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Zeitfallen im ICP-MS-Arbeitsablauf

Die Massenspektroskopie mit induktiv gekoppeltem
Plasma (ICP-MS) ist eine gut etablierte Methode zur
Messung von Spuren- und Mengenelementen in einer
Vielzahl von Probentypen. Die ICP-MS wird in Bereichen
wie beispielsweise Lebensmittel, Agrarwirtschaft, Umwelt,
Geochemie und Geologie, Werkstoffe und Halbleiter,
Petrochemie, Biowissenschaften, klinische Forschung
und Kernenergie eingesetzt.

Die ICP-MS ist bekannt flir inre hohe Empfindlichkeit, ihre Toleranz
gegenuber der Matrix und ihre Fahigkeit, Elemente tber einen groRen
Konzentrationsbereich zu messen. Aufgrund der einfachen Spektren und
der zuverlassigen Kontrolle von Interferenzen ist die ICP-MS die Methode
der Wahl fiir Routineanwendungen und regulierte Applikationen, von der
Trinkwasser- und Umweltliberwachung bis zur Lebensmittelsicherheit und
der Herstellung pharmazeutischer Produkte.

Viele Laboratorien wollen von einer anderen Elementspektroskopieart zur
ICP-MS wechseln oder ein Upgrade ihres ICP-MS-Systems durchflhren,
um bessere Nachweisgrenzen und einen hoheren Probendurchsatz zu
erzielen. Labore, fur die diese Methode neu ist, bekommen vielleicht den
Eindruck, dass die ICP-MS schwierig zu erlernen, kompliziert anzuwenden
und teuer in Betrieb und Wartung ist. Diese Schwierigkeiten halten sie
maoglicherweise davon ab, die Methode einzuflthren.

Labore, die die ICP-MS bereits verwenden, kampfen zuweilen mit der
Optimierung von Methoden und Arbeitsablaufen, aber viele gehen

davon aus, dass dies bei der Installation und beim Betrieb eines ICP-MS
unvermeidlich dazugehort. In Laboren, die ihre ICP-MS-Methodik nicht
optimiert haben, kdnnen unproduktive und haufig unnotige Aktivitaten,
sogenannte Zeitfallen, die Produktivitat und Rentabilitat beeintrachtigen.
Diese Zeitfallen konnen mehr als nur verlorene Zeit kosten. Mitarbeiter,
die durch manuelles Aufsetzen der Methode, Uberpriifen der Geréte und
Wiederholen von Analysen berlastet sind, fihlen sich mdglicherweise bei
der Arbeit unzufrieden und machen mit einer hheren Wahrscheinlichkeit
Fehler. Fehler kdnnen zu Wiederholungsanalysen fihren, die
Probenbearbeitungszeit beeinflussen und die Qualitat der gelieferten
Ergebnisse beeintrachtigen. Dies kann den Ruf eines Labors gefahrden.

Zuriick zum Inhaltsverzeichnis



Haufigste Zeitfallen

In einer kirzlich durchgefiihrten Online-Umfrage’

wurden Laborleiter gebeten, haufige Zeitfallen, die ihre
ICP-MS-Analysen am meisten beeintrachtigen, nach ihrer
Bedeutung zu ordnen. Hier sind die Ergebnisse.

l Vorbereitung der Proben/der Standards 72 %
l Erstellen neuer Methoden 65 %

63 %
63 %

Tagliche Priifung, Reinigung
und Justierung

l Geratewartungs- und -ausfallzeiten

e
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1. Die Umfrage wurde im September 2020 von Agilent durchgefiihrt. Ein Prozentsatz von 100 % bedeutet, dass alle
Umfrageteilnehmer diese Zeitfalle als am bedeutendsten einstuften.

Vielleicht denken Sie, dass diese Zeitfallen ein unvermeidlicher Teil der
ICP-MS-Analytik sind, etwas, das man im taglichen Betrieb akzeptieren
muss. Aber vielleicht konnten Sie lhre Analytik auch auf bessere und
effizientere Weise durchfiihren: Auf eine Art und Weise, die lhr Leben
einfacher, lhre Angestellten zufriedener und lhre Ergebnisse zuverlassiger
machen konnte.

Wie bei den meisten modernen wissenschaftlichen Methoden ist ein
gewisses Mal’ an Wissen und Erfahrung erforderlich, um mit einem ICP-MS
genaue und reproduzierbare Ergebnisse zu erhalten. Da die Gerate immer
starker automatisiert arbeiten, ist das erforderliche Mal an Fachwissen zur
Durchfiihrung der Analysen glicklicherweise nicht mehr so grol. Moderne
ICP-MS-Gerate enthalten vordefinierte Vorlagen fur Methoden, Routinen

fur die Auto-Optimierung, Leistungstberprifungen sowie Sensoren und
Uberwachungsfunktionen zur Selbstdiagnose. Diese integrierten Funktionen
spiegeln das Mal an Fachwissen wider, das friiher einen erfahrenen
Benutzer erfordert hatte.

Aber es sind nicht nur die Funktionen des Gerats, die hilfreich sind. Ablaufe
im Labor kénnen verbessert werden, indem Sie einfache Anderungen an der
Art und Weise vornehmen, wie Sie Analysen durchfthren.

Dieses eBook untersucht die tblichen Zeitfallen, die
Routine-ICP-MS-Analysen beeinflussen, und bietet Losungen, um ihre
Beeintrachtigung zu minimieren oder ganz zu vermeiden.
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Einarbeitung in ein neues Gerat

Die Zeitfalle

Neue Nutzer der ICP-MS gehen oft davon aus, dass die Methode schwierig

zu erlernen und durchzufiihren ist. Dasselbe gilt auch fir Anwender, die mit
einer Geratemarke der ICP-MS vertraut sind und nicht sicher sind, ob eine
andere Marke genauso einfach eingesetzt werden kann. Es stimmt, dass ein
ICP-MS, wie andere analytische Gerate auch, etwas Zeit erfordert, um zu lernen,
wie man es effizient einsetzen kann. Aber moderne ICP-MS-Gerate bieten
Software-Bedienoberflachen und Losungen fiir den Arbeitsablauf, die den
Einarbeitungsprozess viel kiirzer und einfacher machen.

Einige Labore werden weiterhin alte Gerate benutzen oder sie ersetzen ein in die Jahre gekommenes
Gerat durch ein anderes der gleichen Art, nur um das Einarbeiten in ein neues Gerat zu vermeiden.
Haufig versuchen Labore mit den Einschrankungen élterer Gerate irgendwie zurecht zu kommen,
weil sie denken, dass dies eine einfachere Losung als die Installation eines neueren Gerats ist.
Jedoch befinden sich kommerzielle Labore in einer Konkurrenzsituation und das Festhalten an einem
alten Gerat, das nicht so viel leistet wie ein neueres System eines Konkurrenzlabors, kann einen
groleren Preis haben. Ein leistungsfahigeres Gerat konnte Moglichkeiten zur Untersuchung von
Proben eroffnen, die Sie im Moment nicht messen konnen. Es kdnnte auch die Geschwindigkeit und
Genauigkeit von Analysen verbessern und die Erweiterung Ihres Geschaftsfelds auf Dienstleistungen
fur andere Branchen ermaglichen. Die neuesten ICP-MS-Systeme verfligen dber Funktionen, die die
Konfigurierung des Geréats und die Ubertragung vorhandener Methoden von einem &lteren Gerét
vereinfachen.

@ Einarbeitung in ein neues Gerat

Bei der Auswahl eines neuen Geréts die richtigen Fragen stellen

Alle mit dem Gerat gelieferten Ressourcen nutzen

Routinearbeitsabldufe unter Verwendung von SOPs dokumentieren

Erstellen neuer Methoden

Tagliche Prifung, Reinigung
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Die Losungen

Bei der Auswahl eines neuen Geréts die richtigen Fragen stellen

Wenn Sie Uber den Kauf eines neuen ICP-MS nachdenken, kénnen diese Tipps hilfreich sein:

Testen Sie das Gerat mit einer Probenauswahl, die flir Ihren normalen Betrieb reprasentativ ist.
Gehen Sie nicht davon aus, dass alle Gerate Uber die gleichen Fahigkeiten verfiigen, und verlassen
Sie sich nicht nur auf veroffentlichte Spezifikationen. Reale Leistungsunterschiede zeigen sich am
deutlichsten bei schwierigen, komplexen Proben mit hohem Matrixanteil. Achten Sie also darauf,
die Leistung fir Ihre schwierigsten Probentypen zu testen.

Bitten Sie den Anbieter, das System so zu demonstrieren, wie es |hrem Arbeitsablauf im Labor
entspricht. Wenn Sie routinemalig die Proben analysieren ,wie Sie sie erhalten’, ohne Methoden
ausflhrlich aufzusetzen, dann bitten Sie darum, die Testproben auf diese Weise zu analysieren.
Das gibt lhnen einen wichtigen Eindruck, wie einfach das System zu benutzen ist.

Bedenken Sie, wie Ihr Labor organisiert ist. Werden lhre Routineproben von Nichtspezialisten im
Schichtdienst mit einer Methode analysiert, die ein erfahrenerer Analytiker aufgesetzt hat? Wenn
ja, fragen Sie, ob es eine vereinfachte Bedienoberflache gibt, die sicherstellen kann, dass die
Routineanalysen nach dem definierten Arbeitsablauf erfolgen.

Betreuen Ihre Analytiker mehrere Gerate/Methoden zur gleichen Zeit? Mit einer Gerateschnittstelle,
die auf einem Mobilgerat wie beispielsweise einem Tablet verwendet werden kann, konnen Analytiker
eine Probenmessung Uberwachen, wahrend sie sich an einem anderen Ort befinden. AuRerdem ist es
wichtig, visuelle Indikatoren auf dem Bildschirm zu haben, die den Status der Analyse anzeigen. Sie
wollen nicht ins Labor zurtickkehren, um festzustellen, dass vor einer Stunde eine Qualitatskontrolle
fehlgeschlagen ist und Sie jetzt die Messung vieler Proben wiederholen missen.

Achten Sie bei der Geratevorfiihrung darauf, wie viele Methodenparameter (wenn Gberhaupt)
fur verschiedene Probentypen geandert werden missen. Sollte Ihr Labor viele verschiedene
Probentypen untersuchen, ist es eine groRe Zeitfalle, wenn Sie fir jeden Probentyp viele
Methodenparameter andern missen.

Die Unterstiitzung und die moglichen Schulungen vonseiten des Anbieters sind ebenfalls wichtige
Faktoren. Ist eine personliche Schulung in Threm Labor bald nach der Installation des Gerats moglich?
Konnen Sie Remote-Support nutzen, um spater bei Problemen Hilfe zu erhalten, oder missen Sie

bis zu einem Termin mit einem Servicetechniker warten? Wie gut ist die Qualitat des Supports?

Eine weitere Uberlegung sind fortlaufende Schulungs- und Weiterbildungsangebote. Sehen Sie

sich die Internetseiten der Hersteller jedes Gerats an, um herauszufinden, welche Schulungskurse

sie anbieten, wie haufig sie diese durchfiihren und ob diese als Online- oder Prasenzveranstaltung
stattfinden. Falls sie als Prasenzveranstaltung stattfinden, ist das in lhrer Nahe?

