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Pracownia
Mikrosondy Jonowej
SHRIMP lle/MC

kontakt:

Pracownia Mikrosondy Jonowej jest czescig Labora-
torium Analiz w Mikroobszarze, specjalizujgcego sie
w analizie jokosciowej i ilosciowej sktadu chemiczne-
go w obrebie bardzo matych prébek w stanie statym.

Inicjatorem utworzenia w Instytucie tak specjalistycznej
Pracowni jest dyrektor PIG-PIB prof. dr hab. Jerzy No-
wrocki. Dzieki dotacji Funduszu Nauki i Technologii Pol-
skiej z Ministerstwa Nauki i Szkolnictwa Wyzszego Prao-
cownia zostata wyposazona w najnowszqg, udoskona-
long wersje czutej i wysokorozdzielczej mikrosondy jo-
nowej z multikolektorem SHRIMP lle/MC.

Urzgdzenie wykonata firma Australian Scienfific Instru-
ments, wspdtpracujgca z wynalazcg technologii Au-
stralijskim Uniwersytetem w Canberze. Tego typu instru-
ment umozliwit naukowcom australijskim gtosne swego
czasu odkrycie najstarszych fragmentdw mineratdéw na
Ziemi — cyrkondw z Jack Hills, datowanych na 4,4 mid
lat. Udoskonalona wersja naszej mikrosondy jest czwar-
tym urzgdzeniem na $wiecie zaprojektowanym w takiej
zaawansowanej konfiguracji. Badania w nowej Pra-
cowni bedqg ukierunkowane przede wszystkim na geo-
chronologie —izotopowe okreslanie wieku skati minera-
téw, kluczowe dla wielu dziedzin geologii, z surowcowq
na czele. Unikatowe parametry urzgdzenia pozwalajq
jednak na znacznie wiecej. Juz teraz, dzieki wysokoczu-
tej analizie izotopdw stabilnych mozliwe jest na przyktad
okreslenie zmian klimatycznych we wczesnych eto-
pach historii Ziemi. Nowa technologia wcigz sie rozwija
i z pewnosciqg dostarczy wkrotce wielu zaskakujgcych
danych w réznych dziedzinach wspdtczesnej geologii
i nie tylko.

Laboratorium Analiz w Mikroobszarze
Pracownia Mikrosondy Jonowej

shrimp@pgi.gov.pl

Panstwowy Instytut Geologiczny
Panstwowy Instytut Badawczy

ul. Rakowiecka 4, 00-975 Warszawa
00-975 Warszawa,

www.pgi.gov.pl
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Czuta wysokorozdzielcza mikrosonda jonowa SHRIMP (Sensitive High Resolution lon
S H RI M P MicroProbe) jest spektrometrem mas jondw wtdrnych (SIMS) o najwyzszej czutosci
przy wysokiej rozdzielczosci. Przyrzgd wykorzystuje wigzke natadowanych czgstek do
I I /M C oprébowania substancji w stanie statym dla okredlenia jej sktadu pierwiastkowego
e i izotopowego. Mikrosonda jonowa SHRIMP lle/MC jako niezwykle znaczgca dla PIG-
PIB inwestycja aparaturowa byta mozliwa dzieki dotacji Funduszu Nauki i Technologii
Polskiej (661/FNiTP/616/2011) Ministerstwa Nauki i Szkolnictwa Wyzszego.
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SHRIMP lle/MC jest niezwykle czutym narzedziem do chemicznych i izotopowych
S H R I M P analiz w skali mikro, ktére pozwala spojrze¢ miliardy lat wstecz i odpowiedzie¢ na py-
tania dotyczgce historii geologicznej Ziemi i wczesnego stadium powstawania skoru-

I I e/ M ‘ py ziemskiej, a nawet zmierzy¢ sie historig Uktadu Stonecznego.






SHRIMP
lle/MC

PARAMETRY
TECHNICIZNE

SHRIMP wykonuje badania chemiczne i izotopowe in situ,
analizujgc kazdy materiat bedgcy w stanie statym (bez
koniecznosci  roztwarzania), poprzez bombardowanie
powierzchni prébki wigzkg jondw pierwotnych o wysokiej
energii, w warunkach wysokiej prézni na obszarze o $redni-
cy zaledwie kilku mikrondw. To uwalnia sktadniki z powierzch-
ni probki za posrednictwem fizycznego procesu zwanego
rozpylaniem. Srednica jondw wigzki pierwotnej moze by¢ re-
gulowana w zakresie od 30 mikronéw do ponizej 5 mikrondw.

Rozpylone i zjonizowane sktadniki prébki, a nastepnie jony
wtérne sqg zbierane przy uzyciu soczewek elekfrostatycz-
nych i przenoszone do spekfrometru masowego, w ktérym
sq rozdzielane i analizowane zgodnie ze swoimi masami.

