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ОПТИМИЗАЦИЯ ЧУВСТВИТЕЛЬНОСТИ  

ПРИ SP-ICP-MS-АНАЛИЗЕ НАНОЧАСТИЦ  

ДИОКСИДА ТИТАНА 

 

Наноразмерный диоксид титана находит широкое применение в 

промышленности, в том числе в производстве потребительских това-

ров личного пользования, косметики, фармацевтических препаратов, 

продуктов питания и др [1]. Относящиеся к группе потенциальных 

канцерогенов наночастицы диоксида титана требуют контроля своего 

содержания в контактирующих с человеком товарах и продуктах, в 

том числе – контроля размеров частиц [2]. 

Масс-спектрометрия с индуктивно-связанной плазмой в режиме 

детектирования отдельных частиц (SP-ICP-MS) при исследовании со-

держащих наночастицы диоксида титана образцов позволяет прово-

дить единовременное определение содержания, концентрации, разме-

ров частиц, распределения частиц по размерам в рамках одного ана-

лиза [3]. SP-ICP-MS – наиболее оптимальный метод определения раз-

меров наночастиц диоксида титана в многокомпонентных матрицах, 

позволяющий проводить идентификацию и подсчет наночастиц с вы-

сокой производительностью и удовлетворительной воспроизводимо-

стью. 

Метод SP-ICP-MS позволяет регистрировать интенсивность 

сигнала каждой отдельной наночастицы диоксида титана после ее 

ионизации в плазме. Последовательный ввод наночастиц в систему в 

результате аспирации крайне разбавленной суспензии образца позво-

ляет получить массив импульсных сигналов с пропорциональной мас-

сой ионизованной наночастицы интенсивностью [3]. С другой сторо-

ны, анализ отдельных частиц методом SP-ICP-MS осложнен наличием 

непрерывного фонового сигнала, обусловленного наличием раство-

ренной формы элемента. Импульсные сигналы отдельных частиц ма-

лых размеров с низкой интенсивностью, близкой к интенсивности не-

прерывного фонового сигнала, экранируются в массиве сигналов фо-

на. Тщательно подобранные операционные параметры при SP-ICP-

MS-анализе наночастиц титана позволяют улучшить соотношение 

сигнал-шум, в большей степени разделяя сигналы частиц малых раз-

меров и сигналы фона. Кроме того, принципы метода подразумевает 
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полную ионизацию исследуемой частицы в плазме, что также требует 

внимательного выбора параметров для соблюдения данного условия. 

Регистрация сигналов отдельных частиц диоксида титана  

в SP-ICP-MS реализуется в ходе непрерывного последовательного из-

мерения в течении заданного временного промежутка короткими ин-

тервалами накопления сигнала (микро- и миллисекунды) на постоян-

ной массе. Ограничением квадрупольных масс-спектрометров с ин-

дуктивно-связанной плазмой при SP-ICP-MS-анализе является воз-

можность вести измерение сигнала только для одного заданного изо-

топа, что, с другой стороны, позволяет провести тщательную оптими-

зацию параметров с целью улучшения чувствительности системы. 

В данном исследовании содержащиеся в образцах косметики 

наночастицы диоксида титана исследовали на масс-спектрометре с 

индуктивно-связанной плазмой iCAP RQ (Thermo Fisher Scientific, 

США). Регистрацию сигнала проводили на массе 48 для изотопа 48Ti с 

распространенностью 73,8%. Операционные параметры выбирали в 

соответствии с рекомендациями производителя, мощность генератора 

плазмы (Вт) и поток пробоподающего газа (л/мин) изменяли в диапа-

зонах 1000-1500 Вт и 0,7-1,1 л/мин соответственно для выбора опти-

мального значения. В рамках предварительного исследования раствор 

с известным содержанием ионной формы титана анализировали в за-

данных условиях для определения оптимальных параметров с 

наилучшей чувствительностью системы.  

На рис.1 приведены зависимости изменения интенсивности сиг-

нала на массе 48 в условиях изменения мощности генератора плазмы 

(Вт) при постоянной величине скорости потока пробоподающего газа 

(л/мин) (рис. 1а) и скорости потока пробоподающего газа (л/мин) при 

постоянной величине мощности генератора плазмы (Вт) (рис. 1б). 
 

     

Рисунок 1 – Зависимости изменения интенсивности сигнала на массе 48  

при изменении мощности генератора плазмы (а) и скорости потока 

пробоподающего газа (б) 
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Следует отметить, что в данном эксперименте параметр глуби-

ны пробоотбора оставался постоянным, как следствие – изменение 

интенсивности сигнала при изменении указанных параметров (при-

нимая эффективность ионизации близкой к 100% в каждом случае) 

происходило предположительно в результате смещения зоны иониза-

ции относительно положения конуса самплера.  

На рис. 1а заметна тенденция к увеличению интенсивности сиг-

нала с ростом мощности генератора плазмы при высокой скорости по-

тока пробоподающего газа – зависимости при скорости 1 и 1,1 л/мин 

восходящие, хотя не во всех точках характеризуются наибольшими 

значениями интенсивности сигнала в рамках общей зависимости. За-

висимости в диапазоне скорости потока пробоподающего газа 0,7-0,9 

л/мин нисходящие, интенсивность сигнала с ростом мощности генера-

тора плазмы падает.  

На рис. 1б заметно, что меньшая скорость потока пробоподаю-

щего газа требует меньшей мощности генератора плазмы – зависимо-

сти при мощности генератора плазмы 1000 и 1100 Вт имеют макси-

мум при скорости 0,9 л/мин, тогда как зависимости при мощности 

1200 и более Вт – при скорости 1 л/мин. 

Наивысшая точка зависимости с максимальной зарегистриро-

ванной интенсивностью при комбинации мощности генератора плаз-

мы и скорости потока пробоподающего газа 1400 Вт и 1 л/мин соот-

ветственно позволяет предположить, что данные значения представ-

ляют наилучший выбор при SP-ICP-MS-анализе наночастиц диоксида 

титана малых размеров. 
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