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Introduccion

El Sistema de diluciéon avanzado Agilent 2 (ADS 2) es un nuevo sistema de
autodilucion de dos jeringas para instrumentos ICP-MS Agilent que puede diluir
automaticamente patrones madre y muestras hasta 400 veces. Agilent ha
desarrollado el ADS 2 para mejorar la eficiencia y el coste total por muestra de los
analisis elementales mediante la automatizacion de la calibracion, la dilucion de
muestras y el reanalisis de muestras fuera de intervalo.



Gracias a sus bajos limites de deteccion, amplio intervalo
dinamico, alto rendimiento y capacidad multielemento, la
ICP-MS se utiliza ampliamente en los laboratorios
medioambientales para cuantificar multiples elementos en
muestras con matrices diversas. Las instalaciones de los
analisis medioambientales inorganicas desempefian un papel
crucial en la monitorizacion medioambiental, la realizacion de
pruebas de conformidad con la normativa y el estudio del
impacto de los contaminantes elementales en los
ecosistemas. Los laboratorios contratados medianos y
grandes pueden analizar muchos cientos de muestras al dia,
incluidas aguas potables y superficiales, suelos, sedimentos,
efluentes, productos agricolas y vertidos quimicos. Para
gestionar cargas de muestras tan grandes y variadas, los
directores de laboratorio buscan constantemente nuevas
formas de aumentar la eficacia y productividad de sus flujos
de trabajo y reducir las exigencias al personal.

Muchos laboratorios suelen cribar muestras desconocidas
antes del desarrollo del método o del andlisis cuantitativo.

Sin embargo, con el ADS 2 integrado, el ICP-MS Agilent puede
manejar una mayor variedad de tipos de muestras sin
necesidad de preseleccion mediante la combinacién de
dilucion prescriptiva y reactiva, lo que mejora enormemente el
rendimiento de las muestras.

El ICP-MS Agilent 7850 es ideal para la medicion precisa de
muestras medioambientales, incluidas muestras con alto
contenido en sdlidos disueltos totales (TDS).?® EI ICP-MS
7850 incluye las siguientes caracteristicas que benefician a
los laboratorios de analisis de rutina:

— Fuente de iones de plasma robusto: el plasma
optimizado (baja relacion Ce0*/Ce*) puede manejar
facilmente diversos tipos de muestras, garantizando
datos precisos, buena estabilidad a largo plazoy
menores requisitos de mantenimiento.

— Rango dinamico lineal de diez 6rdenes: el amplio
intervalo analitico simplifica la configuracién del método,
ya que los analitos principales y a nivel de trazas pueden
medirse en una sola ejecucion, lo que significa menos
repeticiones debidas a resultados fuera de rango.

-~ Modo de colisién con helio (He) del Sistema de
reaccion octopolar (ORS*): El modo de colisiéon con helio
se utiliza para controlar las interferencias espectrales
comunes mediante la discriminacion de energia cinética
(KED), lo que garantiza la precision de los datos.

— Tecnologia de dilucion en aerosol de introduccion de
muestras de ultralto contenido en matriz (UHMI):
La UHMI mejora aun mas la ya excepcional robustez del
plasma del ICP-MS 7850, permitiendo al instrumento
manejar muestras con niveles porcentuales de TDS.

— Agilent ICP-MS MassHunter: el potente software incluye
Utiles preajustes de software, plantillas de métodos e
informes incorporadas y funciones de facil uso que
simplifican todos los aspectos del flujo de trabajo
analitico.

*AVS MS antes llamado ISIS 3.

Para mejorar aun mas la productividad del laboratorio
mediante la automatizacion, un sistema totalmente integrado
que comprende el ICP-MS 7850 y el ADS 2 permite realizar
automaticamente las siguientes tres importantes funciones
que ahorran tiempo:

— Autocalibracién: todas las curvas de calibracion pueden
prepararse automaticamente a partir de una Unica
solucion madre, lo que reduce significativamente el
tiempo necesario para preparar las soluciones estandar.