Analizator mas wtérnych obejmuje sektory analizatora
elektrostatycznego, kwadrupolowe soczewki korekcyjne
i elektromagnes. Tak zaprojektowany uktad pozwala zmini-
malizowac wszystkie aberracje w obrazie jonédw wtdrnych.

Detale SHRIMP lle/MC:
Zamienne zrédta jonéw pierwotnych

L ]

= Duoplazmatron, wytwarzajacy wigzke jondw ujemnych
z czystego tlenu

shrimp@pgi.gov.pl



Jakos¢ urzgdzenia jest oceniana na podstawie zdolnosci wy-
krywania w préobce pierwiastkéw sladowych przy ich niskich
stezeniach (czuto$¢) oraz na podstawie zdolnosci do rozréz-
niania jondw o bardzo podobnej masie (rozdzielczo$¢ masy).
Wysokg rozdzielczo$¢ masy SHRIMP uzyskuje przez uzycie po-
dwdjnego ogniskowania spektrometru masowego, przy bar-
dzo duzym promieniu skretu magnesu i analizatora elektro-
statycznego (promien magnesu 1000 mm, promien analiza-
tora elektrostatycznego 1272 mm). Stad tez SHRIMP ma linio-
wq dtugos¢ wigzki ponad 7 m i wazy ponad 13 ton.

PARAMETRY
TECHNICIZNE

Wysoka czuto$¢ przy wysokiej rozdzielczosci masowej
— 5400 M/AM przy 80 % transmisji z ptaskiego szczytu pozwala

na ograniczenie podstawowych aberracji podczas analizy.

SHRIMP bywa uzywany do pomiardw sktadu izotopowego
i zawartos$ci wiekszosci pierwiastkdw uktadu okresowego
i moze dziata¢ w trybie detekcji jondw dodatnich lub ujem-
nych. SHRIMP jest wyposazony w duoplazmatron dla anali-
zy dodatnich jonow wtdrnych, w zrédto cezowe orza system
neutralizacji tadunku do analiz wtérnych jondw ujemnych.

=~ Dziato cezowe, dostarczajgce stabilng wigzke jondw
dodatnich Cs™.

=~ Widok na odkrytg komore zrédta jondw SHRIMP lle/MC, z kolumng
pierwotng z potozeniem apertur Kdhlera (patrz: dton), i z kolumng
jondw wtdrnych, prowadzgcg w kierunku analizatora elektrostatyczne-
go (w lewq strone).

shrimp@pgi.gov.pl
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ZLASTOSOWANIE

GEOLOGIA, CHEMIA, KOSMOCHEMIA,
(PALEO-) BIOLOGIA, ENERGETYKA JADROWA,
FIZYKA, INZYNIERIA MATERIALOWA

Mikrosonda SHRIMP byta zaprojektowana z myslg o bada-
niach geologicznych. Jej zastosowanie skupione byto gtow-
nie na geochronologii. Prototyp mikrosondy zostat skon-
struowany na Wydziale Nauk o Ziemi (RSES) Uniwersytetu
Australijskiego (ANU) w Canberze. Nastepnie instrument zo-
stat rozbudowany i jest produkowany przez firme Australian
Scientific Instruments (ASI).

Zastosowanie aparatury SHRIMP nie ogranicza sie tylko do
precyzyjnej geochronologii izotopowej U-Pb. Wzglednie no-
wym aspektem badan sg realizowane in situ analizy izoto-
pow stabilnych pierwiastkdw lekkich: tlenu, siarki i wegla. Bez
homogenizacji (rozpuszczania i zniszczenia) in-sifu, zuzywa-
jac do diagnozy nano ilosci badanego materiatu (tylko 2 do
5ng), SHRIMP lle/MC pozwala wykry¢ subtelne fluktuacje izo-
topowe w obrebie réznych probek.

Mikrosonda jonowa SHRIMP jest wszechsfronnym i najobar-
dzie] wydajnym narzedziem mikroanalitycznym, znajdujg-
cym szeroki zakres zastosowan w pracach geochemicznych
i izotopowych. Mikrosonda SHRIMP moze by¢ wykorzystywa-
na do rozwigzywania najwazniejszych probleméw w bada-
niach geologicznych, srodowiskowych, technicznych i eks-
perymentalnych. Przez wiele lat SHRIMP na $wiecie dostar-
czyt stuzbom geologicznym i sektorowi gdérniczemu cennych
danych izotopowych, ktére pozwolity na zmniejszenie ryzyka
poszukiwawczego.