Zugang zu kostenlosen Schulungen

Haufig sind praktische Anleitungen auf youtube.
com oder anderen Internetseiten verfiigbar.

Sie sind eine hervorragende Quelle fir
Schulungen und Informationen. Beispielsweise
hat Agilent eine Reihe von ICP-MS-Videos

auf Youtube.
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https://www.youtube.com/playlist?list=PLThrdl2ragolx_XnWcJPg1VlfrczFBBiv

Alle mit dem Gerat gelieferten Ressourcen nutzen

Die meisten neuen Gerate werden mit einer Flle von Informationen und Tools geliefert, die dem neuen
Nutzer helfen sollen. Das Agilent 7850 ICP-MS beispielsweise verfligt Uber Videos und praktische
Anleitungen in einem umfangreichen Hilfe- und Lernsystem, das Teil der Geratesoftware ist. Es gibt
aulerdem einen umfangreichen Ressourcen-Hub fir ICP-MS, der viele hilfreiche Informationen fir
neue und erfahrende Anwender gleichermalien enthalt.

Geréate werden haufig auch mit betriebsbereiten Methoden (und/oder Methodenentwicklungstools)
geliefert, die Unsicherheiten aus der Methodenentwicklung eliminieren. In diesen Methoden sind die
meisten der Methodenparameter, mit denen sich neue Anwender haufig schwertun, wie beispielsweise
die Isotopenauswahl, die Auswahl des internen Standards, die Auswahl des Zellgasmodus und die
Einstellung der Integrationszeit usw. bereits definiert. Die Verwendung einer vordefinierten Methode
vereinfacht die Entwicklung neuer Methoden und verkirzt die daflir erforderliche Zeit und reduziert die
Wahrscheinlichkeit fir Fehler beim Aufsetzen der Methode.

Routinearbeitsablaufe unter Verwendung von SOPs dokumentieren

Eine gute Dokumentation kann Analytikern wirklich helfen, sich schnell in ein neues Geréat
einzuarbeiten. Eine Standardarbeitsanweisung (SOP) sollte klare, schrittweise Anweisungen mit vielen
Bildern sowie Tipps zur Losung von haufigen Problemen enthalten. Gerateanbieter wie Agilent konnen
vorbereitete SOP-Vorlagen fur Ubliche ICP-MS-Analysen anbieten, die Sie verwenden oder verandern
konnen, sodass sie zu den SOP-Vorlagen lhres Unternehmens passen. Beim Schreiben einer SOP fir
eine ICP-MS-Analyse ganz von vorne zu beginnen kann Wochen in Anspruch nehmen. Die Verwendung
einer vorhandenen Vorlage ist also eine groRRe Zeitersparnis.

Wie man eine SOP schreibt

Es wurde zwar flr die pharmazeutische
Industrie geschrieben, aber dieses eBook enthalt
Informationen, die fiir alle Labore zutreffen,

die SOPs verwenden:

— Wie schreibt man SOPs, die einfach gelesen
und verstanden werden kdnnen.

- Wie wagt man ab, welche Inhalte zur
Erflllung der Compliance fir eine
hilfreiche SOP notwendig sind.

—  Wie testet man SOPs und stellt
die Einheitlichkeit sicher.

eBook herunterladen
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https://explore.agilent.com/icp-ms-resource-de
https://www.agilent.com/cs/library/primers/public/primer_gmp_citations_5994-1189de-de_agilent.pdf

EI’SJ[e”erW neuer MethOden (E;iggrtbeitung in ein neues

@ Erstellen neuer Methoden

Die Zeitfalle Bewihrte, vorhandene Methoden verwenden

Eine neue Methode definieren

Es kann lange dauern, bis ein Labor eine neue ICP-MS-Methode entwickelt,
optimiert, geprift und dokumentiert hat, insbesondere wenn die Mitarbeiter

Mit Standardreferenzmaterialien die Leistung der Methode verifizieren

Verwendung des Heliummodus zur Vermeidung von Interferenzen

mit der ICP-MS nicht vertraut sind. Die Uberpriifung der Leistung und die durch Molekiilionen
Dokumentation der Methoden fiir die Einhaltung regulatorischer Richtlinien Interferenzen durch doppelt geladene lonen korrigieren
bedeutet weitere Arbeit, sodass der gesamte Prozess mehrere Wochen oder gar Geeignete interne Standards auswahlen
Monate in Anspruch nehmen kann. Wo beginnen Sie bei der Entwicklung einer o . "

) ) ; . Tagliche Prifung, Reinigung
neuen Methode oder bei der Installation eines neuen ICP-MS-Systems, mit dem und Justierung

Sie nicht vertraut sind? Wie konnen Sie die Zeit fir all das verklirzen?
Vorbereitung der Proben/
der Standards

Probenscreening vor der Analyse

Erstellen einer Probensequenz

Uberwachung der Probenanalyse

Uberpriifen von Ergebnissen und
Berichterstellung

Wiederholungsmessungen
von Proben

Geratewartungs- und -ausfallzeiten
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Die Losungen

Bewahrte, vorhandene Methoden verwenden

Ein neues ICP-MS-Gerat enthalt moglicherweise bereits Vorlagen

von entwickelten Methoden. Das Agilent 7850 ICP-MS ist mit bereits
entwickelten oder ,vordefinierten” Methoden ausgestattet, beispielsweise
fur Applikationen wie EPA 6020, 200.8 und ISO 17294 fir Umweltproben
und USP/ICH/ChP-Methoden fur die Herstellung pharmazeutischer
Produkte. Das 7850 enthalt auch allgemeine Methoden mit optimalen
Einstellungen fur Proben mit unterschiedlichem Matrixanteil, die Sie
anpassen konnen, sodass die Methoden zu lhren speziellen Analyten,
internen Standards und Probenzufiihrungseinstellungen passen. Haben

Sie Ihre Anderungen vorgenommen, konnen die Methode, die Parameter
sowie weitere Informationen wie Kalibrierungsniveaus und Einstellungen fir
die Qualitatskontrolle als Batch-Datei gespeichert werden. Batch-Dateien
konnen als Vorlage fur nachfolgende Probenchargen verwendet werden und
damit viel Zeit bei der Konfigurierung einsparen. Die Batch-Dateien stellen
zudem sicher, dass die Einstellungen der Methode einheitlich verwendet
werden, auch wenn ein anderer Analytiker das Gerat benutzt.

ICP-MS-Gerate konnen aullerdem mit einer Methode geliefert werden,
die speziell fir Sie entwickelt wurde. Wenn Sie Proben zu einer
ICP-MS-Gerdtedemonstration schicken oder mitnehmen, kann der
Applikationsspezialist des Anbieters die fir die Analyse verwendete
Methode als Vorlage speichern. Diese Vorlage kann Ihnen zur Verfigung
gestellt werden oder bei der Installation auf Ihr System geladen werden,
sodass Sie eine funktionierende Methode mit bewahrter Leistung fir lhre
Proben bekommen.

Wurden keine fir Sie relevanten Methodenvorlagen mit Ihrem Geréat
mitgeliefert, haben Sie im Internet Zugang zu veroffentlichten Methoden
auf den Seiten der US EPA, auf der Seite flr offizielle Analysenmethoden
der AOAC und auf der ASTM-Methodenseite. Sie miussen diese Methoden
zwar noch fur Ihr Gerat optimieren, aber es sind gute Ausgangspunkte.
Nutzen Sie Online-Communities wie die Agilent Community
(community.agilent.com), um Fragen zu stellen und von Anderen zu
lernen, die ahnliche Methoden erstellt haben. Auf den Internetseiten der
Gerateanbieter veroffentlichte Application Notes sind weitere hilfreiche
Informationsquellen. Schliellich bieten die meisten Gerateanbieter eine
Beratungsdienstleistung fir die Methodenentwicklung an, was eine
gute Losung sein kann, wenn lhre Proben oder Methoden besonders
ungewohnlich sind.

Eine neue Methode definieren

Unabhéngig davon, ob Sie eine vorhandene Methode, eine vordefinierte
Vorlage verwenden oder ganz von vorne beginnen, gibt es bestimmte
Parameter, die fir den langfristigen Erfolg Ihrer Analysen entscheidend sind.
Zu den wichtigsten Punkten gehaort es, sicherzustellen, dass die Methode
passend zum Matrixniveau der zu messenden Proben konfiguriert ist und
spektrale Uberlappungen beachtet werden.

Die Toleranz jedes ICP-MS-Gerats gegenlber der Matrix wird von der
Robustheit des Plasmas bestimmt, die Sie anhand des CeO/Ce-Verhéaltnisses
Uberwachen konnen. Stellen Sie sicher, dass sich die in Ihrer Methode
definierten Plasmabedingungen fir die Probentypen und Matrixniveaus, die
Sie analysieren werden, eignen. Proben mit hohem Matrixanteil erfordern
robustere Plasmabedingungen (geringeres CeQ/Ce-Verhéltnis). Eine Analyse
mit weniger robustem Plasma als erforderlich fUhrt langfristig zu Problemen
mit der Matrixablagerung, kiirzeren Wartungsintervallen, Signaldrift,
QC-Fehlern und Wiederholungsmessungen von Proben.

Mit Standardreferenzmaterialien die Leistung der Methode verifizieren

Das Verifizieren der Leistung der Methode durch die Analyse

von zertifizierten Referenzmaterialien (CRM) oder von Standard-
Referenzmaterialien (SRM) stellt eine gute Art und Weise dar, um
festzustellen, ob lhre Methode die richtigen Ergebnisse liefert. Es gibt flir
diese Materialien viele Anbieter, die einen breiten Bereich an Probentypen
abdecken. Sie finden also mit groRer Wahrscheinlichkeit ein Material, das
der Matrix lhrer Proben nahe kommt.

Um sowohl die Probenvorbereitung als auch die Analyseleistung zu
Uberprifen, sollte das Referenzmaterial genauso vorbereitet werden wie Ihre
Proben. Das Referenzmaterial wird dann jeder Probencharge hinzugefiigt
und auf die gleiche Weise analysiert wie die unbekannten Proben. Liefert
lhre Methode Ergebnisse, die mit den zertifizierten Werten flur jedes Element
des Referenzmaterials Ubereinstimmen, ist dies ein guter Hinweis darauf,
dass Ihre Probenvorbereitung zu guten Wiederfindungsraten fiihrt. Das
Erzielen korrekter Ergebnisse fur die Referenzmaterialien bestatigt auch,
dass Ihre Kalibrierung korrekt ist.
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Verwendung des Heliummodus zur Vermeidung von Interferenzen
durch Molekiilionen

Die Vermeidung von Interferenzen durch Molekdlionen ist eine
entscheidende Anforderung fur die meisten ICP-MS-Methoden.
Interferenzen konnen in Lebensmittel- und Umweltapplikationen
problematisch sein, da die Proben einen oftmals hohen, variablen und
komplexen Matrixanteil haben. Agilent ICP-MS-Systeme bieten eine
einfache und zuverlassige Losung fur Ubliche Interferenzen durch
Molekdlionen an, indem sie eine Kollisions-/Reaktionszelle (CRC)
verwenden, die fiir den Helium(He)-Kollisionsmodus optimiert ist.

