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Vermeidung haufiger Probleme
mit ICP-OES-Geraten

Tipps und Ratschlage von einem ICP-OES-Experten zur Vermeidung
von zeitintensiven Wiederholungsmessungen von Proben
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Optische Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma
(ICP-OES) ist eine etablierte Technik zur Messung von Elementen

in Losung. Die ICP-OES wird in den Bereichen Bergbau, Lebensmittel,
Landwirtschaft, Energie, Chemie, Umweltiiberwachung und Pharmazie
eingesetzt. Die Technik liefert empfindliche, prazise und genaue
Messungen der Konzentration von Elementen in unterschiedlichsten
Probentypen. Von der Analyse von Schlammen und Sedimenten bis

zu Trinkwasser und Wein: Die ICP-OES ist schnell und zuverlassig.

Die Technik ist dabei nur eine von mehreren
Elementspektroskopie-Techniken, die

Agilent anbietet. Die Ursprtinge der
Elementspektroskopie liegen in der Flammen-
Atomabsorptionsspektrometrie (FAAS), die

in den 1950er Jahren erfunden wurde und

bis heute in vielen Laboren angewandt wird.
Am anderen Ende des Methodenspektrums
gibt es die Massenspektrometrie mit induktiv
gekoppeltem Plasma (ICP-MS). Diese Technik
ist fUr ihre hohe Empfindlichkeit bekannt und
kann Elemente im ppt-Bereich messen.

Obwohl das einfache Lambert-

Beersche Gesetz im Zentrum aller
Elementspektroskopie-Techniken steht, ist es
fur die meisten dieser Techniken erforderlich,
ein gewisses Mal} an Wissen und Erfahrung
zu haben, um genaue und reproduzierbare
Ergebnisse zu erhalten. Da die Gerate immer
ausgeklUgelter werden, reduziert sich dieses
Mal an Fachwissen, das zur Durchfiihrung
der Analysen erforderlich ist.

Moderne Fahrzeuge haben einen ganz
ahnlichen Entwicklungsweg eingeschlagen.
Funktionen wie das Antiblockiersystem,
Fahrerassistenzsysteme und eine Vielzahl an
Uberwachungssystemen haben das Mal an
erforderlichem Wissen und Fahigkeiten eines
Fahrers reduziert. Kaum ein Mensch hat
mehr einen Werkzeugkasten fir eventuelle
Reparaturen am StralRenrand im Fahrzeug
mit dabei, wie dies im 20. Jahrhundert

der Fall war. Auf ahnliche Weise bieten
aktuelle ICP-OES-Geréte eine Reihe von
intelligenten Funktionen, die den Analytiker
bei der Identifizierung und Uberwindung von
Problemen unterstitzen. Der Analytiker kann
dann entsprechende Malinahmen ergreifen,
um Wiederholungsmessungen von Proben
zu vermeiden.

ICP-OES-Probleme konnen in zwei Bereiche
eingeteilt werden:

1. Probleme, die mit den Eigenschaften der
Probe in Verbindung stehen, und Fehler,
die bei der Probenvorbereitung und der
Messung gemacht werden, sowie

2. Probleme aufgrund von Geréatefehlern.

In diesem eBook erldautert Ross Ashdown,
ICP-OES Marketing Manager bei Agilent
Technologies, wie ein Labor Probleme bei
der ICP-OES, die mit Geraten in Verbindung
stehen, umgehen kann. Mithilfe von
Qualitatskontrollmethoden und durch
Fortschritte in der ICP-OES-Geratetechnik
konnen Analytiker die Notwendigkeit

von Wiederholungsmessungen von
Proben vermeiden und sicher sein, dass
sie bei der ersten Messung das richtige
Ergebnis erhalten.




F:

Verstopfungen am Zerstauber bereiten haufig Probleme bei Techniken, die fliissige Proben
ansaugen. Kann man Blockagen vermeiden oder erkennen?

A:

Wassrige Losungen kdnnen
feine Partikel enthalten, die fir
das menschliche Auge praktisch
unsichtbar sind. Diese Partikel
konnen die kleine Kapillare an
der Spitze des konzentrischen
Glaszerstaubers teilweise

oder ganz blockieren. Diese
Blockagen fiihren zu vielen
Leistungsproblemen und
letztendlich dazu, dass Proben
erneut gemessen werden missen.

Ein typisches Anzeichen fir eine teilweise
Blockage am Zerstauber ist eine geringe
Wiederfindung flr einen Standard zur
kontinuierlichen Kalibrierungsuberprtfung
(CCV). Die CCV-Losung wird normalerweise
regelmafig wahrend der Analyse Uberwacht.
Die CCV-Probe wird nur alle 20 bis 30 Proben
gemessen. Besteht sie die Uberpriifung nicht,
mussen alle 20 bis 30 Proben, die vor der
unzureichenden QK-Probe gemessen wurden,
erneut gemessen werden.
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Eine vollstandige Verstopfung am Zerstauber ‘-
flihrt dazu, dass es gar kein Signal gibt. N
Dies ist also einfach zu diagnostizieren, da
alle Ergebnisse, einschliellich des internen
Standards, nur ein geringes oder gar kein
Emissionssignal zeigen.




