody
LA ICP MS sprawiaja, ze jest ona technika coraz chgtniej
wykorzystywana w analizie probek statych. Jednak niezna-
jomos¢ zjawisk towarzyszacych odparowaniu probki oraz
ich wplywu na wydajny transport materiatu do plazmy
istotnie ogranicza mozliwo$ci prowadzenia ilo§ciowej ana-
lizy sktadu materiatu. Duzy problem sprawia brak wzor-
cow substancji staltych o sktadzie zblizonym do sktadu
analizowanych obiektow. Istotne sa rowniez badania
poswigcone mozliwosci przygotowania probek o duzym
rozdrobnieniu. Probki rozdrobnione, takie jak gleby czy
osady denne, nie moga by¢ analizowane bezposrednio.
Wstepnym etapem przygotowania tego typu materiatu jest
unieruchomienie go w takiej matrycy, ktéra umozliwi ana-
liz¢ i nie zmieni jednocze$nie wiasciwoséci badanego
obiektu.

Wracajac do problemu wzorcowania w metodzie LA
ICP MS, w literaturze najczgsciej sq opisywane trzy strate-
gie kalibracji (Neufeldt, 2005):

0 z wykorzystaniem zewngtrznych materialow odnie-

sienia 0 zgodnej matrycy;

0 przy uzyciu zewngtrznych materialow odniesienia z
jednoczesnym stosowaniem wzorca wewngtrznego;

0 z uzyciem wzorcow ciektych wprowadzanych do
plazmy przy jednoczesnym wprowadzaniu mate-
riatu stalego po jego ablacji.

Kazdy z tych sposobow ma swoje zalety, jak rowniez
ograniczenia. NajczegSciej stosowang strategia jest wzorco-
wanie przy uzyciu zewngetrznych materiatdéw odniesienia z
jednoczesnym stosowaniem wzorca wewngtrznego. Jest
ona stosunkowo prosta do zastosowania i jednocze$nie eli-
minuje réznice w efektywnosci procesu ablacji laserowej,
ktore wynikaja z odmiennych wtasciwosci fizykochemicz-
nych probek, czego nie da si¢ unikna¢ w metodzie kalibra-
cji z uzyciem zewngtrznych materiatdw odniesienia o
matrycy zblizonej do probki. Dostepne na rynku mate-
rialy odniesienia stosowane do wzorcowania w metodzie
LA ICP MS to najczg$ciej substancje state w formie zwar-
tej, na przyktad szkto, stopy metali czy ceramika. Wraz ze
wzrostem zainteresowania badaczy analiza cial stalych
wystgpujacych w formie rozproszonej z wykorzystaniem
mikroprobkowania laserowego wzrasta zapotrzebowanie

na wzorce umozliwiajace bezposrednia analizg tego typu
materialow metoda LA ICP MS. W analizie probek prosz-
kowych o zlozonej matrycy najlepsza metoda kalibracji
jest stosowanie wzorcoOw o zgodnej matrycy z jednocze-
snym wykorzystaniem wzorca wewngtrznego.

Celem opisywanych badan bylo znalezienie materiatu
stuzacego jako matryca do unieruchomienia probki roz-
drobnionej. Kolejnym etapem przeprowadzonych badan
bylo opracowanie metody kalibracji uktadu pomiarowego
LA ICP MS na podstawie certyfikowanego materialu
odniesienia NIST 8704 Buffalo River Sedyment, ktéra
pozwolitaby na oznaczenie zawarto$ci wybranych pier-
wiastkow w probkach o duzym rozdrobnieniu.