Die meisten Kollisions-/Reaktionszellen (CRCs) kénnen sowohl im
Kollisionsmodus als auch im Reaktionsmodus eingesetzt werden,

obwohl das Zelldesign gegebenenfalls fir den einen oder den anderen
Modus eine bessere Leistung liefert. Der Modus (Kollisions- oder
Reaktionsmodus) hdngt davon ab, ob der Zelle ein inertes Gas (wie He) oder
ein reaktives Gas (wie H,, O,, NH, usw.) zugeflhrt wird. Fir routinemaRige
Multielementanalysen ist der (He-)Kollisionsmodus sehr viel universeller
einsetzbar als ein Modus mit reaktivem Zellgas. Daher ist der He-Modus

fur Multielementanalysen und fir verschiedenartige und unbekannte
Probentypen besser geeignet.

Der He-Modus nutzt die Diskriminierung der kinetischen Energie (Kinetic
Energy Discrimination, KED), um Molekdilionen herauszufiltern und nur
Atomionen durch die Zelle gelangen zu lassen. Die KED ist ein physikalisches
Verfahren, das die Tatsache ausnutzt, dass mehratomige (Molekul-)lonen
einen groReren Querschnitt als Atomionen mit gleicher Masse haben.
Aufgrund dieser Tatsache kollidieren die Molekdilionen haufiger mit dem
Zellgas und verlieren mehr Energie, sodass sie mit Hilfe einer Vorspannung
am Zellenausgang aussortiert werden konnen. Der He-Kollisionsmodus

ist fir alle typischen Uberlagerungen von Molekilionen wirksam, sodass

er bei den meisten Elementen funktioniert und flr ein breites Spektrum

an Probentypen mit komplexen und unbekannten Matrices angewendet
werden kann. Haufig auftretende Interferenzen durch Molekilionen aus der
Matrix werden vermieden und ermdglichen die Messung der bevorzugten
Isotopen aller typischen Analyten. Der He-Modus vermeidet auch haufig
auftretende Molekiilionen-Uberlappungen bei sekundéren Qualifizierisotopen.
Die Messung von Qualifizierisotopen verlangert lhre Analysendauer um
wenige Sekunden, ermdglicht aber, dass Sie das mit dem primaéren Isotop
erzielte Ergebnis bestatigen. Die Verwendung eines zweiten Isotops wird in
einigen regulierten Methoden der Umweltanalytik und der pharmazeutischen
Industrie sogar empfohlen, wobei die zusatzlichen Isotope dazu verwendet
werden, die Ergebnisse zu bestatigen.

10

Die Verwendung einer einzigen Methode im Heliummodus mit der
Kollisions-/Reaktionszelle spart viel Zeit, da das Aufsetzen der Methode
vereinfacht und auch die Zeit zwischen den Analysen der Proben reduziert
wird. Verwenden Sie fUr unterschiedliche Analyten verschiedene Zellgase,
gibt es eine Verzogerung bei der Evakuierung der Zelle und beim Wechsel
des Zellgases. Diese verlangert die Gesamtdauer der Analysen im Vergleich
zur Verwendung von Helium fir alle Analyten erheblich.
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Die Reduzierung der Interferenz durch Ar, auf Se ist ein gutes Beispiel dafir, wie der
Heliummodus Interferenzen durch Molekiilionen reduzieren kann. Mit einer Heliumflussrate
von 7 ml/min wird das Auftreten von Ar, auf ein Mal reduziert, in dem es nur einen geringen
Beitrag zum Signal von “8Se leistet.

Wahrend der Heliummodus fiir haufig auftretende Molekdlionen-
Uberlappungen gut geeignet ist, kann er isobare Uberlappungen oder
Interferenzen durch doppelt geladene lonen nicht aufldsen. Fir einen Analyten
in sehr geringer Konzentration und fir ungewdhnliche Uberlappungen kann
ein Reaktionsgas die Interferenzen unter Umstanden besser vermeiden und
so zu niedrigeren Nachweisgrenzen flihren. Der Reaktionsmodus ist jedoch im
Allgemeinen nicht anwendbar fir Multielementanalysen mit Single-Quadrupol-
ICP-MS-Systemen. Bei einem Single-Quadrupol-ICP-MS kdnnen Reaktionsgase
zu anderen Fehlern fihren wie beispielsweise zur Bildung von lonen von
Reaktionsprodukten, die mit anderen Analyten Uberlappen.

Die Maglichkeit, die Reaktionschemie in der Kollisions-/Reaktionszelle

zu steuern, ist ein grolRer Vorteil der Triple-Quadrupol-ICP-MS (ICP-QQQ).
Die ICP-QQQ-Systeme verwenden einen zusatzlichen Schritt der Massen-
Selektierung (Q1), um zu steuern, welche lonen in die Zelle gelangen und
reagieren, sodass Uberlappungen, die den Reaktionsmodus bei einem
Single-Quadrupol-Gerat beeintrachtigen, vermieden werden.
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Hinweis: Derzeit ist die Verwendung von Zellgasen bei der Analyse von Trinkwasser nach Methode
200.8 von der US EPA nicht zugelassen. Zellgase sind bei der Analyse anderer Probentypen wie Grund-
und Abwasser erlaubt, bei denen die komplexere Matrix mit einer groeren Wahrscheinlichkeit zu
Interferenzen durch Molekdlionen fiihrt, die vom Heliummodus vermieden werden.

Interferenzen durch doppelt geladene lonen korrigieren

Bestimmte, eher unibliche Kombinationen von Matrix- und Analytkonzentrationen kdnnen Interferenzen
durch doppelt geladene lonen hervorrufen, die nicht durch die Verwendung des Heliummodus vermieden
werden kénnen. Einige Elemente, darunter Barium (Ba) und Seltenerdelemente wie Nd, Sm und Gd haben
relativ niedrige lonisierungspotentiale flir die zweite lonisierung. Das bedeutet, dass diese Elemente

im Plasma einen kleinen Prozentsatz an doppelt geladenen lonen bilden. Interferenzen durch doppelt
geladene lonen sind viel weniger problematisch als Interferenzen durch Molekdlionen, sie kdnnen aber die
Analyse von Spuren von Arsen und Selen beeintrachtigen, wenn eine Probe relativ hohe Konzentrationen
an Seltenerdelementen enthalt. Erfordert Ihre Applikation die Analyse von As und Se im Spurenbereich,
kann der Beitrag von doppelt geladenen Seltenerdelementen mit der ,Half-Mass-Korrektur”, die in der
Agilent ICP-MS-MassHunter-Software integriert ist, korrigiert werden. Enthalten Ihre Proben Barium oder
Seltenerdelemente, verbessert die Verwendung der Half-Mass-Korrektur am ICP-MS die Genauigkeit und
senkt die Nachweisgrenzen fir Arsen und Selen.

Geeignete interne Standards auswahlen

Vordefinierte Methoden des Agilent 7850 fur bestimmte Applikationen enthalten vordefinierte interne
Standards (ISTD), die fiir typische Proben, die mit dieser Applikation analysiert werden, als geeignet
gelten. FUr neue Probentypen und allgemeine Methoden kann die Auswahl geeigneter interner
Standards dazu beitragen, genaue und stabile Analysen sicherzustellen. Sind die Elemente des internen
Standards nicht im Rahmen einer regulierten Methode festgelegt, konnen Sie ein paar einfache
Faustregeln fur die Auswahl geeigneter Elemente verwenden:

— Sie sollten nicht in Ihren Proben vorkommen.

— Sie sollten im gleichen Massenbereich liegen wie die Analyten, die sie korrigieren.

— lhr lonisierungspotential sollte ahnlich sein wie das lonisierungspotential der Analyten, die sie korrigieren.
— Sie sollten chemisch kompatibel mit Ihren Analytelementen und chemisch stabil sein.

— Sie sollten wahrscheinlich nicht durch Interferenzen mit Elementen in Ihren Probentypen
beeintrachtigt werden?.

— Sie sollten wahrscheinlich keine Interferenzen mit Ihren Analytelementen verursachen?.

Haufig ist es nicht moglich, interne Standards zu finden, die sowohl fir die Masse als auch das
lonisierungspotential aller Analyten optimal geeignet sind, sodass ein Kompromiss erforderlich ist.
Einfache Probenmatrices wie beispielsweise Trinkwasser konnen haufig mit nur einem internen Standard
mit mittlerer Masse erfolgreich analysiert werden. Die Genauigkeit und Stabilitat von Analysen komplexer
Proben mit hohem Matrixanteil konnen haufig verbessert werden, indem mehrere interne Standards
verteilt Uber den Massenbereich und mit unterschiedlichen lonisierungspotentialen verwendet werden.

2. Bei modernen ICP-MS-Systemen kénnen die zuletzt genannten beiden Kriterien meist ignoriert werden. Eventuelle Uberlappungen mit Molekiilionen, die mit
Elementen der internen Standards auftreten oder durch sie verursacht werden, sollten durch die Verwendung des Heliummodus vermieden werden.
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Verhéltnis von Masse
zu Ladung: 66

Verhéltnis von Masse
zu Ladung: 66

Die Quadrupol-Massenfilter in ICP-MS-Geréaten
trennen lonen nach ihrem Verhéltnis von Masse
zu Ladung (m/z). Da ®Zn* und '*2Ba** das gleiche
Verhéaltnis von Masse zu Ladung haben (m/z
von 66), kann ein Quadrupol-Massenfilter nicht
zwischen ihnen unterscheiden.

Alle Einzelheiten dartiber, wie die Half-Mass-
Korrektur Interferenzen durch doppelt geladene
lonen vermeidet, finden Sie in der technischen
Ubersicht von Agilent: ,Simplifying Correction of
Doubly Charged lon Interferences with Agilent
ICP-MS MassHunter”
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https://www.agilent.com/cs/library/applications/technical_overview_M2_interferences_icp-ms-7800_5994-1435en_us_agilent.pdf
https://www.agilent.com/cs/library/applications/technical_overview_M2_interferences_icp-ms-7800_5994-1435en_us_agilent.pdf
https://www.agilent.com/cs/library/applications/technical_overview_M2_interferences_icp-ms-7800_5994-1435en_us_agilent.pdf

Ein interner Standard, der optimal an die Masse
angepasst ist, ergibt eine bessere Korrektur

der Signaldrift aufgrund der Masse, wahrend

ein interner Standard, der optimal an das
lonisierungspotential angepasst ist, eine bessere
Korrektur fir die lonisationsunterdriickung
ergibt. Welcher dieser Faktoren wichtiger oder
weniger wichtig ist, hangt von lhren Probentypen
und der Justierung ab, insbesondere von

der Robustheit des Plasmas. Ein robustes
Plasma reduziert sowohl die Signaldrift als

auch die Signalunterdrickung, sodass die
Notwendigkeit fir optimal angepasste interne
Standardelemente geringer ist.

Sind die internen Standards und die internen
Analytstandards definiert, konnen sie im
Allgemeinen in die Methode integriert und
fur nachfolgende Analysen in die Vorlage fir
Probenchargen geschrieben werden.