Durch die Uberwachung der CCV- und
der Probenergebnisse im Laufe einer
Analysenserie konnen Sie es vermeiden,
Proben aufgrund von Verstopfungen am
Zerstauber erneut messen zu mussen.

Sollten bei Ihnen haufig Blockagen am
Zerstauber auftreten, ziehen Sie folgende
Malinahmen in Erwagung:

— Filtrierung oder Zentrifugierung der Proben.

— Einstellung der Eintauchtiefe der Sonde
des automatischen Probengebers in die
Probe auf einen deutlichen Abstand zum
Gefalboden, um die Wahrscheinlichkeit zu
minimieren, dass Partikel vom GefalRboden
in die Sonde gesaugt werden.

— Austausch der Art des Zerstaubers,
den Sie benutzen: Verwendung
eines Zerstaubers mit grofRerem
Innendurchmesser flr die Probenleitung,
der nicht so leicht verstopft.

- Verwendung eines Schaltventils zur
Reduzierung der Verweilzeit der Probe im
Probenaufgabesystem und Verlangerung
der Spulzeit ohne Verlangerung der
Analysendauer der Probe. Damit werden
Blockagen weniger wahrscheinlich.

- Verwendung eines Argon-Befeuchters,
um die Spitze des Zerstaubers feucht
zu halten. Dadurch ist eine Ablagerung
von Feststoffen an der Spitze des
Zerstaubers weniger wahrscheinlich.
Dies reduziert die Blockagen durch
Losungen mit hoher Salzfracht.

Die Agilent 5800 und 5900 ICP-OES-Gerate
verfligen Uber eine ,Neb Alert"-Funktion,

die darauf aufmerksam macht, wenn

der Zerstauber-Rickdruck sich andert.

Eine Erhohung des Drucks weist unter
Umstanden darauf hin, dass eine Blockage
entsteht, wahrend eine Verringerung des
Drucks durch eine undichte Verbindung
verursacht werden kann. Sobald der
Schwellenwert fr einen vordefinierten
Ruckdruck erreicht ist, weist eine
Alarmmeldung auf dem Bildschirm auf das
Problem hin. Die Analyse kann automatisch
gestoppt werden, sodass das Problem
behoben werden kann, bevor die Qualitat der
Probenanalyse beeintrachtigt wird.

Jeder Zerstaubertyp arbeitet bei einem
geringflgig anderen Rickdruck. Daher kann
der Schwellenwert fir die Alarmmeldung
jeweils passend zum Zerstaubertyp eingestellt
werden. Um einen Uberblick dartiber zu
erhalten, welcher Wert fur den verwendeten
Zerstauber ,normal” ist, konnen Sie die
Darstellung des Zerstauber-Ruckdrucks

auf der Analysenseite konsultieren oder

die separate Zerstauber-Testfunktion der
Agilent ICP Expert-Software verwenden.
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Die ,Neb Alert"-Funktion der Agilent 5800 und 5900
ICP-OES-Gerate macht darauf aufmerksam, wenn
der Zerstauber-Riickdruck sich dndert und weist
auf eine Blockage oder eine Leckage hin.




F:

Wie sieht es mit anderen Teilen des Probenaufgabesystems wie der Plasmafackel
aus? Wie tragen sie zu Ausfallzeiten bei und wie kann dies vermieden werden?

A:

Die Plasmafackel ist eine weitere
Komponente, die extremen
Bedingungen ausgesetzt ist.
Das Ansaugen von Proben mit
hoher Matrixkonzentration, wie
beispielsweise 100 g/I, kann
zu kristallinen Ablagerungen
im Injektor der Fackel fiihren.
Diese Ablagerungen kdénnen zu
einer teilweisen Blockage des
Fackelinjektors und zu einem
falschlicherweise reduzierten
Signal fihren.

Werden verschiedene QK-Losungen
tberwacht, zeigt eine Abwartsdrift des

Signals eine mogliche Blockage der Fackel an.

Unterschiedliche Qualitatskontrollen kdnnen
die Signaldrift anzeigen. Das regelmaliige
Messen eines zertifizierten Referenzmaterials
(CRM) als QK-Losung zeigt bei einer Blockage
der Fackel sinkende Wiederfindungsraten.
Schlechte (geringe) Wiederfindung fiir
Qualitatskontroll-Losungen, wie die Losungen
zur kontinuierlichen Kalibrierungstberpriifung
(CCV), ist ebenfalls ein Zeichen fir eine
Blockage.

Ermittelt das Gerat nicht mehr den gleichen
Wert flr die Kalibrierungslosungen, wenn
diese als Qualitatskontrolle Uberpriift
werden, ist eine Drift aufgetreten und

eine Blockage an irgendeiner Stelle im
Probenaufgabesystem ist wahrscheinlich.
Diese Blockagen treten am haufigsten bei
horizontal im Gerat ausgerichteten Fackeln
auf. Bei vertikal ausgerichteten Fackeln ist
dies nicht so haufig der Fall.
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Ein weiteres haufig auftretendes Problem
bei der Fackel ist eine falsche Montage
oder Installation. Es tritt beim Einbau einer
neuen Fackel oder beim Wiedereinbau
einer gereinigten Fackel auf.