Wyb6r materialu
do unieruchomienia probek rozdrobnionych

Materiat wykorzystywany jako matryca do unierucho-
mienia probki rozdrobnionej powinien spetnia¢ kilka kry-
teriow. Najwazniejsze z nich to: czystos¢ pod wzgledem
chemicznym, jednorodno$¢, wytrzymalo$¢ mechaniczna
oraz podatno$¢ na ablacjg. W praktyce wazna jest rowniez
pracochtonno$é i czasochtonno$¢ przygotowania probki do
analizy. Warty podkreslenia jest fakt, ze stosowanie meto-
dy LA ICP MS w analizie probek statych wymaga indywi-
dualnego podejscia do badanego obiektu. Przyczyna jest
przede wszystkim wystgpowanie efektow frakcjonowania,
czyli licznych zjawisk fizykochemicznych zachodzacych
na skutek oddziatywania wiazki lasera z powierzchnia
probki i prowadzacych do nierbwnomiernego odparowania
materiatu. Zachowanie probki pod wpltywem dziatania
wysokoenergetycznej, skoncentrowanej wigzki laserowe;j
rézni si¢ w zaleznosci od rodzaju materiatu poddanego ablacji.
W zwiazku z tym bardzo waznym elementem jest dobor
odpowiednich parametréw stosowanej wiazki laserowej:
energii, czgstotliwos$ci, jak réwniez $rednicy stosowanej
wiazki (tab. 1). Materialami najczgsciej stosowanymi jako
spoiwo probek o duzym rozdrobnieniu sa zwiazki nieorga-
niczne (takie jak: Zn, ZnO, CaCQ;, Li,B,0;), polimery
(PCW, akrylany) oraz woski (Neal i in., 1995).

Tab. 1. Parametry pracy lasera
Table 1. Laser beam parameters

Parametr Warto$¢

Parameter Value
Energia, Energy [mJ] 3,97
Czgstotliwos¢ pulsu, Pulse frequency [Hz] 10
Srednica wiazki, Beam diameter [um] 100
Szybkos¢ skanowania, Scan rate [um] 50

W trakcie badan sprawdzono mozliwo$¢ wykorzy-
stania réznych spoiw, biorac pod uwage wymienione
wczesniej kryteria. Jako matrycg do unieruchomienia pro-
bek w formie proszku wybrano tlenek cynku w polaczeniu
z eugenolem.

Potaczenie tlenku cynku z eugenolem — oleista ciecza
organiczna o charakterystycznym, ostrym zapachu, o dzia-
taniu bakteriobojczym i znieczulajacym — wykorzysty-
wane jest w stomatologii do szczelnego wypelniania ubyt-
koéw 1 kanalow korzeniowych. Jest to materiat czysty pod
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Ryc. 1. Probka gotowa do oznaczenia
sktadu pierwiastkowego z zastosowaniem
spektrometrii mas z jonizacja w plazmie
indukcyjnie sprzgzonej

Fig. 1. Sample ready for inductively
coupled plasma mass spectrometry

wzgledem chemicznym, dzigki czemu uzyskujemy niski
sygnal pochodzacy od tla i mozemy analizowaé intere-
sujacy nas material pod katem zawartosci wielu pier-
wiastkow w probcee, nawet wystepujacych w ilosciach §la-
dowych.

Przygotowanie mieszaniny tlenku cynku z eugenolem
nie jest procesem pracochtonnym. Momentem krytycznym
jest czas schnigcia mieszaniny, ktory zalezy od stosunku
tlenku cynku do eugenolu, jak rowniez wilgotnosci i tem-
peratury powietrza. Optymalny stosunek tlenku cynku do
eugenolu to 3 : 1. Utworzona w ten sposob mieszanina
schnie kilka godzin. Bardziej pracochtonne jest natomiast
przygotowanie probki do analizy. Obejmuje ono wstegpne
mielenie materiatu probki w mtynie miksujaco-homogeni-
zujacym, dokladne wymieszanie badanego materialu z
tlenkiem cynku oraz potaczenie otrzymanego proszku z
eugenolem. Uzyskana w ten sposob pasta jest umieszczana
w odpowiednio przygotowanej formie i pozostawiana do
wyschnigcia. Wysuszone i wypolerowane prob-

