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Después de cuarenta afios estando disponible comer-
cialmente, la espectrometria de masas con plasmas de
acoplamiento inductivo (ICP-MS) es una técnica total-
mente consolidada en los laboratorios de andlisis inor-
ganico, proporcionando informacién isotdpica y de con-
centraciones totales para la casi totalidad de elementos
de la tabla periddica, en una gran variedad de muestras
y con unos limites de deteccién en el rango de las partes
por trillén. Sin embargo, y cuando parecia que ya estaba
todo inventado, un cambio tan simple como llevar a cabo
medidas de forma continua utilizando tiempos de
lectura de unos pocos milisegundos, permitié convertir
a ICP-MS en una técnica de conteo de particulas. Este
nuevo modo de trabajo ha llevado a ICP-MS a una nueva
dimension, conocida como detecciéon de particulas
individuales o single particle (SP-ICP-MS). La
implantacién y consolidacién de esta técnica se ha visto
favorecida por la expansion del uso de los nanomateria-
les sintéticos y la necesidad de su deteccion, caracteri-
zacion y cuantificacidn, pero, por otro lado y de forma
decisiva, por los propios fabricantes de espectrémetros
ICP-MS, que la han incorporaron en sus instrumentos en
un plazo muy corto de tiempo.

El objetivo de este articulo es ofrecer una visiéon general
de la técnica y resumir los mas de diez afios de trabajo
del grupo de investigacion GEAS en este campo. Aunque
la base y los fundamentos clave de SP-ICP-MS fueron
establecidos por Degueldre et al. entre 2003 y 2006 [1-
5], es a partir de 2011 cuando la técnica empezé a evo-
lucionar rdpidamente gracias a su aplicacién al andlisis
de nanoparticulas sintéticas. Es en ese afio cuando pu-
blicamos nuestro primer articulo sobre el tema [6],
aplicando SP-ICP-MS no s6lo a la deteccién de nanopar-
ticulas metdlicas sino también a sus especies disueltas.

La clave para detectar particulas de forma individuali-
zada en un ICP-MS es llevar a cabo medidas con una ve-
locidad de adquisicién muy alta (>100 Hz) de suspen-
siones muy diluidas de particulas (<10° L'1). En un prin-
cipio, los instrumentos comerciales disponibles trabaja-
ban a frecuencias relativamente bajas, ya que los tiem-
pos de lecturas estaban limitados a los milisegundos (3-
10 ms) [6-7]. Con la implementacién del modo de de-
teccion de particulas individuales por los fabricantes a
partir de 2014, fue posible trabajar con frecuencias de
hasta 10> Hz al poder utilizar tiempos de lectura en el
rango de los microsegundos (200-10 ps) [8].

Cuando una particula se introduce en un plasma ICP,
ésta se volatiliza, atomiza y ioniza, formando una nube
de iones que se extraen a través de la interfase del es-
pectrémetro, siendo finalmente registrados por el de-
tector como una sefal individual. Esta sefial transitoria,

que tiene una duracién de 300-1000 ps, se puede regis-
trar como una sola medida (pulso) o varias (pico) en
funcién del tiempo de lectura utilizado (mili o microse-
gundos, respectivamente). Mientras que sélo algunas
gotas del aerosol formado mediante el sistema de nebu-
lizacion contienen una nanoparticula, las especies di-
sueltas del elemento que estemos midiendo estan dis-
tribuidas uniformemente en todas las gotas del aerosol,
dando lugar a una linea base continua sobre la que apa-
receran los pulsos o picos correspondientes a las parti-
culas introducidas en el plasma. En ausencia de especies
disueltas, la linea base serd debida a la sefial de fondo
correspondiente al isétopo medido, producida por
especies mono y poliatémicas procedentes del plasma.
En la figura 1.a puede verse el aspecto genérico de la
sefial obtenida en funcién del tiempo en una medida de
SP-ICP-MS.
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Fig. 1. (a) Sefial bruta de SP-ICP-MS de una suspensién que contiene
(nano)particulas y formas disueltas del mismo elemento. (b) Histo-
grama de distribucién de eventos en funcidn de su intensidad a partir
de los datos de (). (c) Distribuciéon de masa de elemento por (nano)-
particula/tamafio de las (nano)particulas calculada a partir de la se-
gunda distribucién en (b).
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A partir de una sefial relativamente sencilla (fig. 1.a) es
posible obtener distintos tipos de informacioén: (i) cuali-
tativa sobre la presencia de particulas y/o especies di-
sueltas; (ii) masa de elemento por particula (promedio y
distribucidn), asi como de su tamafio si disponemos de
informaciéon adicional de la forma, composiciéon y
densidad de las particulas; (iii) concentracion en nu-
mero (v en masa) de particulas; (iv) concentracién en
masa de especies disueltas.