Die Durchfiihrung automatisierter
Gerateleistungstests zu Beginn jedes Tages,
die ein Bestehen oder Nicht-Bestehen der
Tests auf der Basis von durch den Hersteller
vorgegebenen Werten anzeigen, weisen

auf Probleme mit der Empfindlichkeit hin.
Die Fackel kann dann dberprift werden,

um sicherzustellen, dass sie korrekt
montiert und installiert wurde.



Manche Fackeln bestehen aus vielen
Komponenten, wodurch es beim
Zusammenbau leicht zu Fehlern kommen
kann. Eine falsche Fackelmontage oder
-installation kann die Empfindlichkeit des
Gerats beeintrachtigen. Eine schlechte
Empfindlichkeit verursacht eine schlechte
Prazision fir Analyten in geringen
Konzentrationen. Dies kann durch die
Aufnahme von geeigneten QK-Losungen in
den Test zur Qualitatskontrolle tGberwacht
und erkannt werden.

Vor dem Kauf eines ICP-OES-Gerates
empfiehlt es sich, die Fackel, die Sie am
haufigsten verwenden werden, genau

zu prufen. Zerlegen Sie die Fackel und
bauen Sie sie wieder zusammen, um
herauszufinden, wie handhabungssicher
die Montage ist. Die Standardfackel eines
Agilent 5800 oder 5900 ICP-OES-Gerates
ist eine einfache einteilige Einheit. Es ist
unmaglich, sie falsch zu montieren. Unsere
zerlegbaren Fackeln bestehen aus nur

5 Komponenten. Im Vergleich dazu haben
die Fackeln anderer Hersteller mehr als
10 Komponenten.

Die Ausrichtung der Fackel ist eine weitere
maogliche Ursache von Problemen. Sie
haben die Fackel richtig zusammengebaut,
doch befindet sie sich auch im Gerat in

der richtigen Position, um die optimale
Beobachtung des Emissionssignals

zu gewahrleisten?

Bei Agilent ICP-OES-Geréten ist eine
manuelle Ausrichtung der Fackel

nicht erforderlich. Das Plug-and-Play-
Fackelinstallationssystem gewahrleistet,
dass die Fackel perfekt zum Voroptiksystem
des Gerats positioniert ist, ohne dass

ein Eingriff durch den Benutzer oder eine
Optimierung erforderlich ist.

Sollte das Plasma nicht zlinden, ist dies
eine weitere Ursache fir Probleme. Die
Grunde fur den Ausfall sind nicht immer
offensichtlich, weshalb die Fehlersuche

und Problembehebung sehr zeitaufwendig
sein kann. Die Agilent 5800 und 5900
ICP-OES-Gerate verflgen Uber integrierte
Sensoren, die die Plasmazindungssequenz
Uberwachen. Mit diesen Sensoren kann die
Ursache fir das Nicht-Ziinden des Plasmas
genau bestimmt werden. Moglicherweise
sind die Pumpenschlauche nicht mit einer
Klammer gesichert oder die Fackel wurde
nicht getrocknet und ist noch nass. Mit
dieser Information kann das Gerat Hinweise

liefern, wie das Problem gelost werden kann.

Hochwertige Einzelelement-
Kalibrierstandards

Die genaue Bestimmung von
Schwermetallen und anderen Elementen
in Umwelt- und Lebensmittelproben
sowie in Proben fir die Elementanalytik
hangt von qualitativ hochwertigen
Referenzmaterialien ab. Die nach

ISO 17025 und 17034 akkreditierten
Agilent ULTRA Standards werden den
beiden Normen entsprechend eingehend
getestet und hergestellt.

Verwenden Sie unser interaktives
Periodensystem, um das gewiinschte
Element zu finden.
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https://explore.agilent.com/periodic-table-standards
https://explore.agilent.com/periodic-table-standards

F:

Manchmal ist es fiir Labore wichtig, dass die analytischen Gerate kontinuierlich und ohne manuellen
Eingriff innerhalb der Spezifikationen laufen. Wie kann man sich sicher sein, dass das Gerat so

funktioniert, wie es funktionieren soll?

A:

Die Annahme, dass Geréate wie
ein ICP-OES kontinuierlich ohne
Wartung und ohne Uberwachung
tagelang funktionieren, ist eine
haufige Fehleinschatzung.

Das Risiko von Blockagen im
Probenaufgabesystem durch
bestimmte Proben, einen hohen
Probendurchsatz oder extreme
Umgebungsbedingungen im
Labor kann durch die Erstellung
eines Wartungsplans gemindert
werden. AuBerdem wird so
verhindert, dass kleine Probleme
zu Ausfallzeiten wahrend eines
Analysenlaufs fihren und eine
hohe Gerateleistung sichergestellt.
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Die Agilent ICP-OES-Gerate 5800 und 5900 verfiigen beide tiber die Funktion zur Meldung vorbeugender Wartungen. Diese
Funktion z&hlt die Anzahl der gemessenen Proben. Auf dem Bildschirm werden Warnmeldungen angezeigt, die daran
erinnern, nach der eingestellten Anzahl gemessener Proben Reinigungs- und Wartungsmalnahmen durchzufiihren.