— Dilucién prescriptiva: la dilucion automatica de las
muestras antes de la medicion reduce el tiempo
necesario para preparar muestras con concentraciones
de matriz compleja. La autodilucion en linea no solo
reduce el trabajo manual, sino que también evita el riesgo
de introducir errores humanos y contaminacion durante
la preparacion de muestras.

— Dilucién reactiva: diluya automaticamente y vuelva a
medir las muestras de inmediato cuando la
concentracion supere el intervalo de calibracion o cuando
los elementos del patron interno (PI) presenten supresion
o realce. Esta funcionalidad del ADS 2 evita el
reprocesamiento de analisis y la dilucion manual de
muestras fuera de intervalo, mejorando aiin mas la
productividad y liberando a los analistas para que se
concentren en tareas mas productivas.

Esta nota de aplicacion utiliza el ICP-MS Agilent 7850
equipado con el ADS 2 y el muestreador automatico Agilent
SPS 4 para medir 26 elementos mayores, menores y
oligoelementos en diversas muestras medioambientales
utilizando un unico método. Se evaluo la precision de la
dilucion y la estabilidad a largo plazo del 7850 ICP-MS con el
ADS 2 durante el analisis de agua potable, aguas residuales,
sedimentos fluviales, suelos y agua de mar sintética.

Experimento

Instrumentacion

ElI ICP-MS 7850 con un muestreador automatico ADS 2 y SPS
4 integrado (Figura 1) se controld por completo mediante el
software ICP-MS MassHunter version 5.3. EIADS 2 es un
sistema de dilucién modular preconfigurado de dos jeringas
que incluye un sistema avanzado de valvula para ICP-MS
(AVS MS)*. El sistema es facil de instalar, utilizar, mantener y
solucionar, factores todos ellos que reduciran los costes
operativos y mejoraran el rendimiento de las muestras al
reducir el funcionamiento manual y la demanda de tiempo
de los analistas.
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Figura 1. ICP-MS Agilent 7850 equipado con el diluidor automatico Agilent
ADS 2y el muestreador automatico Agilent SPS 4.

El 7850 ICP-MS estaba equipado con el sistema estandar de
introduccion de muestras, que consiste en un nebulizador
concéntrico de vidrio MicroMist, una camara de nebulizacion
de cuarzo con temperatura controlada y una antorcha de
montaje rapido de cuarzo con inyector de 2,5 mm de
didametro interior. Se utilizé un cono de muestreo de cobre
niquelado con un cono skimmer de niquel.

Como se muestra en la Tabla 1, el ORSI* funciond en tres modos
de gas: sin gas (para Be), He (para 24 elementos) y He mejorado
de alta energia (modo HEHe para Se). Se selecciond UHMI-4
como ajuste del plasma, ya que se desconocia el contenido de
TDS de algunas de las muestras. La Tabla T muestra los
pardmetros del plasma y del instrumento; las filas sombreadas
muestran los ajustes UHMI definidos automaticamente.

Los voltajes de las lentes idnicas se optimizaron
automaticamente para maximizar la sensibilidad.

Tabla 1. Parametros de operacion del ICP-MS 7850 Agilent.

Parametro Sin gas ‘ He ‘ HEHe
Modo Plasma UHMI-4
Potencia de RF (W) 1.600
Profundidad de la muestra (mm) 10
Gas del nebulizador (I/min) 0,83
Gas de dilucién (I/min) 0,15
Ajuste de la lente Ajuste
Flujo de gas de celda (ml/min) 0 5 10
Discriminacion energética (V) 5 5 7

Los parémetros sombreados se definen automaticamente mediante UHMI. Ajustes mejorados
del modo HEHe utilizados para el selenio (Se).

El ADS 2 puede autodiluir soluciones hasta un factor de 400,
lo que lo hace muy adecuado para la preparacion de
calibraciones multinivel y la autodilucion de muestras de
matriz compleja (dilucion prescriptiva). Ademds de la dilucién
prescriptiva, el ADS 2 puede utilizarse para diluir y volver a
medir automaticamente las muestras (dilucién reactiva) sila
concentracion de algunos elementos supera una
concentracion definida por el usuario, como la concentracion
maxima de calibracion.