Aktualnie istniejg dwa gtéwne nurty, ktére dominujg w bie-

zgcym zastosowaniu SHRIMP. Sg to: geochronologia U-Pb-Th
oraz diagnostyka izotopowa pierwiastkdw lekkich stabilnych.

shrimp@pgi.gov.pl



SHRIMP

IIe/ MC ZASTOSOWANIE

LAAWANSOWANA
GEOCHRONOLOGIA

Badania geochronologiczne wykonywane sg w oparciu
o analizy U-Pb cyrkondw oraz innych mineratéw akceso-
rycznych zawierajgcych U-Pb takich jak: tytanit, perow-
skit, allanit, rutyl, baddeleyit, monacyt i ksenotym oraz
opal dzieki geochronologii stanu nierdbwnowagi U-Th.

Badania readlizowane na mikrosondzie SHRIMP sg niezwy-
kle korzystne z uwagi na wysokq rozdzielczo$¢ przestrzenng,
ktéra umozliwia skoncentrowanie sie na oddzielnych dome-
nach w ziarnie mineralnym o ztozonej historii wzrostu, z po-
minieciem fragmentéw zmetamiktyzowanych i inkluzji boga-
tych w U lub Pb. Gdy konieczna jest precyzja wieksza niz 1%,
SHRIMP lle/MC moze stuzy¢ do badania strat otowiu w ziar-
nach cyrkondw, oraz odziedziczonych $rodkdw, lub innych
problemdw, ktére uniemozliwajg analize metodg TIMS.

Mata objeto$¢ analityczna (~ 1000 mikrometréw szescien-
nych) pozwala na minimalne zuzycie probki w stosunku do
innych technik analitycznych, dlatego tez jest fo odpowied-
nie narzedzie do zadan takich jak:

o Sciste okreslenie wieku skat magmowych

o Sciste okredlenie wieku osadéw i 6z mineralnych

¢ pochodzenie magmy na podstawie wieku srodkow
odziedziczonych cyrkonéw

e wiek metamorfizmu na podstawie obrostow
metamorficznych na cyrkonach

«  wyjasnianie skomplikowanej historii terranéw
metamorficznych

e $ledzenie rozwoju skorupy ziemskiej i jej recyklingu
w czasie geologicznym

¢ pochodzenie osaddw i korelacje, na podstawie
detrytycznych cyrkonéw

¢ wiek depozycji na podstawie obrostéw
diagenetycznych

e« ramy czasowe tworzenia sie basendw osadowych
przy poszukiwaniach ropy naftowej

e kalibracja skali czasu geologicznego w paleozoiku
o datowanie najstarszych skat skorupy ziemskiej

e badanie najstarszych cyrkonéw w Uktadzie
Stonecznym

shrimp@pgi.gov.pl
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IZOTOPY
STABILNE

LASTOSOWANIE

~ konodonty

Nowym osiggnieciem mikrosondy SHRIMP stata sie sfera ana-
liz stosunkdw izotopowych pierwiastkdw lekkich stabilnych,
zwtaszcza tlenu, siarki i wegla. Geochemia izotopow stabil-
nych dokumentuje zmiany sktadu izofopowego pierwiast-
kéw (H, Li, B, C, N, O, S) powstate w procesach chemicznych
i fizycznych.

Sktad izotopdw stabilnych materiatéw biogenicznych stano-
wi zapis kombinacji parametrow srodowiskowych i proceséw
biologicznych. Sktad izotopowy tlenu, w poszczegdlnych,
indywidualnych punktach analitycznych, moze by¢ mierzo-
ny w czasie krotszym niz 5 minut, z wewnetrzng doktadnosciqg
okoto 0,1 promila.

Tradycyjnie, sktad izotopowy tlenu bywat mierzony w wyniku
chemicznego roztwarzania duzych prébek o wadze kilku mi-
ligramdw. Mikrosonda jonowa SHRIMP lle/MC pozwala bo-
dac¢ wszelkie niejednorodnosci izotopowe w bardzo matej
skali, na przyktad sktad poszczegdlnych odmiennych prze-
strzeni w mikroskamieniatosci.

Ponadto pomiar SHRIMP izotopdw siarki zostat wykorzystany
do rozpoznania mechanizmdw wzrostu mineratdw, zmian w
sktadzie fluiddw i okreslania warunkow, w ktérych powstawa-
ty skaty macierzyste i wystepujgce w nich ztoza rud.

shrimp@pgi.gov.pl



Mikrosonda jonowa SHRIMP jest wykorzystywana do okresla-
nia stosunkdw izotopowych pierwiastkéw lekkich stabilnych
w materiatach biogenicznych i nieorganicznych szczegdlnie
w zagadnieniach dotyczgcych:

termometrii konodontowej na bioapatycie i zapisu
paleotemperatury wody morskiej

Sledzenia zmian klimatu w skali czasu geologicznego
czyli "subtelnej paleoklimatologii” przy wykorzystaniu
skamieniatosci zawierajgcych CO,

wptywu zmian paleotemperatury wody morskiej

na bioréznorodnose

badan niejednorodnosci izotopowych szkliwa zebdw
ssakéw dla oceny diety taksondw kopalnych