Die fur den Betrieb des Gerats erforderliche
Versorgung mit Argon, Kuhlwasser oder
elektrischem Strom kann ebenso einer
Fehlfunktion unterliegen. Ist die Versorgung
nicht optimal, kann die Analyseleistung
beeintrachtigt sein. Dies kann die
Empfindlichkeit, die Prazision, den linearen
dynamischen Bereich sowie weitere Aspekte
der Leistung betreffen.

Eine gute Vorgehensweise ist es, taglich
vor dem Start der Analysen einen
automatisierten Gerateleistungstest
durchzufihren. So wird der korrekte
Betrieb des Gerats sofort Uberprift

und Wiederholungsmessungen werden
vermieden, da Sie gleich zu Beginn
feststellen, dass Ihre Ergebnisse nicht
korrekt sind. Die meisten ICP-OES-Gerate
verfligen Uber integrierte Leistungstests.
Manche Uberprifen auch die Versorgung
wie beispielsweise die Gasversorgung.
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zur Meldung vorbeugender Wartungen (EMF)
gibt Warnmeldungen aus, die den Benutzer
an die Durchflihrung von Leistungstests

In die Agilent ICP-OES-Gerate 5800 und 5900 integrierte
automatisierte Geréateleistungstests konnen téglich vor

aufrechterhalten. Die Warnmeldungen
konnen so eingestellt werden, dass sie zu den

oder vorbeugenden Wartungsmalinahmen
erinnern. Diese Warnmeldungen orientieren
sich an der Anzahl der analysierten

Proben. Ahnlich wie beim empfohlenen
Serviceintervall Ihres Autos, das sich

daran orientiert, wie viele Kilometer Sie
zuriickgelegt haben, wird die Wartung nach
Probendurchsatz statt nach abgelaufener
Zeit durchgefihrt und so die Gerateleistung

Probentypen passen, die ein Labor primar
analysiert. Ein Labor, das beispielsweise
hauptsachlich saubere Wasserproben
analysiert, muss Wartungsmafinahmen weit
weniger haufig durchfihren als ein Labor,
das schwierige Proben wie Bodenproben
analysiert, die mit Saure aufgeschlossen
werden und hohere Salzgehalte haben.

der Messung von Proben schnell durchgefiihrt werden,
um zu priifen, dass alles in Ordnung ist.




F:

Die richtige Einstellung der Methodenparameter ist ein wichtiger Arbeitsschritt
im Labor. Wie kann am besten gewahrleistet werden, dass die richtigen

Parameter ausgewahlt sind?

A:

Die Methodenparameter der
Gerate konnen |hre Ergebnisse
stark beeinflussen. Ein
unzureichender Argongasfluss

ins Plasma beispielsweise

und eine unzureichende
Plasmaleistung fiihren zu einer
nicht ausreichenden Energie im
Plasma. Es werden nicht alle
Atome und lonen in der Probe
angeregt, was in der Folge zu einer
reduzierten Emission und einer
geringeren Empfindlichkeit fihrt.
Dies beeintrachtigt die Prazision
fur Analyten, die im Spurenbereich
vorliegen. Die Prazision liegt dann
in manchen Fallen aulerhalb der
Labortoleranz und die Proben
mussen erneut gemessen werden.

Weitere haufige Fehler sind

beispielsweise die falsche Einstellung der
Pumpgeschwindigkeit und eine ungeeignete
Verzogerungszeit vor der Aufnahme von
Daten. Die Splilzeit ist ebenfalls kritisch.

Mit einer zu kurzen Spulzeit riskieren Sie
Kontaminationen durch Verschleppung von
der vorherigen Probe. Bei zu langer Spulzeit
werden Zeit, Energie und Gas verschwendet.

Um die besten Methodenparameter

zu bestimmen, sollten Sie als Teil des
Methodenentwicklungsverfahrens eine
CRM-Probe analysieren, die eine ahnliche
Matrix hat wie lhre Proben. Ihr Ziel sollte
sein, bei der Messung der CRM-Probe gute
Wiederfindungsraten im Spurenbereich zu
erhalten (vorausgesetzt, der Spurenbereich
liegt innerhalb der Spezifikationen des
Herstellers fir Ihr Gerét). Kénnen Sie

keine guten Wiederfindungsraten im
Spurenbereich erzielen, muss die Methode
weiter optimiert werden.