Como se muestra en la Figura 2, la funcién de dilucién reactiva
puede configurarse en la pestafa del software de control de
calidad para “Out of Calibration Curve Concentration Range”
(Fuera del intervalo de concentracion de la curva de
calibracion) seleccionando “Dilute and Re-Run” (Diluir y volver a
ejecutar). La opcidn de diluir y volver a ejecutar también se
pueden aplicar a la sefial de recuperacion del PI.

Method

QOutlier Minimum Value Maximum Value Reference Error Action

Calibration Curve FitR 0995 Ignore and Continue

Relative Standard Error % 90 Abort

Relative Error % %0 Abort

ISTD Recovery % [ compared with CalBlk ] 5 125 Dilute and Re-Run

Spike Recovery 3 [ compared with SpikeRef ] Spike Ref Ignore and Continue

QC Sample Conc Stability % [ use 'QCT' Sample ] 20 110 gl Recalibrate and Continue

QC Sample Conc Stability % [ use'QC2' Sample ] 85 15| o2 Ignore and Continue

O Sample Cone Stability 3 [ use 'QC3' Sample ] acs Ignore and Continue

QC Sample Conc Stability % [ use 'QC4' Sample ] el Ignore and Continue

QC Sample Conc Stability % [ use 'QCS' Sample ] acs Ignore and Continue

Count RSD'% 5 >=10000cps Ignore and Continue

Blank Conc Level % [ use ‘BlkvVify’ Sample ] 100 | Blivrfy Run Blank and Continue
» | Out of Calibraticn Curve Concentration Range % | 125 Dilute and Re-Run

Figura 2. Pestafia QC en el software Agilent ICP-MS MassHunter versién 5.3
que muestra la accidn en caso de resultados atipicos para la Recuperacion del
Ply/o Fuera del % del intervalo de concentracion de la curva de calibracion.

Los detalles de la configuracion de hardware para el ADS 2 y el
SPS 4 se enumeran en la Tabla 2 y los parametros de
introduccion de muestras del ADS 2 se muestran en la Tabla 3.

Tabla 2. Configuracion del muestreador automatico Agilent ADS 2 y Agilent
SPS 4.

Parametro Detalles

Loop de muestra 1,5ml

Jeringa portadora 5 ml, vidrio

Jeringa de diluyente 10 ml, cuarzo

Tiempo por analisis 150 s (sin dilucién), 175 a 190 s (con dilucién)

1,0 mm de diametro interior, 100 cm de longitud

Sonda (tubo)

Lado de suministro: gris/gris. Lado del drenaje:
morado/blanco.

Tubos para bomba
peristaltica




Tabla 3. Pardmetros de introduccién de muestras Agilent ADS 2.

Fase Tiempo Velocidad Vial Valvula
(s) de la bomba
(%)
Carga de la muestra 10 50 Muestra Carga
Puerto d
Estabilizacion 8 5 u?r ode Inyeccion
enjuague
Enj del d Puerto d
njuague de alson a 15 5 uTer o de Inyeccion
(Muestra/Patrén) enjuague
Puerto de
Enjuague de sonda 1 5 50 X Inyeccion
enjuague
Puerto de
Enjuague de sonda 2 20 0 X Inyeccion
enjuague
Enjuague 3 1 0 Inicio Inyeccion
Lavado de sonda de loo Puerto de
. P 10 50 X Carga
opcional enjuague
P
Lavado de loop opcional 1 5 u?rto de Inyeccion
enjuague
L | P
av:f\do de s?on(_i? de loop 10 50 u?rto de Carga
opcional (dilucién) enjuague

Enjuague de la sonda 1: cualquier contaminacion de la solucion de enjuague durante el “Enjuague
de la sonda (Muestra/Patrén)” se elimina aumentando la velocidad de la bomba durante un breve
espacio de tiempo. Enjuague de la sonda 2: se da tiempo a que la solucion de enjuague fresca se
acumule en el puerto de enjuague, lista para el proceso opcional de lavado del loop. La sonda de
enjuague 3 ahorra consumo de la solucion de enjuague colocando la sonda en la posicion de inicio.