LASTOSOWANIE

IZOTOPY
STABILNE

e anadlizy parametrdw izotopowych zebdw i kosci daw-
nych ludzi jako wskaznikdw paleoklimatu, paleodiety
i ogdlnie paleoekologii

« sezonowejizotopowej cyklicznosci, jako wskaznika cza-
su osteogenezy na podstawie analiz przekrojow kosci

o« badan genetycznych izotopdw siarki w skali mikro
z roznorodnych mineratdéw siarczkowych, tworzgcych
masywne ztoza siarczkdw

e sktadu izotopowego wegla

o zmian izotopowych pierwiastkdw litu i boru w minera-
tach ilastych zwigzanych z migracjg weglowodoréw

shrimp@pgi.gov.pl
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IIe/ MC ZASTOSOWANIE

ANOMALIE

WIELOIZOTOPOWE

Mikrosonda jonowa SHRIMP lle/MC moze by¢ stosowana do
okreslenia réznorodnych wskaznikéw izotopowych na pod-
stawie analiz punktfowych o podobnym rozmiarze. SHRIMP
moze osiggng¢ doktadnos$¢ na poziomie sub-promili za po-
mocqg wytgcznie analizy samego piku w idealnych warun-
kach. Dla maksymalnej wydajnosci zgodnie z zaleceniami
stosowany jest multicollector.

W praktyce diagnostyke wieloizotopowq stosuje sie przy:

e andadlizie izotopowej materiatu kosmicznego i probek
ksiezycowych

¢ badaniach nukleosyntezy gwiazd

¢ badaniach wskaznikdw izotopdw Ti w meteorytach

e okredlaniu sktadu Pb i wskaznikdw izotopowych probek
ksiezycowych

¢ anomaliach w trudnotopliwych mineratach
z meteorytow

e analizie wskaznikdw izotopowych (stosunki izotopowe
Ui Pu) i radionuklidéw w diagnostyce materiatu nukle-
arnego

« anomaliach w prébkach eksperymentalnych

shrimp@pgi.gov.pl
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Meteoryt Baszkéwka — chondryt zwyczajny L5, o masie 15,7 kg, spadek
25.VIII.1994 1., Polska, 52°02'N, 20°56'E. Chbn'dryty byty formowane w wyniku
akrecji czgstek pytu i zwiru obecnego w pierwotnym Uktadzie Stonecznym i
stanowily podstawe do tworzenia asteroid.

Baszkéwka to meteoryt orientowany, doskonale zachowany z charakterystycz-
nym ksztaltem splaszczonego stozka z rozchodzgcymi sie promieniscie wyzto-
bieniami. Cata powierzchnia pokryta jest czarng skorupq obtopieniowaq.

shrimp@pgi.gov.pl
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IIe/ MC ZASTOSOWANIE

SLADOWE ZAWARTOSC]

PIERWIASTKOW

Analiza na mikrosondzie jonowej SHRIMP znajduje zastoso-
wanie do rozwiqzywania wielu problemdéw w geochemii
pierwiastkdw Sladowych.

Sqg to:

pomiary stezenia i rozktadu pierwiastkéw sladowych
w poszczegdlnych ziarnach mineralnych oraz inkluzji
faz statych

mechanizmy podstawienia chemicznego w poszcze-
gdinych ziarnach mineralnych, dajgce nowe spojrzenie
na wiele proceséw genetycznych

zawartosci pierwiastkdw ziem rzadkich w prébkach
geologicznychiinnych

profile gtebokosciowe powierzchni i profile cienkich
warstw dyfuzyjnych i szybkosci dyfuzji na poziomie
izotopowym