Die Einstellungen fir die Pumpgeschwindigkeit
oder die Verzogerungszeit fir die Probe in lhrer
Methode konnen durch die Uberwachung der
Prazision der QK-Losungen bewertet werden.
Es ist aulRerdem ratsam, beide Einstellungen
vor dem Start der Analyse zu tberprifen. Um
zu prifen, ob die Pumpgeschwindigkeit und
die Aufnahmeverzogerungszeit korrekt sind,
aktivieren Sie die hohe Pumpgeschwindigkeit
von Hand und messen Sie, wie lange die
Losung bendtigt, um vom Testrohrchen

im automatischen Probengeber in die
Zerstauberkammer zu gelangen.

Diese Zeit sollte als Aufnahmeverzogerung
gewahlt und die Pumpgeschwindigkeit
manuell in die Methode eingetragen werden.

Moderne Geréte verfligen oftmals tber

eine Reihe von Tools, die den Benutzer

bei der Bestimmung der optimalen
Methodenparameter unterstitzen. Die

Agilent 5800 und 5900 ICP-OES-Gerate
beispielsweise verfligen Uber eine Funktion
namens IntelliQuant-Screening. Diese Funktion
flhrt einen schnellen Scan der Probe durch,
um bis zu 70 Elemente in einer Probe zu
identifizieren und deren Konzentrationen
abzuschatzen. Ist die verwendete Probe fiir
lhre regularen Proben reprasentativ, konnen
Sie die IntelliQuant-Ergebnisse als Richtschnur
fur die Methodenparameter verwenden.

Wenn beispielsweise die Zielelemente in lhrer
Probe in geringer Konzentration vorliegen,
konnen Sie die Hochfrequenzleistung erhdhen
und den Zerstauberfluss herabsetzen, um

die Empfindlichkeit fir diese Elemente zu
verbessern.

Die Informationen der IntelliQuant-
Funktion konnen auch dazu verwendet
werden, den Konzentrationsbereich flir
die Kalibrierung zu bestimmen. Wenn

Sie die ungefahre Konzentration der
Elemente in Ihrer Probe kennen, konnen Sie
Standardkonzentrationen auswahlen, die
den erwarteten Konzentrationsbereich der
Probe widerspiegeln und so eine genaue
Kalibrierung erzielen, die den gesamten
Bereich der Proben abdeckt.
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Die Agilent IntelliQuant-Funktion bestimmt halbquantitativ bis zu 70 Elemente in einer Probe. Dies ist bei der
Entwicklung einer neuen Methode oder bei der Messung unbekannter Proben aus einer neuen Quelle hilfreich.

Tipp: Die IntelliQuant-Funktion unterstitzt auch
bei der Auswahl der optimalen analytischen
Wellenlange auf der Grundlage mehrerer
Faktoren wie beispielsweise spektralen
Storungen. Mehr dazu finden Sie im eBook
Reduzierung von Wiederholungsmessungen

in der ICP-OES aufgrund von Fehlern und
Problemen mit der Probe”

Intelligent Rinse ist eine weitere Funktion, die
die Methodenentwicklung vereinfacht und
vermeidet, dass UbermaBig lange Spulzeiten
eingestellt werden. Beim Aufsetzen einer
Methode muss ublicherweise eine Spuldauer
festgelegt werden, die fir die Proben mit

den hochsten Konzentrationen geeignet

ist. Diese Spuldauer wird dann fur alle

Proben verwendet, auch fur solche mit viel
niedrigeren Analytkonzentrationen. Die
intelligente Spulfunktion Intelligent Rinse von
Agilent Uberwacht die angegebenen Element-
Wellenlangen wahrend der Spilphase und
beendet das Spulen automatisch, wenn die
Intensitaten einen vom Benutzer festgelegten
Schwellenwert fur den Splilvorgang
erreichen. Bei der Verwendung von Intelligent
Rinse muss die Spllzeit nicht in der

Methode angegeben werden, es ist also eine
Einstellung weniger zu bestimmen.

Schopfen Sie das Potential lhrer
Gerate von Agilent voll aus

Die Agilent University bietet
Prasenzschulungen und Online-Kurse
zur Verbesserung von Fahigkeiten und
Arbeitsablaufen an.

Wahlen Sie aus unserem Seminarangebot
das Lernumfeld, die Prasentationsform
und den Leistungsumfang des Kurses aus,
der am besten zu Ihren Anforderungen
passt — und zum geplanten Budget.

— Prasenzschulung
— Vor-Ort-Schulung
— Online-Schulungen auf Wunsch

Weitere Informationen finden Sie unter
www.agilent.com/crosslab/university
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F:

Gibt es Komponenten eines ICP-OES-Geriits, die haufig bei einer Uberpriifung
vergessen werden?

A:

Praoptische Fenster sind die
runden Glasfenster zwischen dem
Fackelstand und der Kammer, in der
sich die optischen Komponenten
des Gerats befinden. Wenn sich
Kontaminationen von gemessenen
Proben an den Fenstern aufbauen,
reduziert dies die Menge des
emittierten Lichts, das in das
Optiksystem und zum Detektor
gelangt. Verschmutzte praoptische
Fenster verursachen eine geringere
Empfindlichkeit. In der Folge fiihrt
dies zu schlechter Prazision,
weshalb Proben unter Umstanden
erneut gemessen werden miissen.
Das gilt insbesondere fir jene, die
Analyten, die wenig Licht emittieren,
im Spurenbereich enthalten. Durch
die Uberwachung der Prézision bei
der Messung der QK-Proben kann
dieses Problem erkannt werden.