Wie in ,Verwendung des Heliummodus zur
Vermeidung von Interferenzen durch Molekdlionen'
erortert, konnen durch die Verwendung eines
ICP-MS mit einer Kollisions-/Reaktionszelle, die
fur den Heliummodus optimiert ist, die meisten
Interferenzen durch Molekdlionen vermieden
werden, einschliellich derer, die an oder von
internen Standards verursacht werden. Der
Betrieb des Plasmas unter robusten Bedingungen
(geringes CeQ/Ce-Verhiltnis) reduziert die Bildung
von Molekdlionen. Die Verwendung dieser zwei
Anséatze im Rahmen der Methodenentwicklung
eroffnet lhnen mehr Wahlmaglichkeiten bei der
Auswahl zuverlassiger Elemente als interne
Standards.

g
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Eine einfache Art und Weise zur Verbesserung der chemischen Stabilitat

Viele Jahre lang war HNO, die bevorzugte Saure bei der Vorbereitung von Proben fir die Analyse mittels
ICP-MS. Die alleinige Verwendung von HNO, vermeidet Interferenzen durch Molekiilionen, die bei Verwendung
anderer Sauren wie H,SO, und HCI entstehen konnen. Die Abwesenheit von HCI verursacht jedoch bei
mehreren Elementen zahlreiche andere Probleme:

- Schlechte Extraktionseffizienz bei der Vorbereitung (z. B. fir Sn in Bodenextrakten).
— Schlechte Stabilitat vieler Elemente (Hg, Sn, Mo, W, Ag, As, Se, Metalle der Platingruppe, Seltenerdelemente).

— Schlechte Linearitat und Stabilitat vieler Elemente in Standardlésungen durch das fehlende Vorliegen von
lonen/Liganden.

— Langsame Stabilisierung und Spulung.

Die Verwendung eines ICP-MS im Helium-Kollisionsmodus vermeidet Molekulionen mit Beteiligung von Cl und
ermoglicht die routineméaRige Zugabe von HCI zu Ihren Proben und Standards (mindestens 0,5 %). So konnen die
aufgefiihrten Probleme iberwunden werden und die Probenvorbereitung und Methodenentwicklung wird einfacher.

Mit dem Kollisions-/Reaktionsmodus bekommen Sie Uberlappungen mit Molekiilionen in
den Griff

Ein groRer Vorteil der ICP-MS besteht in ihren einfachen Spektren. Jedes natiirlich vorkommende Element (auler
Indium) hat mindestens ein Isotop (eine Masse), bei dem keine direkte Uberlappung mit einem anderen Elerment
auftritt. Diese ,freien” Isotope werden gewdhnlich als bevorzugte Isotope fur ICP-MS-Analysen definiert, obwohl sie
nicht immer die am haufigsten auftretenden Isotopen sind. Praktisch bedeutet dies, dass die meisten spektralen
Stérungen, die ICP-MS-Analysen beeintrachtigen, auf Uberlappungen mit Molekiilionen zuriickzufiihren sind.

Analytiker miissen sich dessen bewusst sein, dass viele haufig auftretende Uberlappungen mit Molekiilionen
von der Probenmatrix verursacht werden, sodass Interferenzen je nach Probentyp variieren und schwer
vorherzusagen sind. Die aktuellen ICP-MS-Gerate konnen die Uberlappungen mit Molekiilionen mit einer
Kollisions-/Reaktionszelle im Helium-Kollisionsmodus in der Regel in den Griff bekommen. Der Effekt des
Heliummodus auf eine Reihe von typischen Molekdilionen ist unten veranschaulicht.

;-.rl.l bk, L o B - W aa Boka 'I"F o e Wl
o i - & (4]

Die Spektren zeigen die Molekiilionen des Untergrunds, die von verschiedenen, haufig verwendeten Matrixkomponenten
gebildet werden, mit folgender Farbkodierung: HNO, (grau), HCI (griin), H,SO, (pink) und Isopropylalkohol (blau). Das linke
Spektrum zeigt das ausgepragte Vorhandensein von Molekiilionen der Matrix im Modus ohne Gas, wahrend das Spektrum
auf der rechten Seite dieselbe Probe zeigt, dieses Mal im Helium-Kollisionsmodus gemessen. Alle Interferenzen durch
Molekiilionen werden im Heliummodus auf ein vernachldssigbares Niveau reduziert, was eine storungsfreie Analyse
ermoglicht. Das eingeschobene Spektrum zeigt die gleiche Mischung von Matrices, die jeweils mit 10 ppb der ersten Reihe
der Ubergangselemente versetzt ist, ebenfalls im Heliummodus gemessen. Fiir alle Analyten wird eine gute Empfindlichkeit
erzielt und alle Isotope entsprechen dem theoretischen Abundanz-Muster.

1 ‘a..... : g L Ji.l'
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Tagliche Prufung, Reinigung und
e
Erstellen neuer Methoden

Die Zeitfalle Téagliche Priifung, Reinigung
Nahezu 10 % der Serviceeinsatze® werden erforderlich, weil Routine- und Justierung
Reinigungsmalnahmen nicht durchgeflihrt wurden. Einigen Laboren ist Zerstauberprobleme vermeiden
bewusst, dass die Verbesserung des Zeitplans fir Routinewartung dazu Andere Probleme mit Glasteilen verhindern
beitragen wiirde, verschwendete Zeit durch unnotiges Warten auf einen Pflege der Pumpenschiéuche
Servicetechniker zu vermeiden. Es gibt sechs Bereiche, an die Analytiker bei der Pflege der Interfacekonen und der lonenlinse
regelmaBigen Reinigung und Wartung des ICP-MS denken sollten. Pumpen

1. Die Probensonde und die Schldauche der Probenaufnahme Haufigkeit flr Geratejustierung reduzieren

2. Die Schlauche der peristaltischen Pumpe und die Spannung der Selbstdiagnosetests des Geréts verwenden

Pumpenklammer

Zerstauber, Zerstauberkammer, Transferleitung und Plasmafackel
Die Interfacekonen

Die lonenlinse

Die OI- und Luftfilter der Vakuumpumpe

Vorbereitung der Proben/
der Standards

Probenscreening vor der Analyse

oA w

Erstellen einer Probensequenz

Uberwachung der Probenanalyse

Uberpriifen von Ergebnissen
und Berichterstellung

Wiederholungsmessungen
von Proben

Geratewartungs- und -ausfallzeiten

3. Zahl basiert auf Serviceeinsatzdaten von Agilent.
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Die Losungen

Zerstauberprobleme vermeiden

Ein teilweise verstopfter Zerstauber verursacht eine schlechte
Empfindlichkeit, eine schlechte Prazision und eine Signaldrift. Die
Mikrodurchfluss-Zerstauber, die meist bei ICP-MS-Systemen verwendet
werden, tolerieren suspendierte Feststoffteilchen (Schwebstoffe) nicht.

Malnahmen, um Verstopfungen am Zerstauber zu verhindern:

— Stellen Sie sicher, dass die Proben aufgeschlossen und filtriert sind, oder
dass suspendierte Feststoffteilchen sich vor der Analyse abgesetzt haben.

— Spulen Sie mindestens 10 Minuten lang mit Reagenzblindprobe, bevor
Sie das Plasma loschen (dies sollte in der Geratesoftware konfiguriert
werden kdnnen).

— Verwenden Sie nur fusselfreie Reinigungsticher.

— Verwenden Sie ein Reinigungswerkzeug fir Zerstauber, um mit
einem geeigneten Reinigungsmittel eine Rickspulung im Zerstauber
durchzufihren. Dies entfernt Partikelablagerungen und reinigt die
Zerstauberduse grindlich. Das Reinigungswerkzeug flr Zerstauber ist
bei Agilent unter der Bestellnummer G3266-80020 erhaltlich.

Andere Probleme mit Glasteilen verhindern
(Zerstauberkammer, Transferleitung und Fackel)

Eine verschmutzte Zerstauberkammer fihrt zu schlechter Prazision. Die
kurzfristige Entwicklung der Prazision kann mit Hilfe einer terminierten
Leistungsuberprifung dberwacht werden, die vor und/oder nach der
Analyse durchgefiihrt wird, oder indem die relative Standardabweichung

fur die Replikate einer Probe Uberprtft wird. Die mittelfristige Entwicklung
der Prazision kann durch die Verwendung einer Qualitatskontrolllosung
Uberwacht werden, wobei diese MalRnahmen nur darauf hinweisen, dass ein
Problem aufgetreten ist. Sie verhindern das Problem jedoch nicht.

Eine verschmutzte oder kontaminierte Zerstauberkammer fihrt zu einem
schlechten Abfluss oder zu ungleichmafligem Ansaugen des Aerosols ins
Plasma. Um dieses Problem zu erkennen, beobachten Sie, wie die Losung
an der Innenseite der Zerstauberkammer herunterlauft. Die FlUssigkeit sollte
als zusammenhangender Film an der Zerstauberkammer herunterlaufen.
Laufen stattdessen einzelne Tropfchen herunter, zeigt dies, dass die
Zerstauberkammer verschmutzt ist.

4. Twister-Zerstduberkammern sind bei Agilent ICP-MS-Geréten nicht erforderlich.
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Proben, die viel organisches Material wie beispielsweise Ole enthalten,
stellen ein Problem dar, da sie eine Kontamination der Zerstauberkammer
verursachen. Die Analyse von Proben mit hohem organischen Anteil
verursacht, dass der Abfluss aus der Zerstauberkammer ungleichmanig
ist und die Spulilung unzureichend. Spulen Sie am Ende einer Analyse das
System einige Minuten lang mit einer sauberen Waschldsung, um die
Zerstauberkammer zu reinigen. Einige Labore verwenden fiir Proben mit
hohem Anteil an organischen Materialien oder fiir Matrices mit hohem
Salzgehalt gesonderte Komponenten zur Probenzufuhr. Die speziell dafiir
vorgesehenen Komponenten zur Probenzufuhr konnen bei Bedarf installiert
werden. So wird die Lebensdauer des Probenaufgabesystems, das fir die
Routineproben verwendet wird, verlangert.

Unterschiedliche Typen von Zerstauberkammern haben unterschiedliche
Spulcharakteristika, aber sie sollten nicht einzeln betrachtet werden.

Die kirzere Weglange und der grolRere Bereich der Tropfchengrolle einer
Twister-Zerstauberkammer* sorgen daflr, dass mehr Losung durch die
Zerstauberkammer splilt. Dies kann das Ausspilen verbessern, erhoht aber
auch die Matrixbelastung und die Menge an Oxiden, die im Plasma gebildet
wird. Das fihrt wiederum zu einem weniger robusten Plasma, einem
schlechteren Abbau der Matrix, einem hoheren Maf} an Interferenzen sowie
einer geringeren lonisation. Diese Nachteile kdnnen insgesamt die Vorteile
der Spilung Uberwiegen.

Nehmen Sie die Reinigung der Glasteile in den Zeitplan lhrer
Routinewartung auf. Falls verflgbar, ist es sinnvoll, zu Beginn und am Ende
der taglichen Analysen einen Gerateleistungstest durchzuflhren. Damit
konnen Sie die Systemleistung einfach Uberwachen, um sicherzustellen,
dass das ICP-MS den Spezifikationen des Herstellers entspricht.