Muestras y soluciones

Todas las soluciones (portador, diluyente, enjuague, patron
interno y patrones de calibracién) se prepararon utilizando
acido nitrico (HNO,) al 1 %y &cido clorhidrico (HCI) al 0,5 %.
Se incluy6 HCI para garantizar la estabilidad de elementos
como Ag, Sby Hg en solucion.

Los patrones de calibracion, las adiciones y los estandares de
control de calidad (CC) se prepararon a partir del estandar de
calibracién ambiental de Agilent (nimero de referencia
5183-4688). También se utilizaron patrones monoelementales
para Al, Mn, Zn, Hg y Pb (Kanto Chemicals, Japén)*. Las curvas
de calibracion se realizaron a partir de un Unico patrén madre
mezclado, que se diluyd automaticamente a 400x, 200x, 100x,
50x, 20x, 10x, 5%, 2x y 1x (sin diluir) utilizando el ADS 2. El

intervalo de calibracion de cada elemento se indica en la Tabla 4.

Tabla 4. Intervalo de concentracion de las curvas de calibracion.

Elementos Intervalo de calibracién (pg/l)

Na, Mg, Al, K, Cay Fe Entre 25y 10.000

Mn, Zny Pb de 2,5a1.000
Hg Entre 0,005y 2
Be, V, Cr, Co, Ni, Cu, As, Se, Mo, Ag, Cd,
Entre 0,25y 100
Sb,Ba, TI, Thy U nireBieoy
4

*También hay disponibles patrones monoelementales de Agilent.

En la Tabla 5 se detallan los materiales de referencia certificados
(CRM) de agua potable, aguas residuales, sedimentos fluviales y
suelos, asi como el agua de mar sintética.

Tabla 5. Lista de muestras medioambientales analizadas en este estudio.

Nombre Tipo Proveedor
NIST 1643f Oligoelementos en el agua Aqua potable NIST, Gaithersburg
(1643f) guap MD
Pat de alt
Aguas residuales certificadas - Traza de . atrones de afta
metales Aguas resi- pureza,
duales Charleston SC,

Solucién H (CWW-TM-H) EE UU

Patrones de alta
Solucion de sedimentos fluviales B Sedimentos pureza,

(RS-B) fluviales Charleston SC,
EE. UU.

Patrones de alta
pureza,
Charleston SC,
EE. UU.

Solucién de suelo B (Suelo-B) Suelo

Agua de mar Osakayakken,

Marine Art SF-1 . )
sintética Japon

Los patrones de verificacidn de calibracion inicial (ICV) y de
verificacion de calibracion continua (CCV), y las soluciones de
blanco de calibracién inicial (ICB) y de blanco de calibracién
continua (CCB) se utilizaron para los controles de calidad
durante la ejecucion. Los patrones ICV y CCV se prepararon
utilizando el ADS 2 diluyendo el patron madre de calibracion
por un factor de dos.

La solucion Pl se prepard a partir de la Mezcla de patron
interno Agilent (numero de referencia 5183-4681). Se
utilizaron patrones monoelementales* para el Ge (SPEX
CertiPrep, Metuchen, NJ, EE. UU.) y el Ir (Thermo Fisher
Scientific, Waltham, MA, EE. UU.). La solucién Pl compuesta
por 8Li, Sc, Ge, Y, In, Tb e Ira 1 ppm se afadio
automaticamente en linea. Se utilizé un tubo de diametro
estrecho para minimizar la dilucion de la muestra, lo que dio
como resultado una diluciéon aproximada de 15x de la
solucion madre de PI.

Flujo de trabajo analitico

Las pruebas de precision de la dilucién y de estabilidad a
largo plazo se realizaron por separado, como se indica en el
flujo de trabajo analitico de la Figura 3.



Tabla 6. Analito, modo de gas de celda, patrén interno e IDL.