Es gibt jedoch viele Probleme der
Analyseleistung, die zu schlechter
Prazision der Ergebnisse fiihren.
Dadurch ist es schwierig, die jeweilige
Ursache genau zu bestimmen.




Die Reinigung der praoptischen Fenster
sollte in den Plan fir regelmalige
WartungsmaRnahmen fir ein Gerat
aufgenommen werden. Die tagliche
Durchfihrung automatisierter
Gerateleistungstests deckt Verluste der
Gerateempfindlichkeit auf.

Die Agilent ICP-OES-Gerate 5800 und 5900
verflgen Uber das praktische System

zur Meldung vorbeugender Wartungen
(EMF). Mit dieser Funktion konnen Sie
Warnmeldungen auf Grundlage der Anzahl
gemessener Proben einstellen. Haufig
werden in Laboranweisungen dokumentierte
Reinigungs- und Wartungsplane vergessen
oder ignoriert, insbesondere unter
Zeitdruck. Wenn diese Aufgaben nicht
ordnungsgemaf durchgefihrt werden,
kann dies grolte Auswirkungen auf die
Ergebnisse haben, was dann wiederum

zuU einem Zeitverlust fuhrt, da zuerst die
Fehlersuche durchgeflihrt werden muss
und anschlieRend die Proben eventuell neu
gemessen werden mussen.

Die EMF-Funktion erinnert mit einer
Warnmeldung auf dem Bildschirm an die
Durchflhrung der Wartungsaufgaben
wie beispielsweise die Reinigung der
praoptischen Fenster — und zwar bevor
die Ergebnisse beeintrachtigt werden.
Praktischerweise kann die EMF-Funktion
an Ihre Probentypen angepasst werden.
Analysiert ein Labor haufig Proben mit
hohem Matrixanteil wie Boden- und
Schlammproben, mussen Reinigung und
Wartung haufiger durchgefiihrt werden
als in einem Labor, das nur Wasserproben
untersucht.

Ein weiterer groRer Vorteil der EMF-Funktion
ist die Tatsache, dass sie als Beleg fir

ein Audit verwendet werden kann. Hat Ihr
Labor beispielsweise einen dreiwochigen
Routinewartungszyklus, aber in einer der drei
Wochen wurden nur 50 Proben gemessen,
dann wurde die Wartung unter Umstanden
verschoben. Stellt ein Auditor nun die Frage,
warum die Wartung nicht durchgefiihrt worden
ist, konnen die Daten der EMF-Funktion
zeigen, dass die Wartung wegen der
reduzierten Probenanzahl nicht erforderlich
war. Sie konnen daher auf Wartungsplane
auf der Grundlage der abgelaufenen Zeit
vollstandig verzichten und bendtigen keine
ausgedruckten Unterlagen zur ICP-Wartung
mehr. Die EMF-Funktion speichert alle Daten
und Gbernimmt die Wartungsplanung fur Sie.




F:

Sie haben Schlauche als weitere haufige Problemquelle genannt. Was kann
getan werden, um Schlauchprobleme zu verhindern oder zu erkennen?

A:

Der Verschleill von
Pumpenschlauchen ist ein

Problem, das unterschatzt wird.

Viele Labors finden sich damit

ab, dass ein Schlauch allmahlich
Verschleillerscheinungen zeigt, und
sind sich der Beeintrachtigungen
durch einen verschlissenen
Pumpenschlauch nicht bewusst.

Der Austausch eines verschlissenen
Schlauchs ist eine einfache und
relativ glinstige Wartungsmalinahme.
Wird er jedoch nicht regelmaRig
ausgetauscht, kann dies die
Ergebnisse stark negativ beeinflussen.

Undichte Verbindungen, eine falsche
Spannung und Luftblasen sind weitere
haufig vorkommende Schlauchprobleme.
Auch wenn man vergisst, den Schlauch
der peristaltischen Pumpe vor dem Start
einer Analyse wieder mit einer Klammer zu
befestigen, kann dies zu Problemen fihren.

Ein verschlissener, undichter oder schlecht
sitzender Schlauch an der peristaltischen
Pumpe fihrt zu einer schlechten Prazision
der Ergebnisse und kann zudem zu

einer Drift im Analysenverlauf flhren,

da die Pumpeffizienz sich aufgrund des
verschlissenen Schlauchs wahrend des
Gebrauchs andert. Sowohl die Prazision




als auch die Drift konnen mithilfe von
QK-Losungen tberwacht werden. Diese
werden jedoch haufig erst nach 30 bis

40 Minuten gemessen, sodass viel Zeit bis
zum Ergebnis verloren geht, insbesondere
dann, wenn die Proben, die seit der letzten
korrekten QK-Probe gemessen wurden,
erneut gemessen werden missen.