sktadniki i inkluzje w stali

rozdziat pierwiastkdw miedzy fazami i szybkosci
rozpuszczania mineratow

obrazowanie (mapy) izotopdw w prébce

shrimp@pgi.gov.pl



Li
11
Na
19

37
Rb
55
Cs
87
Fr

Be
12
Mg
20
Ca
38
Sr
56

88

Ra

Ba

21 22
Sc Ti

39 40
Y Ir
S
Hf

R

23 24
\) Cr
41 42
Nb Mo
73 74
Ta w

Db

58 59
Ce Pr

90 91
Th Pa

25
Mn
43
Tc
75
Re

60
Nd
92
U

Mikrosonda jonowa SHRIMP lle/MC

- tryb analiz jonéw
i detekcja pierwiastkow

26

Fe
44

Ru
76
Os

. Bh

Hs

61

Pm

93
Np

27 28
Co Ni
45 46
Rh Pd
77 78
Ir Pt

LASTOSOWANIE

SLADOWE ZAWARTOSC]
PIERWIASTKOW

29
Cu
47
Ag
79
Au

30
In

48
Cd

80
Hg

Sg Bh Hs Mt Ds

12

Rg  Cn

T
Uut

- He
5 6 7 8 9 0

- Ar
- Kr
- Xe
Rn

Uuo

13
Al

31
Ga

49

81
Tl

62 63
Sm Eu
94 95

64

Gd

e
Pu Am Cm

65
Tb

66 67 68 69 70 71
Dy Ho Er Tm Yb Lu

V7 :
B

Sl e
Cf No Lr

Tlenowe (O-,) Zrodto jondw pierwotnych: tryb analiz dodatnich jondw wiérnych

Cezowe (Cs*) zrédto jondw pierwotnych: tryb analiz uiemnych jondw wtdrnych

Tryb analiz jondw wtérnych dodatnich i uiemnych
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PROBEK

Badania izotopowe realizowane sg na prébkach mineratéw,
skamieniatosciiinnych elementdw o bardzo matych rozmia-
rach. Zostajg one zatopione w zywicy epoksydowej wraz
Z wzorcami, a nastepnie sqg sciete aby odstoni¢ powierzch-
nie do analizy i precyzyjnie wypolerowane. Powstajg w ten
sposdb preparaty inkludowane.

Monomineralne prébki do pomiaréw na mikrosondzie jono-
wej SHRIMP lle/MC przygotowywane sg w pracowni sepa-
racji probek w PIG-PIB. Jest ona wyposazona w kompletny

sprzet niezbedny do kruszenia i separacji mineratéw, ktéry
umozliwia wtasciwe przygotowanie prébek.

PRZYGOTOWANIE

Mikrosonda SHRIMP przystosowana jest do badan dwdch
typdw preparatdéw inkludowanych (zatopionych w zywicy
epoksydowej tzw. mountdw). Jednym z nich jest preparat
o Srednicy 25,4 mm () a), drugim tzw. megamount o $rednicy
35 mm () b). Ten etap przygotowania preparatu w catosci
wykonywany jest w PIG-PIB. Istnieje réwniez mozliwos¢ pracy
na fradycyjnych ptytkach cienkich odkrytych () c).

shrimp@pgi.gov.pl



Wszystkie prébki przed wykonaniem pomiaréw na mikroson-
dzie jonowej SHRIMP muszq by¢ w petni udokumentowane
fotograficznie za pomocq 4 typdw zdjeé:
¢« W Swietle odbitym spod mikroskopu optycznego () 1)
o« W wietle przechodzgcym spod mikroskopu

optycznego () 2)
¢ monochromatycznego obrazu katodoluminescencyj-

nego z mikroskopu elekfronowego lub obrazu elekiro-
now wstecznie rozproszonych BSE () 3)

e Obrazu z mikroskopu skaningowego SEM, niezbednego
do nawigacji w obrebie prébki (4)

PRZYGOTOWANIE
PROBEK

Zdjecia te pozwalajg poznac¢ zrdéznicowanie budowy we-
whnetrznej probki, specyfike materiatu, jakos¢ jego powierzch-

ni, istote ewentualnych wrostkdw i w konsekwenciji precyzyj-
nie wybra¢ miejsce do pomiaru na mikrosondzie SHRIMP.

shrimp@pgi.gov.pl
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- SRODOWISKO
NATURALNE

lesc ZASOBY '

. Panstwowy Instytut Geologiczny jest instytutem badawczym majgcym status Panstwowego Instytutu
o nqs‘ Badawczego. Zostat zatozony w maju 1919 roku i jest nadzorowany przez Ministra Srodowiska. Na podsta-
wie ustawy Prawo geologiczne i gdrnicze oraz ustawy Prawo wodne, wykonuje zadania stuzby geologicznej
i hydrogeologicznej. Polski Instytut Geologiczny - PIB realizuje swojg misje poprzez intensywne dziatania we
wszystkich dziedzinach nauk o Ziemi w catej Polsce. Jest gtdwnym depozytariuszem i Zrédtem, informaciji oraz
danych geologicznych, hydrogeologicznych i geosrodowiskowych w Polsce.
Podstawowq platformg wspotpracy miedzynarodowej Instytutu pozostaje Stowarzyszenie Stuz Geologicz-
nych Europy, EuroGeoSurveys.



about us:

9 years has been dedicated
to protection

“NATURAL
ENVIRONMENT

" RESOURCES

The Polish Geological Institute is a research institute having the status of a National Research Institu-
te. It was established in May 1919 and is supervised by the Minister of the Environment. Under the Act
on Geological and Mining Law, and the Act on Water Law, it performs the tasks of the Polish Geolo-
gical Survey and the Polish Hydrogeological Survey.