Analito Mode Patron interno IDL (pg/l)
9 Be Sin gas 6 Li 0,001
23 Na He 45Sc 1,8
24 Mg He 45 Sc 0,041
27 Al He 45Sc 0,055
39K He 45 Sc 3,0
44 Ca He 45 Sc 4,9
51V He 72 Ge 0,001
52Cr He 72 Ge 0,008
55Mn He 72 Ge 0,019
Figura 3. Secuencia analitica que muestra los factores de dilucion de la 56 Fe He 72 Ge 0,050
muestra. Para la prueba de precision de la dilucion, las muestras subrayadas 59 Co He 72 Ge 0,002
también se midieron mediante el ICP-MS Agilent 7850 tras la dilucion reactiva -
automatica mediante el ADS 2 Agilent. 60 Ni He 72Ge 0,009
63 Cu He 72 Ge 0,012
66 Zn He 72 Ge 0,016
Para evaluar la prqupn de'la (j|!u0|on, la muestra CRM de 75 As He 72 Ge 0,020
agua potable se midio sin dilucién y las muestras CRM de la
. o B S0 78 Se HEHe 72 Ge 0,040
matriz mayor se midieron siguiendo una autodilucién
prescriptiva 20x. Los resultados medidos se compararon con 95 Mo He 115in 0,001
los valores certificados. Si la concentracion de un solo 107 Ag He 115in 0,001
elemento superaba el intervalo de calibracion, el ADS 2 volvia 111 ¢d He 115 in 0,001
a analizar automaticamente la muestra tras una autodilucion
. . = R 121Sb He 115in 0,002
reactiva. Para evaluar mejor la precision de la dilucion, se
adiciond una muestra sintética de agua de mar y se evaluaron 137 Ba He 115in 0,019
las recuperaciones de la adicion de patron. 201 Hg He 1931r 0,003
En la prueba de estabilidad a largo plazo, se utilizaron los 205 TI He 193 1Ir 0,0003
mismos factores de dilucion y las mismas muestras, aunque Pb* He 1931r 0,0010
no se realizd ninguna d||uc_|on, reactwa ni ad|§|ones ala 232 Th He 1931r 0,0001
muestra de agua de mar sintética. Las soluciones CCV y CCB
se midieron cada 10 muestras a lo largo de ocho horas. 238U He 1931r 0,0001

*Los datos de Pb se basan en la suma de los isétopos 206, 207 y 208.

Resultados y comentarios

Limites de deteccidn del instrumento y autocalibracion
Los limites de deteccién del instrumento (IDL) para 26
elementos se calcularon a partir de tres veces la desviacién
estandar de las mediciones de siete alicuotas replicadas del
blanco de calibracion (Tabla 6).

Todas las curvas de autocalibracion mostraron una excelente
linealidad en el amplio intervalo analitico desde la dilucion sin
diluir (1x) hasta la dilucién 400x. Los coeficientes de
calibracion de todas las curvas fueron superiores a 0,9995.
Las curvas de calibracion representativas para elementos de
todo el intervalo de masas (Be, V, Cd y Tl) se muestran en la
Figure 4, izquierda y derecha, respectivamente. La excelente
linealidad de los patrones de calibracién de nivel inferior
demuestra que el ADS 2 es capaz de diluir con precisién
patrones de hasta 400x.
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Figura 4. Curvas de calibracién para Be, V, Cd y Tl. Izquierda: se muestra todo el intervalo de calibracion preparado utilizando el Agilent ADS 2 a una dilucién de 400x a

Zoomed Scale

9 Be [NoGas] ISTD:6 Li [No Gas]

x10 2 [y= Q000 x + JLI00E O
1{R= L0
DL =004 700 ool

BEC = 0.000%03 pob

Ratio

51 V [He] ISTD:72 Ge [He]

x10 -1 | ¢ e QENEN " + RpT
Tew 10000

Ol s004827 poi.

1.5 BEE = .04 pob

200x

05

Conc(ppb)

50x
LA

100x /

l -~

P

111 Cd [He] ISTD:115 In [He]
%10 -3 [y = GO0 " a = CLOSO0E =000
R 1,000

DL = 00pd
BOG 0 o

Ratio

205 TI [He] ISTD :193 Ir [He]

8 O PRAS g v > FRERE O0E
R 10000

21 DL = 0001020 pub

BEC = RO pebe

Ratio

Conc(ppb)

20
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Analisis preciso de MRC con dilucion reactiva

Los CRM de agua potable, aguas residuales, sedimentos
fluviales y suelo se analizaron cada uno tres veces durante la
secuencia, y se calcularon la concentracion media y las
recuperaciones para cada analito (Table 7). Los elementos no
certificados se etiquetan con “NA" y no se indican las
recuperaciones. La concentracién de algunos elementos
(Na, Ca, Mo y Ba en el agua potable; Al, Ca, Cr, Fe y Ba en los
sedimentos fluviales; y Al, K, Mn, Fe, Cu, Zn, As, Bay Pb en el
suelo) se midid inicialmente por encima del intervalo de
calibracion. Por lo tanto, para estos elementos en estas
matrices, los datos mostrados en las celdas sombreadas

se adquirieron tras la dilucion reactiva por el ADS 2.

