Spurenanalytik mit einem MALDI-TOF-Massenspektrometer
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Das MALDI-TOF-Massenspektrometer ReflexIII
der Firma Bruker ist fiir die Analyse hochmolekula-
rer Proben besonders geeignet.[1] Die Proben wer-
den mit einem fokussierten Laserstrahl gepulst
desorbiert und ionisiert. Im Massenbereich M~1000
wird eine Nachweisempfindlichkeit und eine hohe
Massenauflgsung M/6M ~ 30.000 erreicht. Dabei
konnen iiber 300 Proben ortsaufgelost auf einem
Proben-tréger untersucht werden.

Neben dieser Anwendung, wird eine ortsaufgeldste
Laserdesorption und Resonanzionisation fiir die
Spurenanalyse der Elemente Gadolinium und Uran
entwickelt.

In einer ersten Studie wurden verschiedene Target-
substrate auf ihre Eignung untersucht. Dazu wurden
Losungen von Gd und U eingedampft und die La-
serdesorption und Ionisation mit dem N, -Laser des
MALDI-TOF Geridtes durchgefiihrt. Hochreines
Graphit und der Glaskohlenstoff "Sigradur G" [2]
sind gut geeignet. Auf Graphit konnte der Anteil
der

U - Ionen im Vergleich zu den UO," - Ionen mit
steigender Laserfluenz verbessert werden [Abb. 1].

10 U im Laserfokus auf Standardgraphit

22
201 o Py My
184
164 A U uo’ 'Y &
0 144 o
= =
T "
= ) =
08 i -
08 ’
044 i
024 o 4
00 - ;

0.00 005 0’\0 0‘\5 Dl?J l'}‘25 030 DE!E\
Laserfluenz / [Jiem']
. . . 238 y+ 238 +
Abbildung 1: Verhiltnis von = U" zu ~° UOx - lonen

in Abhéngigkeit von der Laserfluenz. Die Probenmenge
im Laserfokus betrug maximal 10" ***U Atome.

Der Anteil an Kohlenstoffclustern als C,” konnte
bei einem  vorgeheizten Substrat entscheidend
verringert werden.

Mit Gadoliniumnitrat auf Sigradur G konnte ge-
zeigt werden, dass in einem bestimmten La-
serfluenzbereich praktisch ohne storende C,'-

Cluster desorbiert und ionisiert werden kann
[Abb. 2]:
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Abbildung 2: Bildung von Gd- und C-Clusterkationen
bei Verwendung von Sigradur G als Unterlage als Funk-
tion der Pulsenergie/[n]]. (logarithmische Auftragung).
Betrachtet wurden die Peakhohen des haufigsten Isotops
'8Gd. Pro Probepunkt wurden Peaks bei fiinf verschiede-
nen C,-Cluster Massen summiert (m/Z= 60, 108, 168,
192,252 amu).

Parallel zu diesen Untersuchungen wurde mit dem
Aufbau eines Lasersystems fiir eine resonante
(Mehrstufen-) lonisation begonnen. Damit wird
auch die Desorption mit Laserlicht unterschiedli-
cher Wellenlangen moglich.

Die Desorption und Ionistion von C,"- und Au,™-
Clustern in Zusammenarbeit mit K. Blaum/ GSI
und CERN wurde optimiert. Hier war die Anwen-
dung dieser Ionen fiir die Massenkalibration bei der
priazisen Massen Messung bei ISOLTRAP das
Ziel. Versuche haben gezeigt, dass die Ausbeute
kontinuierlich mit der Laserfluenz steigt und zudem
von der Bedeckung des Substrates abhédngig ist.
Eine wissenschaftliche Zielsetzung ist die ortsauf-
geloste Analyse atomarer Spuren in Proben mit
mikroskopischer Struktur, wie z.B. die Bestimmung
von Gadolinium-Spuren in Meteoritenkérnern [3]
oder Urananreicherungen in Umweltstaubproben.
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