Uzyskanie $rednicy wiazki lasera wigkszej niz 200 pm w
wigkszo$ci laserow UV nie jest mozliwe. W ukladzie
pomiarowym LA ICP MS mozliwy jest wybdr sposobu
mikroprobkowania w zalezno$ci od tego, jakie chcemy uzy-
ska¢ informacje. Jesli interesuje nas reprezentatywne
pobranie badanego materiatu, zasadne moze by¢ zastoso-
wanie mikroprobkowania punktowego lub skanowania
powierzchni wiazka lasera wzdtuz zadanego szlaku. Anali-
za punktowa polega na wykonaniu serii pomiaréw w kilku
badz kilkudziesigciu wybranych punktach na powierzchni
probki i umozliwia analiz¢ warstw podpowierzchniowych.
Analiza metoda skanowania powierzchni wzdhiz zadanego
szlaku obejmuje od kilkudziesi¢ciu do kilkuset punktow
w zaleznosci od dlugos$ci zadanej linii (ryc. 2). Materiat
pobrany w wyniku ablacji jest przenoszony z gazem
no$nym do wzbudzonej indukcyjnie w uktadzie ICP MS
plazmy. Otrzymany sygnal jest rejestrowany w czasie, a
jego stabilnos¢ swiadczy o jednorodnos$ci badanego obiek-
tu (ryc. 3).

Rye. 2. Zdjecie z kamery CCD umieszczonej w
komorze lasera, przedstawiajace drogg, ktora przesu-
wata si¢ wiazka lasera podczas analizy probki

Fig. 2. CCD camera image with laser beam path
raised during

Ostatnim czynnikiem decydujacym o wyborze spoiwa
do unieruchomienia materiatu w postaci proszku jest prze-
bieg procesu ablacji, ktéremu towarzysza réoznorodne zja-
wiska zwigzane z oddzialywaniem wiazki lasera z
powierzchnig probki. W zaleznos$ci od energii wiazki lase-

ki (ryc. 1) mozna podda¢ analizie.

Bardzo waznym czynnikiem, majacym 8 000 000

In67

wplyw na jako$¢ probki oraz jako$¢ procesu
ablacji, jest jednorodno$¢ badanego materiatu,
gdyz od niej jest uzalezniona stabilno$¢ sygnatu.
Jednorodno$¢ gleb i osadéw dennych w duzej
mierze zalezy od matrycy probki, poniewaz

6000 000+

JL s o

ty [1/5]

sktad mineralny pytu odpowiada za jego uziar-
nienie. Roznice w wielko$ci poszczegdlnych
ziaren mozemy zmniejszy¢ poprzez mielenie
probki. Z tego wlasnie powodu zastosowano

4000 000

intensywnosé [1/s]

inensii

2000 000

wstepne mielenie materiatu przed potaczeniem
z tlenkiem cynku. W analizie z wykorzystaniem

wysokorozdzielczego mikroprobkowania lase- 0
rowego pewno$¢ co do reprezentatywnosci
probki uzyskujemy poprzez: zwigkszenie sred-
nicy wiazki lasera do 1-2 mm lub analiz¢ punk-
towa obejmujaca okoto 30-100 punktow.
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Ryec. 3. Sygnat zarejestrowany dla izotopu 67 cynku
Fig. 3. Signal registered for zinc-67 isotope
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Ryec. 4. Pojedynczy krater powstaty po punktowej analizie tabletki wykonanej z tlenku cynku z eugenolem, zdjecie
ze skaningowego mikroskopu elektronowego

Fig. 4. Single crater after single point analysis of pellet made of zinc oxide and eugenol — scanning electron
microscope image