Como se muestra en la Table 7, todos los elementos
certificados dieron recuperaciones dentro del 100 + 10 %, y la
mayoria de los elementos mostraron recuperaciones
superiores al 100 + 5 %. Los resultados demuestran que el
7850 ICP-MS'y el ADS 2 pueden cuantificar varios tipos de
muestras medioambientales utilizando un unico método,
que incluia autodilucion reactiva cuando era necesario.

Tabla 7. Concentraciones medidas y recuperaciones de elementos certificados en CRM, (n = 3). Las unidades de concentracion son pg/l. Los datos mostrados en las
celdas sombreadas fueron adquiridos por el ICP-MS Agilent 7850 tras la dilucion reactiva automatica por el ADS 2 de Agilent.

Elemento Agua potable (1643f) Agua residual (CWW-TM-H)
Factor de Valor certificado Conc. media Recuperacion Factor de Valor certificado Conc. media Recuperacion
dilucién (%) dilucién (%)
9 Be 1 13,53 139 102 20 20 19,2 96
23 Na 10 18.640 19.500 105 20 NA 608 -
24 Mg 1 7.380 7.410 100 20 NA <LD
27 Al 1 132,5 137 104 20 100 104 104
39K 1 19133 1.980 103 20 NA 268 -
44 Ca 10 29.140 30.600 105 20 NA 253 -
51V 1 35,71 359 100 20 500 508 102
52Cr 1 18,32 18,4 100 20 500 522 104
55Mn 1 36,77 373 102 20 100 98,8 99
56 Fe 1 92,51 96,7 105 20 250 266 107
59 Co 1 25,05 25,0 100 20 500 529 107
60 Ni 1 59,2 58,4 99 20 500 534 107
63 Cu 1 21,44 20,7 96 20 500 536 107
66 Zn 1 73,7 75,0 102 20 500 522 104
75 As 1 56,85 57,1 100 20 100 105 105
78 Se 1 11,583 11,7 101 20 50 49,6 99
95 Mo 10 114,2 116 102 20 100 104 104
107 Ag 1 0,9606 0,929 97 20 20 20,9 104
111Cd 1 5,83 5,80 100 20 100 102 102
121 Sb 1 54,9 54,8 100 20 200 201 100
137 Ba 10 513,1 512 100 20 100 100 100
201 Hg 1 NA 0,021 - 20 NA 0,175 -
205TI 1 6,823 6,95 102 20 250 238 95
Pb* 1 18,303 18,7 102 20 500 485 97
232Th 1 NA 0,007 - 20 NA 0,048 -
238U 1 NA 0,006 - 20 NA <LD -

*Los datos de Pb se basan en la suma de los isétopos 206, 207 y 208.




Tabla 7, continuacién. Concentraciones medidas y recuperaciones de elementos certificados en CRM, (n = 3). Las unidades de concentracion son ug/l. Los datos
mostrados en las celdas sombreadas fueron adquiridos por el ICP-MS Agilent 7850 tras la dilucién reactiva automatica por el ADS 2 de Agilent.