The Polish Geological Institute — NRI performs its mission through intense activities in all fields of earth
sciences all over Poland. It is the main depositary and a source of knowledge, information and geo-
logical, hydrogeological and geoenvironmental data in Poland. The Association of the Geological
Surveys of Europe, EuroGeoSurveys, will remain the basic platform of international cooperation for
the Institute.



All samples prior to performing measurements on SHRIMP mi-
croprobe shall be fully documented photographically using
four types of images:

* reflecting light optical imaging (1 1)

e fransmitted light optical imaging (1 2)

¢ SEM -CL monochromatic cathodoluminescence
imaging or BSE imaging (» 3)

e low magnification -SEM imaging to assembly
a navigation map (4)

SAMPLE
PREPARATION

These images allow the complexity of the internal structure of
the sample to be revealed, a type of material, the quality of
its surface, the existence of the inclusions and consequently
precisely select the area for SRIMP measurements.

shrimp@pgi.gov.pl



SHRIMP
||€/MC SAMPLE

PREPARATION

Isotopic studies are carried out on samples such as minerals,
fossils and other items of very small size. They are embedded
in an epoxy resin tfogether with the proper standards, and
then are cut to expose the surface for analysis and polished
precisely. This creates a sample mount.

Monomineral samples forion microprobe SHRIMP lle/MC me-
asurements can be prepared in the sample separation faci-
lity in PGI-NRI. It is provided with the necessary equipment fo
complete crushing and mineral separation, which allows the
proper sample preparation.

The SHRIMP accepts two styles of epoxy mounts: A standard
epoxy resin of 25.4 mm (» a) diameter and a "mega-mount”
that is slightly larger at about 35 mm () b). This stage of sam-
ple preparation should be done at PGI. There is also the po-
ssibility of working on a standard thin sections () c).

shrimp@pgi.gov.pl
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SHRIMP lle/MC ion microprobe
-the ion mode
and elements detection Caesium (Cs+) primary source: Negative secondary ion mode

Oxygen ( O- 2) primary source: Positive secondary ion mode

Quantifiable in either positive and negative ion mode

shrimp@pgi.gov.pl
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TRACE
ELEMENTS

SHRIMP analysis has been applied to numerous problems in
frace element geochemistry, such as:

measurements of the concentration and distribution
of trace elements within individual grains,
and mineral solid inclusions

substitution mechanisms within individual grains
rare elements in geological and other samples

depth profiling of surface films and diffusion profiles
and isotopic diffusion rates

inclusions wthin steel

partitioning of elements between phases,
and dissolution rates of minerals

isotope imaging by rastered sample

shrimp@pgi.gov.pl
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Baszkéwka meteorite - L5 ordinary chondrite, weighing of 15.7 kg,
and dropped af 25.VIII.1994 in Poland, 52 ° 02'N, 20 ° 56'E. Chondrites
were formed by the accretion of particles of dust and grit present in
the primitive Solar System which gave rise fo asteroids.

Baszkéwka meteorite is oriented meteorite, with perfectly preserved
distinctive shape of a flattened cone with radiating grooves. The en-
tire surface is covered by a black melted crust.

shriimp@pgi.gov.pl
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MULTI -ISOTOPE
ANOMALIES

The SHRIMP lle/MC can be used to determine isotopic ratios e solar wind isotope analysis of lunar materials
of elements on analytical spots of similar size. « examining stellar nucleosynthesis

Although the SHRIMP lle can achieve sub-permil level pre-
cision using peak-switching analyses under ideal conditions,
use of the mulficollector is advised for maximizing perfor-
mance.

e investigating Tiisotopic ratios in meteorites
e defermining Pb isotopic composition of lunar samples
¢ anomadlies in refractory meteoritic minerals

e the analysis of radionuclide material
(U and Pu isotope ratios) for nuclear forensics

e anomalies in experimental samples

shrimp@pgi.gov.pl



The SHRIMP ion microprobe is used for stable isotope deter-
mination in biogenic and inorganic minerails for:

conodontf thermometry on biogenic apatite as

a record of the sea water paleotemperature

fracing climate change “subtle paleoclimatology”

on geological timescales on CO, bearing fossils

the impact of changes in sea water paleotemperature
on biodiversity

the exploration of isotopic heterogeneities of mamma-
lian tooth enamel for investigating the diets of fossil taxa