Eine ibermaRige Bildung von Tropfchen in der Zerstduberkammer ist ein Zeichen dafiir, dass
die Zerstauberkammer gereinigt werden muss.
Zuriick zum Inhaltsverzeichnis
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Um Analytiker dabei zu unterstitzen, den Wartungsplan einzuhalten, kann

das System zur Meldung vorbeugender Wartungen (EMF) der Agilent ICP-
MS-Software verwendet werden. Mit ihm kdnnen Warnmeldungen fir das
Durchfiihren von Routinewartungsaufgaben wie beispielsweise das Reinigen
der Zerstauberkammer festgelegt werden. Wenn Sie Ole, Lebensmittelproben
oder Proben mit hohem Matrixanteil analysieren, konnen Sie den Timer des
EMF anpassen, sodass die fiir lhre speziellen Probentypen erforderlichen
Wartungsintervalle gewahrleistet sind. Analog konnen Sie den Timer auf langere
Intervalle einstellen, wenn Sie sauberere Proben analysieren, sodass Sie keine
Zeit damit verschwenden, unnétige Wartungsmalinahmen durchzufihren.

Pflege der Pumpenschlauche

Der Verschleily von Pumpenschlduchen ist ein Problem, das in

vielen Laboren unterschatzt wird. Analytiker lassen verschlissene
Pumpenschlauche haufig in Gebrauch und sind sich der Auswirkungen, die
dies auf die Datenqualitat hat, nicht bewusst. Wenn ein Pumpenschlauch
nicht rechtzeitig ausgetauscht wird, kann er Signalinstabilitat, Drift und
Ungenauigkeiten sowie Probleme mit der chemischen Stabilitat wie
beispielsweise langsame Stabilisierung und Verschleppung von Analyten
verursachen. Das Austauschen verschlissener Schlauche ist eine einfache
und preisglinstige Wartungsaufgabe. Jedoch kann ein zu haufiger
Austausch von Pumpenschlauchen die Kosten flur Verbrauchsmaterialien
erhohen und Zeit verschwenden.

Undichte Verbindungen, eine falsche Spannung und Luftblasen

sind Probleme, die bei schlecht gewarteten Probenaufnahme- und
Pumpenschlauchen auftreten konnen. Wenn Analytiker unter Zeitdruck sind,
vergessen sie vielleicht, die Schlauche der peristaltischen Pumpe wieder

Zu einzuspannen, bevor sie eine Probe analysieren, oder sie installieren den
Abflussschlauch der Pumpe maglicherweise falsch herum.

Ein verschlissener, undichter oder schlecht sitzende Schlauch in der
peristaltischen Pumpe flhrt zu einer schlechten Empfindlichkeit und

einer Drift im Analysenverlauf, da sich die Pumpeffizienz aufgrund des
verschlissenen Schlauchs wahrend des Gebrauchs andert. Sowohl die
Prazision als auch die Drift kdnnen mithilfe von QK-Losungen Uberwacht
werden. Diese werden jedoch haufig erst nach 30 bis 40 Minuten gemessen,
sodass durch Warten auf das Ergebnis viel Zeit verloren geht, insbesondere
dann, wenn die Proben, die seit der letzten korrekten QK-Probe gemessen
wurden, erneut gemessen werden mussen.

Regelmalige Routinewartung verhindert das Auftreten von Problemen

mit den Schlduchen der peristaltischen Pumpe. Die Uberpriifung 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. Sollten Sie in Bezug auf den Zustand des
Schlauchs Zweifel haben, tauschen Sie ihn aus. Regelmalige Uberprifungen
reduzieren die Gefahr, dass Sie Proben aufgrund von Problemen mit den
Pumpenschlauchen erneut messen mussen. Neue Schlauche sollten vor dem
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RegelmaRige Uberpriifungen des Schlauchs der peristaltischen Pumpe auf Abnutzung,
Verfarbung, Flexibilitat und runde Form tragen dazu bei, dass die Probe problemlos, konsistent
und ohne Pulsation zum Zerstauber geleitet wird.

Gebrauch auch vorkonditioniert werden. Achten Sie bei der Installation neuer
Schlduche darauf, dass sie gleichmalig Uber den Pumpenrollen liegen, und
installieren Sie sie nicht mit zu viel Spannung. Stellen Sie den Druck auf den
Schlauch so ein, dass er einen gleichmalligen Probenfluss ermoglicht, und
pumpen Sie einige Minuten lang die Losung der Blindprobe durch den neuen
Schlauch, damit die innere Oberflache gereinigt und konditioniert wird.

Die meisten Gerate haben eine Funktion, mit der sich die Pumpe aulberst
langsam dreht, wenn das Gerat nicht aktiv ist, beispielsweise nach der
Fertigstellung von unbeaufsichtigten Analysen Uber Nacht. Dies verhindert,
dass sich gequetschte Abschnitte bilden, an denen der Schlauch von den
Pumpenrollen zusammengedrickt wird. Achten Sie darauf, dass diese
Funktion aktiviert ist, wenn lhr ICP-MS nicht standig verwendet wird.

Das System zur Meldung vorbeugender Wartungen des Agilent 7850

ICP-MS kann den Benutzer dazu auffordern, Wartungsmafinahmen 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.
Analysieren Sie Losungen mit verdinnter Salpetersaure/Salzsaure, konnen Sie
den Zahler fir die Warnmeldung auf einen Hinweis nach 2000 bis 3000 Proben
einstellen. Verwenden Sie eine hohere Saurekonzentration, missen Sie

den Zahler fir die Warnmeldung gegebenenfalls auf eine kleinere Zahl,
beispielsweise nach 1000 Proben, einstellen.
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Bei untypischen Probenarten sollten Sie daruber nachdenken, welche

Art von Pumpenschlauch Sie verwenden. Der Probenaufnahmeschlauch
muss gegenulber der Probenmatrix chemisch bestéandig sein, sodass

fur organische und wassrige Losungen in der Regel unterschiedliche

Arten von Pumpenschlauch erforderlich sind. PVC eignet sich gut fur die
meisten wassrigen und sauren Matrices, ist aber nicht fir den Gebrauch
mit den meisten organischen Losemitteln geeignet. PVC zersetzt sich

bei der Exposition gegentiber vielen organischen Losemitteln schnell,
sodass der Pumpvorgang schlecht lauft oder sogar ganz zusammenbricht.
Viele Labore, die organische Losemittel analysieren, vermeiden vollig die
Verwendung von Pumpenschlauchen und verwenden die Selbstansaugung,
um die Probe in den Zerstéuber zu bringen. Die regelmafige 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 Spilen des
Gerats und das Entfernen der Schlauchklammer sowie das Abziehen
der Pumpenschlauche, sodass sie nicht mehr tber die Pumpenrollen
gespannt sind, wenn das Gerat Uber Nacht keine unbeaufsichtigten
Analysen durchfihrt. Diese Mallnahmen verlangern die Lebensdauer
der Pumpenschlauche. Lassen Sie die Probenmatrix dber 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 Verschleils des Schlauchs.

Im Allgemeinen verursacht ein verschlissener Pumpenschlauch eine
Erhohung der relativen Standardabweichung sowie eine schlechte Spilung
und das Auftreten von Untergrundsignalen. Eine Erhohung der relativen
Standardabweichung des gemessenen Signals kann verschiedene
Ursachen haben, aber das ICP-MS kann Sie auf mogliche Probleme
hinweisen, indem es Ergebnisse markiert, bei denen der vom Nutzer
festgelegte Grenzwert fir die relative Standardabweichung Uberschritten
ist. Diese Markierungen werden beispielsweise angezeigt, wenn Sie

die Ausreilter-bedingte Formatierung (outlier conditional formatting,

OCF) in der Ergebnistabelle des Agilent 7850 verwenden. Wird eine
Warnmeldung ausgeldst, haben Sie die Chance, das Problem zu beheben,
bevor die Probenserie fertiggestellt ist und sie nach dem Austausch des
Pumpenschlauchs erneut gemessen werden muss.

Pflege der Interfacekonen und der lonenlinse

Ablagerungen der Matrix auf den Interfacekonen und schmutzige
lonenlinsen konnen geringe Empfindlichkeit, schlechte langfristige Prazision
und einen erhohten Untergrund verursachen.

Die geringere Empfindlichkeit und der erhohte Untergrund sind bei den
taglichen Geréateleistungstberprifungen, die viele Labore durchfihren, leicht
erkennbar. Sie konnen schnell eine Sichtpriifung der Konen durchfiihren, wenn
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die Leistungsergebnisse darauf hinweisen, dass ein Problem vorliegen konnte.
Der Einsatz einer Lupe ist dabei hilfreich, um die Konusoberflache genau zu
tiberpriifen. Uberpriifen Sie auf Matrixablagerungen an der Spitze und ob es
Beschéadigungen an der Offnung oder eine VergroRerung der Offnung gibt.

Analysieren Sie Proben mit hohem Matrixanteil, entstehen schneller
Ablagerungen der Matrix an den Interfacekonen. Das ist ein Grund dafir,
dass flr Proben mit hohem Matrixanteil robustere Plasmabedingungen
(geringeres CeQ/Ce-Verhaltnis) verwendet werden, um sicherzustellen,
dass die Matrix so gut wie maglich abgebaut wird. Bei Routineanalysen
von Proben mit hohem Matrixanteil ist es ratsam, die Konen jeweils

nach 500 bis 1000 Proben zu Uberprifen. Sind Ablagerungen erkennbar,
bauen Sie die Konen aus und behandeln Sie sie in einem Wasserbad

mit Ultraschall. Trocknen Sie die Konen und installieren Sie sie wieder

am Geréat. Beachten Sie, dass es vorteilhaft ist, die sauberen Konen zu
konditionieren. Damit gewahrleisten Sie die Stabilitat der nachsten Analyse.
Nach der Reinigung der Konen oder nach der Installation neuer Konen ist
es vorteilhaft, sie wieder zu konditionieren, indem Sie 10 bis 15 Minuten
lang eine Probenmatrix wie beispielsweise einen Mineralwasser- oder einen
Matrixstandard wie den EPA ICS ansaugen.

Es ist auch empfehlenswert, die Konen zu reinigen, wenn Sie unterschiedliche
Probentypen analysieren, bei denen Sie in einem Probentyp ein
Mengenelement untersuchen und im nachsten Probentyp ein Spurenelement.
In manchen Fallen kann es sogar ratsam sein, fir sehr inkompatible
Probentypen speziell dafiir vorgesehene Konen zu verwenden. Dieser
Vorschlag gilt auch fir andere Komponenten des Probenaufgabesystems.

Pumpen

Die Haufigkeit, mit der Sie Pumpendl und Olnebelfilter austauschen

mussen, hangt vom Probentyp ab, den Sie Ublicherweise untersuchen.

Die Analyse von Proben mit hohem Matrixanteil oder die Verwendung von
Plasmabedingungen, die keinen angemessenen Abbau der Probenmatrix
ergeben, fihren dazu, dass haufiger eine Wartung der Pumpe erforderlich ist.

Haufigkeit fiir Geratejustierung reduzieren

Eine einfache Art, die Notwendigkeit fir eine Justierung des Gerats

bei Analysen von Proben mit hohem Matrixanteil zu reduzieren, ist die
Verwendung eines robusten Plasmas (Hochenergieplasma). Die hohe
Energie des Plasmas baut die Matrix ab, sodass diese sich nicht an den
Interfacekonen ablagert, wo sie sonst eine Signaldrift verursachen konnte,
die ihrerseits eine Neujustierung des Gerats erforderlich macht.