EHT = 15.00 kV Mag = 10.00 K X
Tym A Photo No. = 1764 Detector = SE1

Rye. 5. Krawedz krateru powstatego podczas analizy punktowej §lepej proby, zdjecie ze skaningowego mikroskopu
elektronowego
Fig. 5. Scanning electron microscope image of crater edge after single point analysis of blank sample
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rowej obserwuje si¢ zjawisko desorpcji lub
90000

ablacji laserowej. Desorpcja laserowa jest

zwiazana z emisjq czastek, zazwyczaj monome- 80 000

réow, z powierzchni ciata stalego. Natomiast 20000

ablacja laserowa to eksplozyjne przejscie fazo-
60 000

we przegrzanego materialu w mieszaning

czastek w fazie gazowej i czasteczkowych kla- 50 000

sterow. Ablacja laserowa prowadzi do powsta- 10000

inensity [1/s]

nia tuz nad powierzchnig probki aerozolu.

intensywnosé [1/s]

30000

Ubytek materiatu pobranego w trakcie ablacji

powoduje powstanie krateru. Na podstawie 20 000

obserwacji pod skaningowym mikroskopem
elektronowym krawedzi krateru oraz jego $red-

10 000

nicy mozna oceni¢ jakos$¢ procesu ablacji. Na
przyktad zmierzona pod mikroskopem $rednica

Cu65 R? = 0,0631
s
yd
.7
L
yd
yd
yd

objetosé [pl]
volume [pl]

krateru widocznego na zdjgciu (ryc. 4) wynosi
ok. 98 um, a srednica zadanej wiazki laserowej
wynosita 100 um. Brak powigkszenia $rednicy
krateru $wiadczy o wtasciwie dobranych warun-
kach ablacji. Zdjecie przedstawione na rysunku
5 potwierdza za$, ze w wybranych warunkach
pomiarowych zachodzi proces ablacji lasero-

Ryec. 6. Zaleznos¢ kalibracyjna dla wzorcéw zewngtrznych o zgodnej matry-
cy; nanoszenie na tabletk¢ zmiennej objgtosci roztworu wzorca o stgzeniu
miedzi 10 mg/kg

Fig. 6. Calibration curve of external standards with compatible matrix
prepared from pellets with deposited different volume of liquid standard of
copper (10 mg/kg)

wej, na co wskazuja stopione krawedzie krateru.

Dodatkowo dobra jako$¢ procesu ablacji 500 000

Ph208

R? = 0,9608

potwierdza brak osadzania si¢ materialu w
poblizu krawedzi krateru.

400 000
Kalibracja ukladu pomiarowego

300 000

Waznym wyzwaniem, jakie stawia przed
analitykiem analiza pierwiastkowa metoda LA

inensity [1/s]

200 000

intensywnosé [1/s]

ICP MS, jest opracowanie procedury kalibracji.
Jak juz wspomniano, analiza z wykorzystaniem
100 000

mikroprobkowania laserowego wymaga indy-
widualnego podejscia w zalezno$ci od rodzaju
materiatu. Czgsto odpowiednio dobrane warun- 0

ki pomiarowe i metoda kalibracji opracowana
dla jednego rodzaju obiektu nie pozwalaja na
uzyskanie wiarygodnych wynikoéw dla innego
typu probek. W zwiazku z tym, ze badany mate-
rial wystepuje w formie pytu i nalezy go unie-
ruchomi¢, opracowano metodg kalibracji z
zastosowaniem zewngtrznych materiatoéw odnie-
sienia o zgodnej matrycy. Sprawdzono mozli-
wosci kalibracji uktadu pomiarowego z wykorzystaniem
wzorcow ciektych i statych. Wzorcowanie z zastosowa-
niem roztworow polegatlo na naniesieniu niewielkiej
objetoscei roztworu wzorca o zadanym st¢zeniu wybra-
nych analitow na uprzednio przygotowane tabletki wyko-
nane z tlenku cynku i eugenolu. Niestety, dla wigkszosci
pierwiastkow nie udalo si¢ uzyskaé¢ zadowalajacej
zaleznosci kalibracyjnej, w najlepszym przypadku — dla
miedzi — otrzymano zalezno$¢ o wspotczynniku korelacji
liniowej 0,96 (ryc. 6).