APPLICATION

STABLE
ISOTOPES

analysis of the stable isofope ratios of teeth and of
bone of ancient people as an indicators of palaeocli-
mate, palaeodietf, and palaeoecology

seasonal oxygen isotope cyclicity and annual fime mar-
kers of osteogenesis from polished bone cross-sections
sulphur isotopes genetic study on micro scale in the
sulphide minerals that form massive sulphide deposits
carbon isotopic composition

lithium and boron isotopic changes on clay minerals
related to hydrocarbon migration

shrimp@pgi.gov.pl
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STABLE
ISOTOPES

The new advances of SHRIMP ion microprobe have been in
the field of light stable isotope ratios, especially oxygen, sul-
phur and carbon. Stable isotope geochemistry examines the
change of the isotopic composition of an elements (H, Li, B,
C, N, O, §) produced by chemical or physical processes.
The stable isofope compositions of biogenic materials record
a combination of the biological processes and environmen-
tal parameters. Oxygen isotopic compositions of individual
spots can be measured in less than 5 minutes with internal
precisions of about 0.1 per mille.

Traditionally, oxygen isotopic compositions are measured fol-
lowing chemical processing of large samples weighing seve-
ral milligrams. The SHRIMP lle/MC ion microprobe allows explo-
ration of isotopic heterogeneities on a very small scale, for
example the composition of individual zoning in microfossils.

Moreover SHRIMP measurement of S isotopes has been used
to understand mineral growth mechanisms, follow changes
in fluid compositions and to constrain the conditions under
which host rocks and ore deposits form.

~ conodonts

shrimp@pgi.gov.pl
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ADVANCED

GEOCHRONOLOGY

Through U-Pb dating of zircons and others accessory U-Pb-Th
bearing minerals such as zircon, titanite, perovskite, allanite,
rutile, baddeleyite, monazite, and xenotfime and opal where
U-Th disequilibrium geochronology has also been performed.

SHRIMP analyses are advantageous in that the fine spatial
resolution allows targeting of subgrain domains in mineral
grains with complex growth histories, avoiding U or Pb-rich in-
clusions or metamict domains. When temporal precision hi-
gher than 1% is required, the SHRIMP lle/MC can be used
to screen zircon grains for lead loss, inherited cores, or other
problems that may inhibit or complicate TIMS analysis.

The small analytical volume (~1000 cubic microns) allows mi-
nimal sample consumption prior to subsequent analytical
techniques. Therefore SHRIMP lle is a appropriate tool for:

e accurate determination of the ages
of igneous rocks

e accurate determination of the ages
of mineral deposits

e magma provenance from inherited zircon cores and
age of metamorphism from zircon overgrowths

¢ unravelling the history of complex metamorphic
terranes,

e tfracing crustal growth and recycling through
geologic time

e sediment provenance and correlation using
detrital zircon cores

e deposition ages from diagenetic overgrowths

e tfectonic framework and timing of basin formation
for petroleum exploration

e calibrating the Palaeozoic time-scale
e dating of the Earth’s oldest crust
e examining the oldest zircons in the solar system

shrimp@pgi.gov.pl
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APPLICATION

GEOLOGY, CHEMISTRY, COSMOCHEMISTRY,
(PALAEO-) BIOLOGY, NUCLEAR ENERGY,
PHYSICS, MATERIALS SCIENCES,

SHRIMP ion microprobe originally was designed for geological
research purposes. It was mainly focused on geochronology.
The first instrument was constructed by the Research School
of Earth Sciences (RSES) at the Australian National Universi-
ty (ANU) in Canberra and then SHRIMP was developed and
manufactured by Australian Scientific Instruments (ASI).

The application of SHRIMP lle/MC, however, is not limited to
the precise U-Pb isotopic geochronology. A relatively new
application of SHRIMP lle is measurement of the stable isoto-
pes of the light elements including: oxygen (O), sulfur (S) and
carbon (C).

‘Without chemical dissolution and destfruction, in-situ, micro-
analysis of nano amount of sample for diagnosis (only 2 to 5
nanograms) the SHRIMP lle/MC enables detection of the iso-
topic variations within different specimens.

The SHRIMP ion microprobe is a versatile and most efficient
microanalytical tool for a wide range of geochemical and
isotopic investigations. SHRIMP can be used to solve crucial
problems for geological, environmental, or technological
and experimental studies.

For many years SHRIMP has provided the world’s geological
surveys and the mining industry with valuable isotopic data
to reduce exploration risk. There are two main fypes of ana-
lysis which dominate current SHRIMP application, which are:
U-Pb-Th geochronology and stable isotopes ratios of the
light elements.

shrimp@pgi.gov.pl
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The quality of the instrument can be assessed by ifs ability to
detect frace elements present in the target at low concen-
frations (sensitivity) and its ability to distinguish between ions
of very similar mass (mass resolution).