Selbstdiagnosetests des Gerats verwenden

Viele ICP-MS-Geréte verfiigen uber Sensoren und Zahler, die Sie darauf
hinweisen, wann Wartungsaufgaben durchgefiihrt werden sollten. Siehe
,Richtige Nutzung der vorbeugenden Wartung".
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Vorbereitung der Proben/der Standards

Die Zeitfalle - . o
Tagliche Prifung, Reinigung

Die Vorbereitung von Proben und Standards wurde in einer Online-Umfrage und Justierung

zur groBt?n Ze!tfalle far ICP-MS-_AnaIysen gewahlt. Analytiker mgssen Vorbereitung der Proben/

Proben haufig in mehreren Verdinnungen herstellen und verschiedene der Standards

Kalibrierungsniveaus verwenden, um dem fir jedes Element erwarteten
Konzentrationsbereich Rechnung zu tragen. Es liberrascht also nicht, dass
die Probenvorbereitung so viel Zeit beansprucht. Fehler bei der Vorbereitung, o e e o S e e
das Screening von Proben zur Bestimmung des Matrixniveaus, QC-Fehler und S obleme it der ehemisehen Siab it verme den
Wiederholungsanalysen nach Ergebnissen iber dem zulassigen Bereich flihren Kontaminationeprobleme verindern

zu noch mehr Arbeitsaufwand. S ——

Kalibrierprobleme verhindern

Fehler durch Ergebnisse auRerhalb des zuldssigen Bereichs verhindern

Probenscreening vor der Analyse

Erstellen einer Probensequenz

Uberwachung der Probenanalyse

Uberpriifen von Ergebnissen
und Berichterstellung

Wiederholungsmessungen
von Proben
@ Geratewartungs- und -ausfallzeiten
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Die Losungen

Kalibrierprobleme verhindern

Probleme bei der Kalibrierung sind eine haufige Ursache fir fehlerhafte
Analysen. Wir treffen haufig Analytiker, die nicht wissen, was mit ihren
Ergebnissen nicht stimmt, und finden dann heraus, dass das Problem

z. B. durch einen einfachen Fehler bei der Standardherstellung verursacht
wurde. Dies kann zum Beispiel durch eine falsch kalibrierte Pipette,

eine Kontamination durch schlecht gereinigte Geréate, Probleme mit der
chemischen Stabilitat oder durch die versehentliche Verwendung der
falschen Stammldsung geschehen.

Menschliche Fehler auszuschalten ist wichtig, um Fehler bei der
Kalibrierung zu reduzieren. Gute Schulung und Dokumentation leistet
einen gro3en Beitrag, um sicherzustellen, dass Ihr Labor nicht unter diesen
Problemen leidet.

Aufsichtsbehorden wie die US EPA treiben die gute analytische Praxis voran.
In regulierten Methoden gibt es integrierte Qualitatskontrollen (QK), deren Ziel
es ist, Kalibrierungsfehler zu verhindern oder zu erkennen. Viele Methoden der
US-EPA fiir Umweltproben enthalten beispielsweise Priflosungen sowohl fir
eine anfangliche Uberpriifung der Kalibrierung (Initial Calibration Verification,
ICV) als auch fir eine standige Uberpriifung der Kalibrierung (Continuing
Calibration Verification, CCV). Diese Standards zur Qualitatskontrolle, — die
aus einer anderen Quelle hergestellt werden als die Kalibrierlosungen —,
bieten eine unabhangige Uberpriifung der Validitat der Kalibrierung. Moderne
Gerate haben Ublicherweise Vorlagen fir Methoden, die diese Arten von
Standard zur Qualitatskontrolle sowie geeignete Uberpriifungen und
Maflinahmen zur Qualitatskontrolle vordefinieren, was das Aufsetzen der
Methode vereinfacht. Diese Metriken der Qualitatskontrolle konnen auch
dazu herangezogen werden, die Genauigkeit der Kalibrierungen von nicht
regulierten Methoden sicherzustellen.

Der Einsatz eines Gerats mit groRem linearen Messbereich tragt dartiber
hinaus dazu bei, die fiir die Erstellung von Kalibrierungen bendtigte Zeit samt
Aufwand zu reduzieren. Erhalten Sie (iber einen grolen Konzentrationsbereich
ein lineares Detektorsignal, kdnnen Sie anstelle von spezifischen
Kalibrierungen fir unterschiedliche Niveaus an Mengenelementen in
unterschiedlichen Probentypen ein einziges allgemeines Kalibrierungsset
vorbereiten. Sie werden so in der Lage sein, unter Verwendung derselben
Kalibrierung ein Element in einer Probe im ppb-Bereich und dann das

gleiche Element in der nachsten Probe im Prozentbereich zu messen. Dies
schafft erhebliche Zeiteinsparungen im Vergleich zur Verwendung von
unterschiedlichen Kalibrierungssets flr jedes Set an Probentypen.
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Fehler durch Ergebnisse auBerhalb des zuldssigen Bereichs verhindern

Ein Fehler durch ein Ergebnis aullerhalb des zuldssigen Bereichs tritt

dann auf, wenn der Messwert flir eine Probe aullerhalb des Messbereichs
des Detektors oder oberhalb des hochsten Kalibrierungsstandards

fur den Analyten liegt. Wenn das Plasma und der Detektor hohe
Konzentrationsniveaus tolerieren, kdnnen Fehler durch Ergebnisse
aullerhalb des zulassigen Bereichs vermieden werden, indem ein Standard
mit hoher Konzentration fir den hochsten Punkt der Konzentrationskurve
vorbereitet wird. Bei einem Detektor mit einem dynamischen Bereich von
10 oder 11 GroRenordnungen kann Ihr hochster Standard mehrere Hundert
ppm fur Elemente enthalten, von denen Sie hohe Konzentrationen in Ihren
Proben erwarten. Diese erweiterte Kalibrierung bewahrt Sie davor, dass sich
ein Analyseergebnis aullerhalb des Messbereichs befindet. Das Verhindern
von Ergebnissen aullerhalb des zuldssigen Bereichs vermeidet die Zeitfalle,
dass Proben verdiinnt und erneut gemessen werden muissen.

Manche Analytiker bereiten routinemalig mehrere Verdiinnungen fir jede
Probe vor, um sicherzustellen, dass Spuren- und Mengenelemente innerhalb
des Messbereichs des Detektors liegen. Fur die Analyse der Spurenelemente
wird eine weniger verdiinnte Losung vorbereitet, wahrend fur die
Mengenelemente eine verdinntere Losung verwendet wird. Das Agilent 7850
ist ein Gerat, mit dem die Notwendigkeit fUr eine zusétzliche Verdiinnung
normaler ICP-MS-Probentypen durch den Einsatz eines Ultra High Matrix
Introduction (UHMI) Systems praktisch nicht mehr auftritt. Das UHMI-System
verdiinnt das Proben-Aerosol auf dem Weg von der Zerstauberkammer
zur Fackel und macht damit ein manuelles Verdiinnen tberflissig und
vermeidet die Kosten fir ein herkommliches Verdiinnungssystem. Mit dem
UHMI-System kann das 7850 ICP-MS eine Bandbreite von Probenmatrices
tolerieren, die bis zu 25 % Salzfracht (Total Dissolved Solids, TDS) enthalten,
ohne dass jede Probe auf eine Zielkonzentration bei der Salzfracht verdinnt
werden muss. Die Einstellungen flr die Verdinnung mit dem Aerosol
werden kalibriert und gespeichert. Damit konnen nach Bedarf eine Reihe
von voreingestellten Verdiinnungsfaktoren fiir den Probentyp oder die
Probentypen, den/die Sie messen, ausgewahlt werden.
‘ 4 Das Agilent Ultra High Matrix
/ Introduction (UHMI) System

. kann zuverldssig schwierige
’ Probenmatrices mit bis zu
25 % Gesamtsalzfracht (TDS)
bearbeiten. Die Verwendung
des UHMI-Systems reduziert
die Probenvorbereitungszeit
und eliminiert Fehler und
erzielt so eine bessere
langfristige Stabilitat der
Analysen.
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Der Einsatz eines ICP-MS-System mit hoher Toleranz gegenuber

hohen Salzlasten bedeutet, dass Sie einen Standardansatz fur die
Probenvorbereitung verwenden kdnnen. Sie konnen z. B. ein bestehendes
Probenvorbereitungsverfahren fur die ICP-OES auch fir die ICP-MS
verwenden. FUr eine noch grolRere Zeitersparnis kann eine optimierte
ICP-MS-Methode haufig alle Elemente (Mengen- und Spurenelemente sowie
Hydridbildner und Quecksilber) im erforderlichen Konzentrationsbereich

in einem einzigen Analyselauf messen. Damit entfallt die Notwendigkeit,

die Proben fiir unterschiedliche analytische Methoden, die Sie zuvor fiir

die Messung von Mengenelementen, Hydridbildnern oder Quecksilber
verwendet hatten, vorzubereiten. Manche Labore verwenden beispielsweise
die Atomabsorptionsspektroskopie (AAS) oder die ICP-OES zur Messung
von Elementen in hohen Konzentrationen und die GFAAS oder die ICP-MS fiir
Spurenelemente. Eine weitere separate Methode wie die Atomfluoreszenz
wird gegebenenfalls fir einzelne Elemente wie Quecksilber verwendet,

von denen angenommen wird, dass sie nicht mit der ICP-MS analysiert
werden konnen. Wenn Sie mit einer Probenanalyse gemal’ einer Methode
die Daten fUr alle Elemente auf einmal erhalten, ist das eine groRRe
Zeitersparnis. Es reduziert aulRerdem Fehler sowie Kontaminationen und
vereinfacht Labordienstleistungen, die Versorgung, die Bevorratung mit
Verbrauchsmaterialien und sogar die Schulung von Mitarbeitern.

Notwendigkeit fiir matrixangepasste Standards vermeiden

Wenn Proben mit hohem Matrixanteil mittels ICP-MS analysiert werden,
kann Signalunterdriickung auftreten, wenn die Energie des Plasmas zu
gering ist. Das Plasma muss energiereich genug sein, um sowohl die Matrix
vollstandig abzubauen als auch um die Analytelemente zu ionisieren.
Plasmaunterdriickung fihrt zu einem niedrigeren Signal (und daher zu einer
geringeren gemessenen Konzentration) fir Analytelemente in Proben mit
hohem Matrixanteil.

Ein Ansatz zur Matrixsuppression ist zu versuchen, die Matrix der
Kalibrierungsstandards an die der Proben anzupassen. Bei diesem Ansatz
gibt es verschiedene Probleme wie beispielsweise die Tatsache, dass
Analytiker die Probenmatrix im Voraus kennen mussen. Dies ist aber in
Laboren, die gemischte Probenchargen sowohl mit Lebensmittel- als auch
mit Umweltproben analysieren, nicht immer praktikabel. Die Anpassung

der Standards an eine Matrix, die derjenigen lhrer Proben ghnelt, ist eine
mihsame und zeitaufwandige Aufgabe und erfordert moglicherweise sogar
ein Screening der Proben vor deren Analyse. Sie konnen die Notwendigkeit
zur Anpassung an die Matrix vermeiden, indem Sie ein robusteres Plasma
verwenden. Ein robustes Plasma ist ein Plasma, das mit einer hohen Energie
arbeitet. Die hohe Energie ermoglicht, dass das Plasma die Matrix abbaut und
dass dann noch gentigend Energie vorhanden ist, um auch bei variierendem
Matrixniveau ein konsistentes Niveau an Analytionen zu erzeugen.