Procesado de las seiiales de SP-ICP-MS y calibracion
Independientemente del tipo de informacién que que-
ramos obtener, las sefiales brutas obtenidas en funcién
del tiempo exigen un primer procesado que permita di-
ferenciar las lecturas correspondientes a lalinea base de
las debidas a las propias particulas. Este procesado es
mas sencillo en el caso de tiempos de lectura de mili-
segundos, ya que las particulas producen pulsos forma-
dos por una sola lectura, mientras que si trabajamos con
tiempos de lectura de microsegundos la intensidad total
de los picos obtenidos es igual a la suma de las lecturas
individuales a lo largo de cada uno de ellos. En este
ultimo caso el procesado guarda cierto paralelismo con
el de un cromatograma con una linea base constante y
varios miles de picos similares; aunque las estrategias
para la identificacién de picos son distintas, ya que el
numero de lecturas por pico es mucho mas bajo. Ha-
bitualmente, los criterios utilizados se basan en utilizar
multiplos de la desviacién estandar de la linea base (o)
para determinar el valor umbral que permite discrimi-
nar entre lecturas de linea base y de particulas. El crite-
rio que se utilizé inicialmente, y que se sigue utilizando
por muchos autores es 36, aunque adolece de ciertas li-
mitaciones. En nuestro caso, hemos demostrado que
para conseguir la maxima capacidad de deteccion de
particulas es mas conveniente el uso de un criterio
56 [9,10], ya que permite identificar la practica totalidad
de lecturas de la linea base (primera distribucién en la
fig. 1b), que en caso contrario serian identificadas como
particulas (falsos positivos), en una amplia variedad de
tiempos de lectura, nimero de las mismas e in-
tensidades de linea base. Mas adelante veremos que el
criterio de discriminacion utilizado es muy importante,
ya que condiciona los limites de deteccidn tanto en ta-
mafio como en nimero de particulas.

Estos criterios de discriminacién se pueden implemen-
tar facilmente procesando las lecturas brutas en una
hoja de calculo disefiada al efecto cuando se utilizan
tiempos de lectura de milisegundos [11], al detectarse
las particulas como pulsos de una sola lectura. La situa-
cién se complica trabajando en microsegundos, ya que
son necesarios programas mas complejos, que ademas
pueden incorporar otros algoritmos para confirmar la
identificacién de los picos. Aunque existe algiin pro-
grama para procesado de datos de acceso abierto [12],
habitualmente se utilizan los programas proporciona-
dos por los propios fabricantes, tanto para la adquisicién
de datos como para su procesado.

Una vez discriminadas las lecturas correspondientes a la
linea base y las particulas, éstas deben tratarse con-

venientemente para obtener los distintos tipos de in-
formacién comentados anteriormente. En el caso de las
especies disueltas, la informacién sobre concentracién
en masa se obtiene a partir de la intensidad de la linea
base de forma similar a como se hace en ICP-MS con-
vencional. Por lo que se refiere a las particulas, el nt-
mero de pulsos (o picos) es proporcional a la concen-
tracién en nimero de particulas, mientras que la inten-
sidad de los mismos es proporcional a la masa de ele-
mento en cada una de ellas (o a su tamafo). En ambos
casos es necesario realizar las calibraciones correspon-
dientes, para lo cual son necesarios los patrones ade-
cuados. Un desarrollo exhaustivo de los aspectos me-
trolégicos relacionados con las calibraciones en SP-ICP-
MS puede encontrarse en [13].