Elemento Sedimentos fluviales (RS-B) Suelo (Suelo-B)
Factor de Valor certificado Conc. media Recuperacion Factor de Valor certificado Conc. media Recuperacion

dilucién (%) dilucién (%)

9Be 20 NA 0,025 - 20 NA <LD -
23 Na 20 50.000 50.300 101 20 100.000 100.000 100
24 Mg 20 120.000 119.000 99 20 80.000 79.400 99
27 Al 200 600.000 589.000 98 100 700.000 680.000 97
39K 20 200.000 197.000 98 100 210.000 204.000 97
44 Ca 200 300.000 303.000 101 20 125.000 121.000 97
51V 20 1.000 959 96 20 800 772 97
52Cr 200 150.00 14.800 98 20 400 389 97
55 Mn 20 6.000 5.800 97 100 100.000 97.600 98
56 Fe 200 400.000 409.000 102 100 350.000 351.000 100
59 Co 20 150 151 100 20 100 104 104
60 Ni 20 500 478 96 20 200 205 102
63 Cu 20 1.000 944 94 100 3.000 3.000 100
66 Zn 20 5.000 4.720 94 100 70.000 69.500 99
75 As 20 200 191 96 100 6.000 5.810 97

78 Se 20 10 10,7 107 20 NA 1,61 -

95 Mo 20 NA 0,83 - 20 NA 1,03 -

107 Ag 20 NA 0,19 - 20 NA 0 -
111¢Cd 20 30 28,7 96 20 200 196 98
121 Sb 20 40 40,1 100 20 400 387 97
137 Ba 200 4.000 3.790 95 100 7.000 6.710 96

201 Hg 20 NA 0 - 20 NA <LD -

205TI 20 10 9,34 93 20 NA 0 -
Pb* 20 2.000 1.890 94 100 60.000 57.500 96
232Th 20 100 95,1 95 20 100 95,6 96
238U 20 30 28,9 96 20 250 239 95

*Los datos de Pb se basan en la suma de los isctopos 206, 207 y 208.

Recuperaciones de la adiciéon en muestras de agua de mar
En la Tabla 8 se muestran los resultados de matrices
adicionadas para los oligoelementos en la muestra de agua
de mar sintética. La concentracion de la adicion fue de 1/10
de la solucién patron de calibracion (Tabla 4) para la mayoria
de los elementos excepto Ba (20 pg/l) y Hg (1 pg/l). La
concentracion de elementos principales (Na, Mg, Ky Ca) en la
muestra original de agua de mar era demasiado alta en
comparacion con el nivel de pico, por lo que no se informa de
las recuperaciones de esos elementos.

Las recuperaciones de todos los oligoelementos en la
muestra de agua de mar se situaron dentro del 100 + 10 % del
nivel de adicion, lo que demuestra la precision del método
cuantitativo 7850 ICP-MS.



Tabla 8. Recuperaciones de la adicién de oligoelementos en agua de mar

sintética, (n = 3).

Elemento Factor de dilucion Conc. adicién Recuperacion
(na/l)
(%)
9 Be 20 10 94
27 Al 20 1.000 95
51V 20 10 97
52 Cr 20 10 102
55 Mn 20 100 97
56 Fe 20 1.000 97
59 Co 20 10 96
60 Ni 20 10 94
63 Cu 20 10 95
66 Zn 20 100 93
75 As 20 10 93
78 Se 20 10 101
95 Mo 20 10 95
107 Ag 20 10 93
111Cd 20 10 98
121 Sb 20 10 91
137 Ba 20 20 93
201 Hg 20 1 929
205TI 20 10 92
Pb* 20 100 96
232Th 20 10 96
238U 20 10 97

*Los datos de Pb se basan en la suma de los isétopos 206, 207 y 208.

Estabilidad a largo plazo (recuperaciones CCV y PI)
Las recuperaciones de todos los analitos en las soluciones

ICVy CCV se midieron automaticamente cada 10 muestras
durante la secuencia analitica. La CCV se midié 15 veces a lo

largo de casi ocho horas. Como se muestra en la Figura 5,
todas las recuperaciones de CCV estaban dentro del 100 +
10 % de la concentracion esperada.

Figura 5. Recuperaciones de CCV durante la secuencia de 8 horas. El patrén
de calibracion diluida 2x se utilizd como CCV. Las lineas de puntos rojas
muestran los limites de control de +10%.

Las recuperaciones de ISTD también se midieron en todas las
muestras y patrones durante nueve horas sin necesidad de
resintonizacion o recalibracion. Como se muestra en la

Figura 6, todas las recuperaciones de Pl se mantuvieron
dentro de un margen de +25 % a lo largo de toda la serie,

lo que demuestra la solidez y estabilidad del método.