The high mass resolution of SHRIMP lle is achieved by the use
of a double-focusing mass spectrometer (energy and mass
refocusing) with a very large turning radius of magnet and
electrostatic analyzer (magnet radius 1000 mm, electrosta-
tic analyzer radius 1272 mm).

Therefore SHRIMP has a beam line over 7 m long and weighs
more than 13 tons.

TECHNICAL
PARAMETERS

The high sensitivity at high mass resolution: 5400 M/AM at 80%
fransmission with flat — topped peaks, permits resolution of
major molecular interferences during analysis.

SHRIMP can be used for a routine measurement of the iso-
topic composition of the abundances of most elements in
the Periodic Table and can operate in positive or negative
ion mode.

SHRIMP is equipped with a Duoplasmatron for positive secon-
dary ion analysis and a Caesium source and charge neutrali-
zation system for negative secondary ion analyses.

=~ Caesium Gun, which provides a stable positive Cs+ beam

=~ View of the opened source chamber of the SHRIMP lle/MC, with the primary
column and Kéhler apertures (location showing by hand) and secondary
column extending (to the leff) towards the electrostatic analyser

shrimp@pgi.gov.pl



SHRIMP
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SHRIMP makes in situ isotopic and chemical analyses of com-
plex solid materials (without chemical dissolufion) by bom-
barding the sample surface with a high energy primary ion
beam in a high vacuum, with a spot diameter of only a few
microns.

This desorbs surface species through a physical process cal-
led sputtering. The primary ion beam diameter can be set
from 30 microns to less than 5 microns.

TECHNICAL
PARAMETERS

The sputtered fragments are ionised, and then the secondao-
ry ions are gathered using electrostatic lenses and transfer-
red to a mass spectrometer in which they are separated ac-
cording to their relative masses.

The secondary mass analyser comprises an electrostatic sec-
tor, a quadrupole correcting lens and electromagnet. This
design gives small values for all second-order image aber-
rafions.

Interchangeable sources of the primary ions:

=~ Duoplasmatron, which produce negative ion beam from pure O2

shrimp@pgi.gov.pl
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SHRIMP lle/MC is an extremely sensitive fool for micro-scale chemical and isotopic
H R I M P analysis which allows us to take a look back billions of years in time and respond fo

questions concerning the geological history of the Earth and early stages formation

I I e /M C of the crust, or even confront the history of the solar system.
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The Sensitive High Resolution lon MicroProbe (SHRIMP) is a secondary ion mass spectro-

S H R I M P meter (SIMS) with high sensitivity at high mass resolution. SHRIMP utilizes a beam of char-
ged particles to probe solids (such as individual mineral grains), for the purpose of ele-

I I e M C mental and isotopic analysis. SHRIMP ion microprobe as a significant instrumental invest-
ment in PGI-NRI is made possible by a grant from the Fund for Polish Science and Tech-

nology (661/FNiTP/616/2011) founded by the Polish Ministry of Science and Higher Edu-
cation.



lon Microprobe
Facility
SHRIMP lle/MC

contact:

The lon Microprobe Facility is part of the Micro-area
Analysis Laboratory, which is dedicated to qualitative
and quantitative analysis of the chemical composition
on solid material using micro- amount of samples.

The original idea to build that highly specialized facili-
ty in the Institute was put forward by Director Prof. Jerzy
Nawrocki. Thanks to grant from the Polish Science and
Technology Fund of the Minister of Science and Higer
Education, it became possible to equip the facility in
the latest, upgraded version of SHRIMP lle/MC sensitive
and high-resolution ion microprobe with multicollector.

This instrument has been manufactured by Australian
Scientific Instruments (ASI), with cooperation of the Au-
stralian National University in Canberra, where the ion
microprobe was first designed and developed. The
SHRIMP instrument has allowed the discovery the ol-
dest minerals on Earth - zircons from Jack Hills, dated at
4.4 billion years. The PGl ion microprobe is the fourth of
the SHRIMP instruments in the world designed to a new
enhanced configuration.

Resarche works in the new facility will focus mostly on
geochronology and determination of the isotopic ages
of rocks and minerals, as crucial for many fields of geo-
logy. The technical parameters of this unique and ver-
satile device allow however, for much more. Currently
the high sensitivity stable isotope analysis enables the
determination of climate, changes during the last sta-
ges of the Earth's history. SHRIMP'S perfect technology
is still evolving and will certainly soon provide a much
surprising data for various fields of modern geology.

Micro-area Analysis Laboratory
lon Microprobe Facility

Polish Geological Institute
National Research Institute

shrimp@pgi.gov.pl
4, Rakowiecka Street

00-975 Warsaw, Poland
www.pgi.gov.pl
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