RegelmaRige Routinewartung verhindert
das Auftreten von Problemen mit den
Schlauchen der peristaltischen Pumpe.

Die Uberprifung der Elastizitat, der runden
Form, der Verbindungen und der Spannung
des Schlauchs zu Beginn jedes Arbeitstages,
oder nach einer bestimmten Anzahl von
Proben, ist wichtig. Diese Uberpriifungen
konnen die Gefahr reduzieren, dass Sie
Proben aufgrund von Problemen mit dem
Pumpenschlauch erneut messen missen.

Das System zur Meldung vorbeugender
Wartungen der Agilent ICP-OES-Geréte
5800 und 5900 kann den Benutzer dazu
auffordern, Wartungsmaflinahmen am
Pumpenschlauch vorzunehmen. Die
EMF-Warnmeldung kann so eingestellt
werden, dass der Benutzer daran erinnert
wird, den Pumpenschlauch entweder
nach einer bestimmten Zeit oder nach
einer festgelegten Anzahl gemessener
Proben zu Uberpriifen oder auszutauschen.
Der Zahler der Warnmeldung kann so
eingestellt werden, dass der Wert zur

Art der Probenmatrix passt. Verwenden

Sie beispielsweise Losungen mit 2 %
Salpetersaure, konnen Sie den Zahler fir die
Warnmeldung auf einen Hinweis nach 2000
bis 3000 Proben einstellen. Verwenden Sie
hingegen eine hohere Saurekonzentration,
muss die Warnmeldung auf einen
geringeren Wert, nach jeweils ungefahr
1000 Proben, eingestellt werden.

Sie sollten auch auf die Art des
Pumpenschlauchs, den Sie verwenden,
achten. Er muss der Probenmatrix
gegenuber chemisch bestandig

sein. Organische und wassrige

Losungen erfordern unterschiedliche
Pumpenschlauchtypen. PVC eignet

sich gut fur die meisten wassrigen und
sauren Matrices, ist aber nicht fur den
Gebrauch mit den meisten organischen
Losemitteln geeignet. PVC zersetzt sich
schnell, sodass der Schlauch nicht mehr
korrekt pumpt; bei manchen Losemitteln
kann die Pumpfunktion vollstandig
ausfallen. Die regelméaBige Uberpriifung
der Schlauchelastizitat ist eine einfache
Uberwachungsaufgabe. Zersetzt sich der
Schlauch, wird er hart, dehnt sich aus und
verliert an Elastizitat.

Eine gute Praxis am Ende eines Arbeitstages
ist das Spulen des Gerats und das Entfernen
der Schlauchklammer sowie das Abziehen
der Pumpenschlauche, sodass sie nicht

mehr Uber die Pumpenrollen gespannt

sind. Diese MalRnahmen verlangern die
Lebensdauer der Pumpenschlauche. Lassen
Sie die Probenmatrix tber Nacht in den
Schlauchen stehen, dringen Spuren der
Probe in den Schlauch ein und verursachen
eine Kontamination der ersten Proben

der nachsten Analysenserie und einen
schnelleren Verschleily des Schlauchs.

Die Funktion Outlier Conditional Formatting
der Agilent ICP-OES-Gerate 5800 und

5900 ist ein weiteres hilfreiches Werkzeug
zur Erkennung von verschlissenen
Pumpenschlauchen. Diese Funktion
Uberwacht die Ergebnisse der Proben
wahrend einer Analysenserie. Sie meldet,
wenn die relative Standardabweichung
einen bestimmten Schwellenwert
Uberschreitet, die Messungen interner
Standards die Uberpriifung nicht

bestehen, Messwerte aullerhalb des
Kalibrierbereichs auftreten oder bei
verschiedenen Wellenlangen eines Elements
inkonsistente Ergebnisse vorliegen. In

der Regel verursacht ein verschlissener
Pumpenschlauch eine Erhohung der
relativen Standardabweichung. Wird eine
Warnmeldung ausgeldst, hat der Benutzer
die Chance, das Problem zu beheben, bevor
die Probenanalyse fertiggestellt ist und sie
nach dem Austausch des Pumpenschlauchs
erneut durchgefihrt werden muss.




F:

Die Zerstauberkammer ist eine weitere kritische Komponente des Probenaufgabesystems.
Haben Sie Tipps fiir die Aufrechterhaltung der Zerstauberkammerleistung?

A:

Eine verschmutzte oder
kontaminierte Zerstauberkammer
fihrt zu einem schlechten Abfluss
oder zu ungleichmaligem
Ansaugen des Aerosols ins
Plasma. Um dieses Problem zu
erkennen, beobachten Sie, wie

die Losung an der Innenseite

der Zerstauberkammer
herunterlauft. Die Flissigkeit

sollte als zusammenhangender
Film an der Zerstauberkammer
herunterlaufen. Laufen stattdessen
einzelne Tropfchen herunter, ist die
Zerstauberkammer verschmutzt.