Los excelentes resultados de estabilidad demuestran la
idoneidad del 7850 ICP-MS con el ADS 2 para el analisis
de rutina de multiples elementos en muestras
medioambientales, incluidas las de matriz compleja,
sin pérdida alguna de sensibilidad.

Figura 6. Estabilidad Pl de 140 muestras. Las recuperaciones de Pl se
normalizaron con respecto al blanco de calibracion para todas las muestras.
Las lineas de puntos rojas muestran los limites de control de 25 %.



Conclusién

El ICP-MS Agilent 7850 equipado con el Sistema de dilucion
avanzado Agilent (ADS 2) simplifico el andlisis de aguas,
sedimentos y suelos automatizando las tareas manuales que
consumian mucho tiempo. El sistema de dilucién
automatizado totalmente integrado se utilizd para analizar
una larga secuencia de muestras, incluidas muestras de
matriz compleja, utilizando un Unico método.

La tecnologia de dilucion de aerosoles UHMI del ICP-MS 7850
proporciono las condiciones de plasma robusto necesarias
para minimizar los efectos de la matriz y la deriva durante el
analisis de estas muestras de matriz compleja. EIl modo de
celda de colisidn con helio resulté eficaz para eliminar todas
las interferencias poliatdmicas comunes derivadas de la
matriz, proporcionando resultados precisos en todo el intervalo
de matrices de muestras complejas. EI ADS 2 mejor¢ la
eficiencia del flujo de trabajo ICP-MS al proporcionar:

—  Dilucion automatizada de patrones madre de calibracion
y muestras.

— Autocalibracién del instrumento utilizando un Unico
patron madre, aunque se pueden utilizar dos o mas
patrones madre si se necesita un rango de calibracion
aun mas amplio.

— Dilucion automatica y preceptiva de las muestras.
En general, las muestras con concentraciones de matriz
compleja suelen diluirse antes de la medicion. Con esta
funcién se pueden omitir el funcionamiento manual de
dilucion.

—  Dilucion reactiva de las muestras cuando los elementos
superan el intervalo de calibracion, lo que alivia la necesidad
de reprocesar el analisis y la medicion de lotes de muestras.

El 7850 ICP-MS con ADS 2 acorta el tiempo de
procesamiento de la muestra y reduce el coste total por
muestra, al tiempo que mejora la calidad de los resultados
cuantitativos al eliminar las tareas manuales que tanto
tiempo consumen.
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Lista de consumibles

Tipo de producto Numero de Descripcion
referencia de
Agilent

Loop de muestra para .

AVS MS/ADS 2 5005-0425 1,50 ml 1,00 mm de d.i. 1 paq.
Kit de botella diluyente/
portador de 6 |, incluye una lata

5005-0435
de 6 |, tapon StaySafe GL45,
conectores y valvula de venteo
Kit de botella de diluyente de
PFA de 2 | para ICP-MS, incluye

Kits de botellas 5005-0436 botella de PFA de 2 |, tap6n
StaySafe GL45, conectores y
valvula de ventilacién
Kit de contenedor de residuos,
incluye un depésito de residuos

5005-0437 de 10 |, tapon StaySafe S60,
conectores Y filtro de vapor
acido

Kits de tubos de AVS G8411-68202 | Kit preconfigurado AVS MS

5005-0106 Kit c!e tubos ADS 2, montaje de

la valvula C, 2/paq.

Kit de tubos ADS 2, Vélvula C -
5005-0107 '

Bomba AVS MS, 1/pagq.

Kit de tubos ADS 2, Valvula C -
5005-0182 '

Valvula AVS MS, 1/paq.

Kits de tubos ADS 2 5005-0102 | Kit de tubos ADS 2, Montaje de
la véalvula B, 4/paq.

Kit de tubos ADS 2, Vélvula A -
5005-0103 !

Valvula C, 1/pagq.
5005-0105 Kit de tubos ADS 2, Portador/

Diluyente, 2/paq.

Kit de tubos ADS 2, Valvula A -

(8457-68004 |\ .\vula AVS MS, 1/paq.
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