Por lo que se refiere a las calibraciones en masa de ele-
mento por particula/tamafio, éstas pueden realizarse
con patrones de nanoparticulas de diametro conocido,
disponibles para un nimero reducido de nanoparticulas
(Au, Ag, Pt, TiO2, SiO2). Alternativamente, es posible
realizar la calibracién con patrones del elemento di-
suelto, debiéndose conocer el rendimiento de nebuliza-
cion del sistema de introduccién de muestra y su caudal,
asumiendo que el elemento disuelto y en forma
particulada se comportan igual en el ICP-MS. Para de-
terminar los rendimientos de nebulizacién existen pro-
cedimientos basados en el uso de patrones de nanopar-
ticulas, que se utilizan rutinariamente [14].

Para las calibraciones de concentraciéon en numero se
requiere el uso del correspondiente patrén, aunque la
naturaleza de las particulas no es determinante. A pesar
de ello, s6lo recientemente se ha podido disponer de un
patrén de nanoparticulas de oro con concentraciéon en
numero certificada, por lo que habitualmente también se
utilizan patrones de nanoparticulas de oro con didmetro
y concentraciéon en masa certificados, calculandose a
partir de estos datos la concentraciéon en nimero.

Limites de deteccién en SP-ICP-MS

Las (nano)particulas no han sido analitos habituales
hasta muy recientemente y es necesario considerar
otros limites de deteccidn a parte de los clasicos de con-
centracion en masa o moles, concretamente limites de
deteccion de tamafios (o masa de elemento por parti-
cula) y de concentracidon en nimero. Estrictamente ha-
blando, lo que se mide mediante SP-ICP-MS es la masa
de elemento por particula, y solo si tenemos informacion
adicional sobre las particulas, podemos transformar
esta masa en tamafio. Alternativamente, podemos
asumir una determinada composicién y forma, habi-
tualmente esferas macizas, y expresar el tamafio como
didmetro equivalente de dichas particulas. El limite de
deteccion en tamafio esta directamente relacionado con
los criterios de identificacién de picos/pulsos de parti-
culas sobre la linea base, por lo que éstos deben de ser
tenidos en cuenta para su calculo. Los criterios 36/50,
introducidos anteriormente, permiten calcular los deno-
minados limites de decision (o valores criticos), que nos
permiten decidir a partir de las medidas realizadas la
presencia de particulas a posteriori. Frente a estos
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valores criticos, los limites de deteccidn son una figura
de mérito definida para evaluar las prestaciones de un
método a priori. A diferencia del valor critico, el limite de
deteccién tiene en cuenta no sélo la ocurrencia de falsos
positivos sino también la de falsos negativos, por lo que
el criterio es mas restrictivo (3,3c frente 1,6c para
distribuciones normales, asumiendo un 5% de falsos
positivos y falsos negativos [15]). Como puede verse, el
criterio 3o propuesto inicialmente por algunos autores
para identificar particulas (usandolo como valor critico),
se corresponde con el que habitualmente se utiliza para
definir un limite de deteccién en concentracion. Ademas,
la misma expresion es utilizada para calcular el limite de
deteccién en tamafo en gran numero de publicaciones
de SP-ICP-MS. Nuestra propuesta ha consistido en
aplicar el criterio 50, tanto para el calculo del valor
critico como del limite de deteccién [10]. Esta propuesta
esta justificada por el hecho de que la aplicacion del
criterio no impide detectar la presencia de na-
noparticulas con un diametro promedio del orden del
limite de deteccion, ya que la mitad superior de la dis-
tribucién de dichas nanoparticulas se encuentra por en-
cima de dicho limite, tal y como puede verse en la fig. 2.
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Fig. 2. Deteccién de nanoparticulas de plata de 97 nm en unas condi-
ciones en las que el limite de deteccién era de 91 nm, considerando que
el limite de deteccidn es igual al limite de decision aplicando un criterio
50 (area gris en el detalle).