Die Robustheit des Plasmas ist aulRerdem entscheidend fir eine langfristige
Stabilitat und Toleranz gegeniber der Matrix. Verfiigt das Plasma nicht
Uber gentigend Energie zum Abbau der Matrix, lagert sich ein Teil der Matrix
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Diese vergréRerten Fotos der Offnung eines ICP-MS-Probenkonus verdeutlichen den Effekt,
den die Durchfiihrung von Analysen von Proben mit hohem Matrixanteil hat. Das Foto rechts
zeigt den Konus nach der Probenanalyse mit Ablagerungen der Matrix, die mikroskopisch
kleine Veranderungen an der GréRe und Form der Offnung verursachen.

am Interfacekonus des Gerats ab. Die Ablagerungen verandern die Form
der Offnung am Konus und fiihren zu einer geringeren Empfindlichkeit und
zu einer starkeren Signaldrift. Dieser Effekt ist bei Proben, die ein hohes
Mal an hoch hitzebestandigen Mineralstoffen (hoher Schmelzpunkt) wie
beispielsweise die Oxide von Al, Mg, Si und Ca enthalten, noch ausgepragter.

Wenn Sie haufig Proben mit hohem Matrixanteil oder Proben mit
unterschiedlichen Matrices messen, ist die Verwendung eines Gerats mit
robustem Plasma entscheidend. Die Robustheit des ICP-MS-Plasmas wird
in der Regel mit Hilfe des CeO*-Anteils, der aus der Intensitat von CeO*

im Verhaltnis zu Ce* bestimmt wird, Uberwacht. Ein niedriger CeO*-Anteil
(< 1,5 %) zeigt an, dass das Plasma geniigend Energie hat, um das fest
gebundene Molekdlion des CeO zu dissoziieren. Ein Plasma mit einem
niedrigen CeO-Anteil erzielt eine besseren Abbau der Matrix und anderer
Molekdlionen, sodass die Interferenzen geringer sind und Proben mit hohem
Matrixanteil langer mit weniger Drift analysiert werden konnen. In diesem
Fall entfallen auch die Neukalibrierung und Wiederholungsmessungen der
Proben, weil aufgrund der Drift die Qualitatskontrollen fehlschlagen.

Elementoxid
Ist ein Plasma robust genug, um die starke Ce-O-Bindung (gelb dargestellt) aufzubrechen, dann
ist die Plasmaenergie auch hoch genug, um maoglicherweise storende Oxidionen zu dissoziieren.
Deshalb wird das Ce0*/Ce*-Verhéltnis als MaR fiir die Robustheit des Plasmas verwendet.

Dissozierungsenergie der Oxidbindung (eV)

Zuriick zum Inhaltsverzeichnis




Probleme mit der chemischen Stabilitat vermeiden

Chemische Unbestandigkeit kann analytische Probleme wie langsame
Stabilisierung, Verschleppung der Probe, instabile interne Standards,
nicht-lineare Kalibrierungen sowie andere Probleme verursachen. In der
Vergangenheit waren Analytiker bei der ICP-MS haufig mit Problemen mit
der chemischen Stabilitat konfrontiert. Der Grund hierfUr ist, dass die ICP-MS
fur die kombinierte Analyse von mehreren, haufig inkompatiblen Elementen
verwendet wird und Analytiker versuchen, spektrale Stérungen zu vermeiden.

Die im Vergleich zu herkommlichen Methoden wie der GFAAS grollere
Anzahl an Analyten, die mittels ICP-MS gemessen werden, bedeutet, dass
chemisch inkompatible Elemente haufiger zusammen gemessen werden.
Friihe Nutzer der ICP-MS entschieden sich fir die alleinige Verwendung
von Salpetersaure flir den Aufschluss und die Stabilisierung der Probe.
Salpetersdure (HNO,) tragt nicht zu weiteren spektralen Storungen in

der ICP-MS bei, da H, N und O bereits durch das Wasser in der Probe

und die das Plasma umgebende Luft vorhanden sind. Andere S&uren

wie Salzsaure (HCI) oder Schwefelsdure (H,SO,) wurden vermieden, da
hohe Konzentrationen an Cl und S zahlreiche weitere Uberlappungen mit
Molekulionen im ICP-MS-Spektrum verursachen.

Das Vermeiden von Salzsaure fiihrt jedoch zu einem anderen Problem,

weil namlich viele Elemente in Salpetersaure allein nicht |6slich oder

nicht stabil sind. ICP-MS-Gerate von Agilent ermoglichen jetzt die
routinemafige Zugabe von HCI zur Forderung der Stabilitat von Probe

bzw. Analyten, da Interferenzen durch Molekdlionen auf der Basis von

Cl durch die Verwendung der Standard-Kollisions-/Reaktionszelle im
Heliummodus wirksam in den Griff zu bekommen sind. Tatsachlich
ermaoglicht der Heliummodus des Agilent 7850 eine wirksame und
zuverlassige Kontrolle aller matrixbasierten Interferenzen, die tblicherweise
in ICP-MS-Applikationen auftreten. Bitte beachten Sie, dass die Verwendung
des Heliummodus bei der Analyse von Trinkwasser nach Methode 200.8
von der US EPA derzeit nicht zugelassen ist. Bei der Analyse anderer
Wasserarten wie Grund- und Abwasser ist sie erlaubt. Trinkwasser hat

eine relativ einfache Matrix, sodass die Analyse von Trinkwasser weniger
durch Interferenzen durch Molekilionen, die durch den Heliummodus
ausgeschaltet werden, beeintrachtigt wird.

Die routinemaRige Zugabe von HCI zu den Proben fiir ICP-MS-Analysen ist
eine schnelle und einfache MalRnahme, um die meisten Probleme mit der
chemischen Stabilitat zu vermeiden und korrekte Ergebnisse zu erhalten. Die
Zugabe von HCI |6st sogar die Probleme mit der Spilung und auch Probleme
im Zusammenhang mit der Analyse von Quecksilber. Sie mussen fir die
Analyse von Quecksilber keine separate Probe vorbereiten oder eine andere
Methode verwenden, was den Arbeitsablauf insgesamt stark vereinfacht.
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Kontaminationsprobleme verhindern

Eine schlechte Laborpraxis kann zu Kontaminationsproblemen bei jeder
analytischen Methode flihren, aber bei Analysen im Spurenbereich mittels
ICP-MS werden Kontaminationen deutlicher sichtbar. Haben Sie vor der
ICP-MS bereits andere Methoden der Elementspektroskopie verwendet,
missen Sie sich dessen bewusst sein, dass es zwischen ICP-MS und

AAS oder ICP-OES einen erheblichen Unterschied bei der Empfindlichkeit
der Messungen gibt. Ahnliche Uberlegungen miissen bei der Migration
von Methoden von einer Einzelelementmethode wie der Flammen-AAS
oder Graphitrohr(GF)-AAS zu einer Multielementmethode wie der ICP-MS
angestellt werden. Wahrend Einzelelement-Kalibrierstandards nur fur

die Konzentration des Zielelements zertifiziert sein miussen, missen die
Standards fir Multielementanalysen (ICP-MS) auch dahingehend zertifiziert
werden, dass sie frei von anderen Elementen sind. Das Mischen mehrerer
AAS-Standards fur ICP-MS-Analysen kann zu Fehlern aufgrund der
Anwesenheit anderer Elemente als Verunreinigungen in den verschiedenen
Einzelelement-Kalibrierstandards fihren.

Um niedrige und konsistente Nachweisgrenzen aufrechtzuerhalten, miissen
Sie gegebenenfalls Ihre Ablaufe beim Spulen und beim Gebrauch von Pipetten
sowie im Hinblick auf die verwendeten Wassersysteme und die Saure- bzw.
Reagenzqualitat anpassen. Stellen Sie sich vor, Sie flihren einen Aufschluss mit
Sauren in einem Mikrowellengefal durch. Reinigen Sie das Mikrowellengefal
zwischen den Proben nicht griindlich genug, entstehen Verschleppungen, die
lhre ndchste Probe kontaminieren und falsche Ergebnisse verursachen.

Viele automatische Probengeber, wie der hier gezeigte Agilent SPS 4, kénnen mit
einer Abdeckung ausgeriistet werden, die die Exposition Ihrer Proben gegeniber

Kontaminationsquellen im Labor reduziert. . o
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Sie kdnnen Kontaminationen durch unzureichende Reinigung erkennen,
indem Sie eine Blindprobe der Probenvorbereitung in jede Probencharge
aufnehmen. Eine Blindprobe der Probenvorbereitung ist eine Losung ohne
Analyten, fUr die das gleiche Probenvorbereitungsverfahren durchgefiihrt
wurde wie flr lhre Proben. Durch die Einstellung eines QC-Schwellenwerts
fur die Blindprobe der Probenvorbereitung werden alle bei der Analyse
auftretenden Kontaminationen markiert.

Kontaminationsstufen sollten in Relation zu den erforderlichen
Berichtsgrenzwerten und nicht in Relation zur Fahigkeit der analytischen
Methode betrachtet werden. Die ICP-MS kann die meisten Elemente im
ppt-Bereich (ng/l) nachweisen. Kontaminationen im ppt-Bereich sind aber
nicht relevant oder wichtig, wenn Sie Analyten im ppb-Bereich oder dartiber
messen, wie dies fur die meisten Ublichen Applikationen der Fall ist.

Kontaminationen kdnnen auch das Probenaufgabesystem des ICP-MS
beeintrachtigen und eine Verschleppung verursachen, die ein Signal von
der zuvor analysierten Probe erzeugt. Eine ungewohnt hohe Konzentration
eines Analyten in einer oder mehreren Proben in einer Probencharge

kann zu einer Kontamination der nachsten Probe(n) fihren. Dieser
Verschleppungseffekt tritt vor allem bei stark adsorptiven Elementen

wie Quecksilber, Bor, Molybdan, Wolfram und Thallium auf. Diese

Elemente adsorbieren an den Oberflachen des Probenaufgabesystems

und verursachen fehlerhafte Ergebnisse in nachfolgenden Proben. Die
Verwendung einer optimierten Sauremischung, beispielsweise von 0,5 %
Salzsaure neben der Ublichen Salpetersaure, fir Proben und Standards kann
dazu beitragen, die Verschleppungen zu reduzieren. Daneben kann auch
ein mehrstufiges Spllprogramm, bei dem die Sonde des automatischen
Probengebers zunachst mit einer basischen Spullésung und dann mit einer
sauren Losung gespult wird, dazu beitragen, adsorptive Elemente aus dem
Probenaufgabesystem zu entfernen.

Automatisierte Spulfunktionen, die das Signal wahrend des Spllzyklus
tberwachen, konnen die Vermeidung von Kreuzkontaminationen unterstiitzen.
Das Agilent 7850 ICP-MS verfiigt tber eine intelligente Spdilfunktion, die
automatisch Spiillosung pumpt, bis das Signal fiir ausgewahlte Elemente unter
einen eingestellten Schwellenwert fallt. Aullerdem kann die Verwendung eines
Schaltventils dabei unterstitzen, die Exposition des Probenaufgabesystems
gegenuber der Probenmatrix zu minimieren.