W celu kalibracji uktadu pomiarowego na podstawie
zewngtrznego materiatu odniesienia o zgodnej matrycy i z
wykorzystaniem wzorcow statych przygotowano tabletki z
dodatkiem wzrastajacej ilosci certyfikowanego materiatu
odniesienia NIST 8704. W pierwszym ctapie badan wzorce
uzyskano przez dopehienie odpowiednio 100, 300 oraz
500 mg materialu odniesienia do 1 g tlenkiem cynku.
Otrzymany proszek, po wymieszaniu w mlynie mik-
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Ryc. 7. Zalezno$¢ kalibracyjna dla izotopu 208 olowiu z wykorzystaniem
wzorcoOw stalych metoda skanowania wzdhuz zadane;j linii
Fig. 7. Calibration curve for lead-208 isotope prepared from solid standards
with the application of scanning along defined line method

sujaco-homogenizujacym, potaczono z eugenolem. Paste
umieszczono w odpowiednio przygotowanych formach,
wysuszono i poddano ablacji. Slepa probe stanowila tablet-
ka wykonana z tlenku cynku z eugenolem. Podczas analizy
zastosowano dwa rozne rezimy pracy lasera: analizg punk-
towa oraz skaningowa. Przedstawione wykresy (ryc. 71 8)
obrazuja wplyw sposobu mikroprobkowania na przebieg
zaleznosci kalibracyjnej. Jak widac, lepszym wspotczynni-
kiem korelacji liniowej charakteryzuje si¢ wykres uzyska-
ny podczas analizy z zastosowaniem skanowania probki
wiazka lasera wzdtuz zadanej linii, w zwiazku z tym w dal-
szych analizach stosowano wiasnie ten sposob mikroprob-
kowania. Poprawg jakosci wynikow (ryc. 9) uzyskano
zmieniajac proporcje mi¢dzy tlenkiem cynku a eugenolem.
Zamiast 100, 300 1 500 mg materiatu odwazano odpowied-
nio 200, 400 i 600 mg, dopetniano do 1 g tlenkiem cynku,
mieszano i faczono z eugenolem. Otrzymana zalezno$¢
kalibracyjna charakteryzuje si¢ lepszym wspotczynnikiem
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$cig podana w certyfikacie (tab. 2). Otrzymane
wyniki sa zgodne w zakresie ich niepewnosci,

R? = 0,861

co potwierdza, ze zaproponowana strategia

kalibracji LA ICP MS pozwala na otrzymanie
wiarygodnych wynikow analizy pierwiastko-

wej pytow.

Podsumowanie

udziat wzgledny (%)
relative share (%)

Opracowana procedura unieruchamiania

materiatlow sypkich za pomoca tlenku cynku i
eugenolu umozliwia analiz¢ pylow z wykorzy-

staniem mikroprobkowania laserowego w
potaczeniu ze spektrometriag mas z jonizacja w

0 20 40 60
stezenie [pg/g]
concentration [pg/g]

Rye. 8. Zalezno$¢ kalibracyjna dla izotopu 208 otowiu z wykorzystaniem wzor-

cow statych metoda analizy punktowej

Fig. 8. Application of point analysis method for preparation of calibration curve

for lead-208 isotope prepared from solid standards

plazmie wzbudzonej indukcyjnie. Metoda ta
moze by¢ w przysztosci wykorzystana do ruty-
nowej analizy gleb, osadéw dennych i innych
materialbw o duzym rozdrobnieniu, bez
konieczno$ci ich mineralizacji. Dodatkowym
atutem zaprezentowanej metody unieruchamia-
nia pytéw jest rozwiazanie problemu kalibracji

uktadu pomiarowego przez zastosowanie wzor-
cow o zgodnej matrycy, przygotowanych do

analizy w taki sam sposob jak probka.

Badania byly realizowane w ramach projektu
badawczego N N204 241734, finansowanego przez

Ministerstwo Nauki i Szkolnictwa Wyzszego.
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