Los limites de deteccién en tamafio que se pueden con-
seguir aplicando el criterio 5¢ y utilizando un espectro-
metro [CP-MS de cuadrupolo estan por debajo de los 10
nm para nanoparticulas metélicas y entre 10-20 nm para
nanoparticulas de 6xidos [10]. Estos limites de deteccion
son menores utilizando tiempos de lectura de
microsegundos frente a milisegundos, ya que la intensi-
dad delalinea base y su desviacidn estdndar disminuyen
con el tiempo de lectura. En este sentido, la presencia de
especies disueltas del elemento medido produce un
aumento de la intensidad de la linea base y de su
desviacidn estandar y, por lo tanto, de los limites de de-
teccién en tamafio [16].

Los limites de detecciéon de concentracién en numero,
estan directamente afectados por el nimero de picos/
pulsos detectados en el correspondiente blanco. Si el
criterio de discriminacién discutido anteriormente no es
suficientemente restrictivo, las lecturas de linea base no
eliminadas podran ser consideradas como particulas
(falsos positivos) afectando a estos limites de deteccion.
Idealmente, y basdndonos en la estadistica de conteo, el
limite de deteccién corresponde a la deteccién de 3 par-
ticulas en el proceso de medida, pudiendo convertirse en
la correspondiente concentracién en nimero teniendo
en cuenta el rendimiento de nebulizacién, el caudal de
muestra y el tiempo total de medida [10]. Con los
sistemas convencionales de introduccion de muestra
basados en nebulizacion neumatica, con rendimientos
del 2-5%, caudales de 0,3-1 mL min'! y tiempos de me-
dida de 1 min, se pueden alcanzar limites de deteccién
del orden de 100 particulas por mL.

Por ultimo, en lo que se refiere a la determinacion de
especies disueltas, los limites de deteccién pueden llegar
para algunos is6topos hasta los pg L1, ya que los tiempos
de medida son mucho mayores que en ICP-MS
convencional (minutos frente a segundos).

En cualquier caso, existe una amplia disparidad de cri-
terios ala hora de definir y calcular los distintos tipos de
limites de deteccion en SP-ICP-MS, siendo necesaria su
armonizaciéon por parte de la comunidad cientifica en
lineas con los planteamientos que se han propuesto en
[10].

Aplicaciones de SP-ICP-MS

En el conjunto de las publicaciones relacionadas con SP-
ICP-MS, se observa una produccion creciente de trabajos
aplicados como consecuencia del progresivo nivel de
madurez de la técnica [17]. En esta categoria de trabajos
aplicados se incluirian trabajos en los que se lleva a cabo
el andlisis de nanomateriales puros o de muestras que
contienen originalmente nanoparticulas (muestras
medioambientales, alimentos, organismos, productos de
consumo...), asi como de muestras procedentes de
estudios a nivel de laboratorio de (eco)toxicidad o de
liberacion y transformacién de nanoparticu-
las/nanomateriales, donde es necesario afiadir inten-
cionadamente estos nanomateriales o nanoparticulas.
En la figura 3 se resume la distribucién de publicaciones
en estos escenarios analiticos entre 2011 y 2020.

Hay que destacar que la obtencién de resultados anali-
ticos de calidad y suficientemente validados en SP-ICP-
MS no es una tarea sencilla. La falta de patrones y mate-
riales de referencia, el desconocimiento de la naturaleza
de las nanoparticulas presentes en las muestras o su
propia inestabilidad son factores limitantes que obligan
en muchos casos a utilizar SP-ICP-MS en combinacién
con otras técnicas de andlisis de particulas (microscopia
electrénica, fraccionamiento en campos de flujo,
cromatografia hidrodinamica...) [18].
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Fig. 3. Distribucién de publicaciones (2011-2020) relacionadas con
SP-ICP-MS en distintos escenarios analiticos.