Ole sind besonders schlecht fur
Zerstauberkammern. Das Analysieren

von oOlhaltigen Proben verursacht

einen ungleichmaligen Abfluss aus

der Zerstauberkammer. Spulen Sie am
Ende einer Analyse das System einige
Minuten lang mit reinem Losemittel,

um die Zerstauberkammer zu reinigen.
Einige Labore verwenden fiir organische
Losemittel oder Proben mit hoher Salzfracht
gesonderte Probenaufgabesysteme. Diese
Komponenten kénnen dann je nach Bedarf
installiert werden. Durch diese Mallnahme
wird die Lebensdauer der Komponenten,
die taglich fir den Gebrauch mit wassrigen
Proben eingesetzt werden, verlangert.

Eine verschmutzte Zerstauberkammer fihrt
zu schlechter Préazision. Die kurzfristige
Prézision kann durch die Uberpriifung der
relativen Standardabweichung fir Replikate
der Probe und die mittelfristige Prazision durch
die Verwendung von QK-Losungen Uberwacht
werden. Das Problem besteht darin, dass die
QK-Losungen meistens in einem Abstand von
jeweils 30 Minuten platziert werden. Schlagt
also eine Qualitatskontrolle fehl, missen alle
Proben vor dieser QK-Probe erneut gemessen
werden.

Nehmen Sie die Reinigung der
Zerstauberkammer in lhre Routinewartung
auf. Fihren Sie auch automatisierte
Gerateleistungstests zu Beginn jedes
Tages durch. Dies zeigt, ob die Prazision
der Ergebnisse den Spezifikationen des
Herstellers entspricht.

Das System zur Meldung vorbeugender
Wartungen der Agilent ICP-OES-Gerate
5800 und 5900 kann zur Einstellung von
Warnmeldungen bezlglich der Reinigung
der Zerstauberkammer eingesetzt werden.
Analysieren Sie Ole, Lebensmittelproben
oder andere Proben mit hohem Matrixanteil,
konnen Sie die Warnmeldungen so
einstellen, dass sie jeweils nach wenigen
Hundert Proben angezeigt werden.
Analysieren Sie sauberere Proben,

konnen Sie das Auslosen der Anzeige

fir die Warnmeldung zur Reinigung der
Zerstauberkammer auf eine Probenzahl
von einigen Tausend einstellen.

Verbrauchsmaterialien von Agilent

Agilent bietet eine Reihe von
ICP-OES-Verbrauchsmaterialien

hoher Qualitat an, beispielsweise
ICP-OES-Zerstauber und Applikationskits,
um eine Vielzahl von Elementspektroskopie-
Applikationen zu unterstitzen.

Wir bieten applikationsspezifische Teile und
Zubehor wie Schlauche flr peristaltische
Pumpen und ICP-OES-Schlauchsatze fir
unterschiedliche Losemittel sowie ICP-OES-
Zerstauberkammern, Fackeln und Gasfilter an.




Welches ICP-OES entspricht am besten Ihren Anforderungen?

Agilent 5800 ICP-OES

Das Agilent 5800 verfiigt Uber eine Reihe eingebetteter Sensoren,
leistungsstarker Prozessoren und intelligenter Algorithmen

und Diagnosefunktionen zur Erkennung von Problemen, die

die Ergebnisse beeintrachtigen konnten, zur Vorankindigung
einer Wartung und zur Automatisierung der Fehlersuche. Das
5800 arbeitet im Hintergrund und denkt wie ein Experte: Es

gibt Ratschlage und I6st Probleme, bevor sie auftreten. Diese
intelligenten Funktionen reduzieren die Anzahl an Proben,

die wiederholt gemessen werden mussen, und Sie erhalten
zuverlassigere Ergebnisse.

Weitere Informationen: www.agilent.com/chem/5800icpoes

Agilent 5900 ICP-OES

Das 5900 enthalt die intelligenten Funktionen des 5800, bietet aber

auch die schnellste Probenmesszeit aller ICP-OES-Gerate, was
lhnen eine Steigerung lhres Umsatzes ermaglicht. Die schnellen
Probenmesszeiten fiihren zu einem geringen Argonverbrauch.
Sie steigern den Gewinn lhres Labors und Sie konnen lhren
Kunden zuverlassige Ergebnisse liefern.

Weitere Informationen: www.agilent.com/chem/5900icpoes



http://www.agilent.com/chem/5800icpoes
http://www.agilent.com/chem/5900icpoes

Dies konnte Sie auch interessieren

Reduzierung von Wiederholungsmessungen in der I[CP-OES aufgrund
von Fehlern und Problemen mit der Probe
Agilent Publikation (5994-1278DEE)

Calibration Troubleshooting Checklist
Agilent publication (5991-8688EN)

How to Optimize your ICP-OES Methods
Agilent publication (5991-8687EN)

Weitere Informationen:
www.agilent.com/chem/

Online-Store:
www.agilent.com/chem/store

Antworten auf technische Fragen und Zugriff
auf Ressourcen finden Sie in der Agilent Community:
community.agilent.com

Deutschland
0800-603 1000
CustomerCare_Germany@agilent.com

Europa
info_agilent@agilent.com

Asien und Pazifik
inquiry_lsca@agilent.com
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