Debido a limitaciones como las comentadas, SP-ICP-MS
es utilizada en muchos casos como técnica de screening
para detectar la presencia de nanoparticulas por encima
de una determinada concentracién y tamafio, en base a
aplicar los correspondientes limites de decisién
calculados a partir del criterio de discriminacién 5c¢ [9].

La importancia del uso de técnicas complementarias se
pone de manifiesto a la hora de proporcionar informa-
cién real sobre tamafios una vez confirmada la presencia
de las nanoparticulas, ya que es necesario disponer de
informaci6n sobre su composicién y forma (figura 4). Si
esto no es posible, la informacién deberia proporcio-
narse en forma de masa de elemento por particula o
como didmetros equivalentes, asumiendo una composi-
cién determinada. En nuestro caso, en un estudio reali-
zado sobre la movilizacién de arsénico en suelos conta-
minados [19], la presencia de particulas que contenian
arsénico pudo ser confirmada mediante SP-ICP-MS, pero
fue necesario el andlisis de las particulas mediante
técnicas de sincrotréon para dilucidar su naturaleza (es-
corodita, FeAsO4:2H20), asi como confirmar su forma
mediante microscopia electrénica para determinar sus
tamafios. De forma similar, la biosintesis de particulas de
selenio por parte de levaduras expuestas a selenito pudo
ser confirmada mediante el andlisis de extractos de las
mismas mediante SP-ICP-MS, pero la forma y
composicién se debié de determinar mediante micros-
copia electrénica en combinacién con espectroscopia de
rayos X de energia dispersiva [20], tal y como puede
verse en la fig. 4.
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Fig. 4. Sefales brutas de SP-ICP-MS y distribuciones de tamafios para
nanoparticulas de escorodita (FeAsO4-2H20) y selenio elemental.

Por lo que se refiere a los tratamientos previos a los
analisis mediante SP-ICP-MS, en el caso de muestras li-
quidas, éstos suelen limitarse a realizar las diluciones
adecuadas. En el caso de que sea necesario concentrar
las nanoparticulas, suelen realizarse extracciones de
punto de nube, que permiten aislar las nanoparticulas
sin alterar el tamafio ni la forma [21]. La extraccion se
realiza afiadiendo un tensoactivo no i6nico a concentra-
ciones por encima de la concentracién micelar critica,
incorporandose las nanoparticulas a un agregado mice-
lar insoluble calentando suavemente (402C). La adicién
de complejantes permite la extraccion selectiva de las
nanoparticulas en presencia de las correspondientes
especies cationicas. Debido al bajo volumen de la ten-
soactivo, éste debe diluirse en una mezcla etanol-agua
para su andlisis por SP-ICP-MS.

El andlisis de muestras sélidas exige la digestién de la
matriz sin alterar la composicion y morfologia de las
particulas. Por este motivo los tratamiento con acidos u
oxidantes se restringe a nanoparticulas relativamente
refractarias (TiO2z, SiO2, CeO2), mientras que mayorita-
riamente se apuesta por tratamientos mas suaves basa-
dos en reactivos alcalinos (hidréxido de tetrametilamo-
nio, TMAH) o enzimaticos (macerozima R-10, proteina-
sa K..) [20,22]. En el caso de suelos y sedimentos, es ha-
bitual el uso de pirofosfato sédico como agente extrac-
tante, ya que contribuye a dispersar los heteroagregados
en los que pueden encontrarse las nanoparticulas.

En un principio, SP-ICP-MS puede ser utilizada para de-
tectar cualquier nanoparticula que contenga un elemen-
to que se determine habitualmente por ICP-MS, lo que
incluye a la practica totalidad de metales y metaloides.
En la practica, las nanoparticulas mas estudiadas inclu-
yen las metdlicas de Au, Ag, Cu, Pt, Pd, Se, Al y Pb, asi
como las de SiO2, TiO2z, Ce02, Cu0, ZnO, Si02, Fe304, Al203,
AgCl, Ag:Sy Ag20. Recientemente, nuestro grupo ha apli-
cado la técnica a la deteccién de microplasticos median-
te la medida de carbono [23], un elemento que no se
determina habitualmente mediante ICP-MS.

La determinacién de carbono en ICP-MS se ve afectada
tanto por la baja sensibilidad del elemento, debido a su
elevado potencial de ionizacién, como por los elevados
niveles de sefial de fondo, producidos por la inevitable
presencia de diéxido de carbono en el aire y el agua, asi
como de diversas formas de carbono (COz, CO, hidrocar-
buros) en el argon utilizado en el plasma. Por estos
motivos, los limites de deteccién para este elemento es-
tan en el rango de los mg L1, 1o cual se traduce en que los
limites de deteccién para particulas que contengan
carbono se sitilan no en los nanémetros, sino en los mi-
crémetros. La introduccién de particulas micrométricas
en ICP-MS presenta problemas adicionales, ya que sus
rendimientos de transporte con sistemas de nebuliza-
ciéon convencionales son extremadamente bajos. En
nuestro caso, hemos desarrollado una metodologia para
la deteccion de microplasticos mediante SP-ICP-MS
utilizando sistemas de introduccién de alta eficacia
basados en el uso de micronebulizadores y cAmaras de
nebulizacién lineales, con rendimientos de transporte
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de hasta un 50% a caudales de 10-15 pL min'! [23]. La
detecciéon de microplasticos se basa en la medida de
carbono 13 utilizando tiempos de lectura de microse-
gundos. La elevada sefial de fondo dificulta el uso del
is6topo mas abundante de carbono 12, al exceder el
rango de trabajo del detector de pulso del espectréome-
tro. En estas condiciones se pueden alcanzar limites de
deteccion del orden de 1 pum para particulas de poliesti-
reno, permitiendo el uso de SP-ICP-MS como método de
screening para detectar la presencia de microplasticos
en distintos tipos de muestras (cosméticos, alimentos,
aguas...). En la figura 5 puede verse las sefiales de SP-
ICP-MS obtenidas para microplasticos de acido polilac-
tico liberados de bolsas de té a partir del proceso de
preparacion convencional de la infusiéon (1002C, 5 min).

Inteneidad, cuentss

Tiempo. s

Fig. 5. Sefiales brutas de SP-ICP-MS e imagen de microscopia electrénica
de microplasticos liberados de bolsas de té comerciales a base 4cido
polilactico.

La posibilidad de introducir en el plasma ICP particulas
micrométricas con elevados rendimientos de transporte
permite ampliar el campo de aplicaciéon de SP-ICP-MS. Es
el caso del andlisis de nanoarcillas [24], estructuras
laminares con una dimensién nanométrica pero las
otras dos micrométricas. Aunque es posible su analisis
monitorizando silicio, se obtienen mejores resultados
con aluminio. Utilizando una metodologia similar a la
desarrollada para microplasticos es posible detectar
distintos tipos de nanoarcillas con diametros
equivalentes de hasta 35 nm, aunque es necesario mo-
dificar la sensibilidad del instrumento para cubrir el
rango de tamafos hasta los micrémetros (fig. 6.a). La
metodologia se ha aplicado satisfactoriamente a la de-
teccion de nanoarcillas en estudios de migracion de és-
tas en envases alimentarios (fig. 6.b).
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Fig. 6. Distribucién de tamafios de una suspensién de nanoarcillas
(caolinita) (a) y de particulas de montmorillonita liberadas de envases
alimentarios.

Limitaciones y tendencias de futuro

A pesar de las ventajas inherentes de SP-ICP-MS como
técnica de analisis directo de particulas, existen una se-
rie de condicionantes que limitan sus prestaciones. La
mas importante es el hecho de que SP-ICP-MS no deja de
ser una técnica de espectrometria atémica, y como tal
Unicamente es capaz de detectar elementos, en este caso,
presentes en forma de particulas o en fase disuelta.
Obtener informacién adicional, como puede ser el
tamafio de las particulas, exige su uso en combinacién
con otras técnicas analiticas complementarias, como
hemos visto anteriormente. Una segunda limitacion se
relaciona con el tamafio maximo de las particulas
detectables, ya que microparticulas por encima de 5-10
um son dificiles de introducir en un plasma con un
rendimiento de transporte adecuado; por otro lado,
particulas incluso mas pequefias pueden no ser eficaz-
mente atomizadas/ionizadas en funcién de su caracter
refractario; finalmente, incluso en el caso de ser atomi-
zadas cuantitativamente, las sefiales producidas pueden
exceder el rango de medida de los detectores, lo que
puede obligar a modificar la sensibilidad de los
instrumentos para ampliar el rango de deteccion.

Limitaciones como las comentadas anteriormente afec-
tan a la capacidad de SP-ICP-MS como técnica cuantita-
tiva, especialmente en lo que se refiere a proporcionar
informacién sobre tamarios de particula, debiendo res-
tringirse a proporcionar informacion cualitativa / semi-
cuantitativa (deteccidn de particulas que contienen de-
terminado elemento por encima de un determinado ta-
mafio/masa por particula y concentraciéon en ntimero).
Esta situacion esta especialmente condicionada por el
hecho de que las particulas como analitos no presentan
un tamafio determinado sino una distribucién de tama-
fios mas o menos ancha, de tal forma que, si no se detecta
la distribuciéon completa, el tamafio promedio se so-
brestima, mientras que su concentraciéon en nimero se
subestima. Un ejemplo seria las distribuciones presen-
tadas en la fig. 6, que obligan a disponer de herramientas
metrolégicas que nos permitan comprobar la validez de
las medidas realizadas en funcién de la informacién a
proporcionar [25]. Otras limitaciones de SP-ICP-MS se
centran en la escasez de materiales de referencia
certificados de nanoparticulas puras y la falta de CRMs
de matriz, éstos ultimos de dificil preparacién debido a
la inestabilidad de las nanoparticulas en medios com-
plejos.

Entre las tendencias de futuro de la técnica es necesario
hacer referencia a la detecciéon multielemental en parti-
culas individuales. Todo lo expuesto anteriormente se
basa en el uso de espectrémetros de cuadrupolo y de-
teccibn monoelemental. A pesar de su caracter secuen-
cial, estos instrumentos también permiten monitorizar
mas de un elemento, aunque es mediante el uso de es-
pectrémetros de tiempo de vuelo, como se puede regis-
trar todo el espectro de masas de cada particula. El re-
lanzamiento comercial de este tipo de instrumentos esta
abriendo la puerta a nuevas aplicaciones de SP-ICP-MS,
como las relacionadas con el estudio del origen de
nanoparticulas en medioambiente.
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Independientemente de los avances que se estan pro-
duciendo a nivel de instrumentacién o de sistemas de
introduccién de muestra, que van a tener y estan te-
niendo una repercusién directa en SP-ICP-MS, de cara al
futuro, es necesaria una labor de armonizaciéon por parte
de la comunidad cientifica en todo lo referente a
aspectos metrolégicos de la técnica. Esto supone tanto el
establecimiento de criterios armonizados para el
procesado de las sefiales y las distintas calibraciones,
como para definir las distintas figuras de mérito utiliza-
das para la validacién de métodos.

En cualquier caso, y a pesar de limitaciones y carencias
como las comentadas anteriormente, la deteccién de
particulas individuales se ha consolidado en los ultimos
diez afios como una nueva forma de trabajo en ICP-MS,
abriendo la espectrometria atémica al andlisis de parti-
culas, como puede comprobarse en las diversas mono-
grafias y articulos de revision que el grupo ha publicado
en los ultimos afios [13,17,26-31].
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