Liegt Ihnen eine vollig unbekannte Probe oder eine mit einer seltsamen
Farbe oder mit strengem Geruch vor, lohnt es sich, eine halbquantitative
Analyse vorzunehmen. Dadurch konnen Sie feststellen, welche Elemente
in der Probe vorkommen, und ungefahr abschatzen, in welchen
Konzentrationen. Das Agilent 7850 verfligt Uber eine Funktion namens
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Verwenden Sie Flaschenaufsatzdispenser anstelle von Pipetten, um die
Kontaminationsgefahr zu verringern.

IntelliQuant, die eine halbquantitative Quick-Scan-Analyse flir jede Probe
in einer Charge mit unbekannten Proben durchfiihrt. Dies verlangert die
normale Analysendauer nur um 2 Sekunden. Sie kénnen IntelliQuant
dazu verwenden, festzustellen, ob die Gerateeinstellungen oder die
Probenvorbereitung fir nachfolgende Chargen ahnlicher Proben noch
weiter optimiert werden missen.

Die gute Laborpraxis kann ebenso die Kontaminationsgefahren in
Laborumgebungen reduzieren. Vermeiden Sie die Kontamination von Proben
durch Staub in der Luft, indem Sie alle Probenvorbereitungsschritte und die
Probenhandhabung an einer Reinraumwerkbank durchfihren. Dies ist im
Allgemeinen ein Arbeitsplatz unter einem Abzug mit HEPA-Filtersystem.
Versuchen Sie, die Anzahl der Schritte bei der Probenvorbereitung wie etwa
Verdinnungen, die Sie durchfihren, zu verringern, da jeder Schritt eine weitere
maogliche Kontaminationsquelle darstellt.
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Die Reduzierung von Aktivitaten, die Staub bzw. Partikel erzeugen, ist ebenfalls wichtig. Verwenden Sie
beispielsweise puderfreie Nitrilhandschuhe und entfernen Sie stauberzeugende Gerate (wie Drucker
und Wasserkiihler) aus dem Labor.

Hier sind ein paar wichtige Tipps, um das Kontaminationsrisiko zu reduzieren:

Reagenzien und Laborausristung, die mit Probenldsungen in Bertihrung kommen, kénnen
Kontaminationen verursachen. Probenflaschen und Pipettenspitzen missen metallfrei sein
(vermeiden Sie beispielsweise farbige Pipettenspitzen und Verschlusskappen).

Verwenden Sie NIEMALS Laborgeréate aus Glas fur die Analytik von Spurenelementen in wassrigen
oder sauren Proben. Glas enthalt hohe Anteile an vielen Elementen, die in lhre Ldsungen extrahiert
werden und diese kontaminieren.

Die Qualitat des verwendeten Reinstwassers (ultrapure water, UPW) und der verwendeten

Sauren fur die Stabilisierung oder die Verdlinnung der Probe ist entscheidend. Ein Labor-
Wasserreinigungssystem, das eine Endqualitat von > 18 MQcm liefert, sowie ultrareine Sauren und
andere Reagenzien werden empfohlen.

Verwenden Sie Flaschenaufsatzdispenser anstelle von Pipetten, wenn Sie zu einer groRen Anzahl
an Proben die gleiche Saure zugeben.

Stellen Sie sicher, dass Sie ICP-MS-Standards verwenden und nicht AAS-Standards. ICP-MS-
Standards sind fur geringere Konzentrationen an Verunreinigungen zertifiziert, sodass Sie keine
anderen Elemente in Ihre Standardlosungen eintragen.

Pipettieren Sie nicht direkt aus dem Standard- oder dem Sauregefal’ heraus. Giel3en Sie die
Flissigkeit in einen sauberen Kunststoffbecher. Gielten Sie ungebrauchte Losung nicht in die
urspriingliche Flasche zurick.

Lagern Sie lhre Standardidsungen richtig und verwerfen Sie Losungen, deren Haltbarkeit abgelaufen ist.

Transferschritte reduzieren

Ein weiterer Ansatz zur Vereinfachung und Beschleunigung der Probenvorbereitung ist die Reduzierung

der Transferschritte zwischen Aufschluss, Verdiinnung, Filtration und Analyse.

Einige Labore flihren den Aufschluss der Probe im gleichen Testrohrchen durch, das sie dann im

automatischen Probengeber verwenden. Sie verwenden ein Mikrowellen-Aufschlussgerat oder ein
Probenaufschluss-System mit Heizblock und tberfihren das Rohrchen, in dem der Aufschluss der
Probe durchgefiihrt wurde, direkt in die Racks zur Analyse in den automatischen Probengeber. Dies

macht den Probentransferschritt Uberflissig, reduziert die mogliche Kontamination durch ein weiteres

Gefald und verringert die Wahrscheinlichkeit, dass Proben verwechselt werden.
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Das Agilent FilterMate Filtrationssystem
erlaubt es, den Aufschluss, die Filtration und
die Analyse einer Probe in einem einzigen
Rohrchen durchzufiihren. Die Rohrchen

sind mit Heizblock-Aufschlusssystemen
kompatibel, nicht aber fir die Verwendung in
Mikrowellenaufschlusssystemen geeignet.
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Probenscreening vor der Analyse

Die Zeitfalle

Vertragslabore oder andere Labore, die Proben unbekannter Zusammensetzung
erhalten, sollten ein Screening der Proben vor der Analyse oder bei

erstmaliger Einrichtung einer Methode fiir neue Probentypen durchftihren.

Ein Probenscreening, entweder mit einer anderen Methode wie der ICP-OES
oder durch die Analyse von stark verdiinnten Proben mit dem ICP-MS, war
friiher in neuen ICP-MS-Laboratorien ublich. In jedem Fall bedeutet dies, dass
Proben zwei Mal gemessen werden missen: entweder durch ein Screening

von reprasentativen Proben aus der Charge oder im schlimmsten Fall durch die
zweimalige Analyse jeder Probe. Dies ist eine sehr zeitintensive Aufgabe.

Verbesserungen bei der Toleranz von ICP-MS-Systemen gegenliber der Matrix,
beim dynamischen Bereich der Detektoren und bei der Mdglichkeit, die meisten
Ublichen Interferenzen durch die Matrix zu eliminieren, haben ein routinemaRiges
Screening in Laboren mit modernen ICP-MS-Geraten uberfliissig gemacht.
Dennoch vertrauen die Nutzer einiger ICP-MS-Systeme immer noch auf das
Screening neuer Probentypen, um lhre Methodeneinstellungen zu optimieren.
Die Methode 200.8 der US EPA, die alter ist als viele neue Entwicklungen in der
ICP-MS wie die Kollisions-/Reaktionszelle, empfiehlt die Durchflihrung einer
halbquantitativen Analyse zum Screening neuer oder ungewohnlicher Proben
auf Elemente in hohen Konzentrationen. Ein Screening kann als Anhaltspunkt

fur die Verdiinnung von Proben dienen und auch zur Lokalisierung moglicher
Probleme bei der Probenvorbereitung oder moglicher Quellen fir Interferenzen
verwendet werden, die durch eine Anderung der analytischen Methode geldst
werden konnten. Wenn ein Screening als erforderlich angesehen wird, wie konnen
Labore dann sicherstellen, dass es die hilfreichsten Informationen liefert und die
geringstmaoglichen Auswirkungen auf die Laborproduktivitat hat?
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Die Losungen

Feststellen, ob ein Screening fiir lhr Gerat oder lhre Probentypen erforderlich oder hilfreich ist

Die Notwendigkeit fiir ein Screening kann praktisch tberfllissig werden, wenn das ICP-MS die
erforderlichen Probentypen unter Standardbetriebsbedingungen bearbeiten kann. Typischerweise
bedeutet dies, dass folgende Bedingungen erflillt sein missen: Das Plasma muss robust genug

sein, um sich fir den hohen Matrixanteil zu eignen. Der dynamische Bereich muss groR genug sein,

um Mengenelemente analysieren zu konnen. Und die Methode muss zuverlassig genug sein, um
Interferenzen durch die Matrix zu vermeiden. Das Agilent 7850 beispielsweise verwendet ein High Matrix
Introduction-System mit einer variablen Verdinnung mit einem Aerosol, um die Toleranz gegenlber der
Matrix auf bis zu 25 % Salzfracht zu steigern. Der Heliummodus im Zusammenhang mit der Kollisions-/
Reaktionszelle vermeidet die meisten Interferenzen, ohne dass spezielle Einstellungen fiir die Probe oder
das Element erforderlich sind (siehe ,Verwendung des Heliummodus zur Vermeidung von Interferenzen
durch Molekilionen"). SchlieBlich erlaubt es der grolte dynamische Bereich des Geréts, dass sowohl
Mengen- als auch Spurenelemente in einer einzigen Messung analysiert werden, sodass die Herstellung
zweier unterschiedlicher Verdiinnungen jeder Probe nicht erforderlich ist.

Methoden fiir schnelles Probenscreening

Selbst mit einer optimierten ICP-MS-Konfiguration und -Methode kann es zu Situationen kommen, in
denen ein Labor einen wirklich unbekannten oder ungewdhnlichen Probentyp erhalt. In diesen Fallen kann
die Moglichkeit fir ein schnelles Screening Zeit sparen, indem Probleme vermieden werden, die auftreten
kdnnen, wenn ungeeignete Matrices aus Versehen dem Gerat zugeflihrt werden. Einige ICP-MS-Gerate
haben die Moglichkeit fir eine halbquantitative Analyse, die ungefahre Werte fir die Konzentrationen
aller Elemente in der Probe liefert. Die Agilent ICP-MS-Gerate haben beispielsweise die IntelliQuant-
Funktion. IntelliQuant nimmt im Heliummodus ein vollstédndiges Massenspektrum (QuickScan) auf, um
die Konzentrationen aller Elemente in der Probe sowie den Gesamtgehalt der Salzfracht zu bestimmen.
Die halbguantitativen Ergebnisse der IntelliQuant-Analyse konnen als Heat Map in einem Periodensystem
dargestellt werden (siehe unten), sodass die jeweilige relative Konzentration jedes Elements visualisiert
und die unterschiedlichen Proben der Charge verglichen werden kdnnen.
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Erstellen einer Probensequenz

Die Zeitfalle

Das Erstellen einer Probensequenz besteht aus:

Vorbereiten des Gerats und ziinden des Plasmas

Priifen der Gerateleistung und beheben von Problemen

Erstellen oder andern von Informationen zur Probencharge

Justieren und kalibrieren, falls erforderlich

Beladen des automatischen Probengebers

Vorbereiten oder importieren der Probenliste und festlegen der erforderlichen
Qualitatskontrollldsungen

cuarwdN =

Bei jedem dieser Schritte gibt es potenzielle Zeitfallen und Moglichkeiten zur
Optimierung des Betriebs.
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Die Losungen

Verwendung der gerateeigenen regelmaBigen Leistungsiiberpriifungen

Eine haufig auftretende Verzogerung bei der Vorbereitung des ICP-MS fir
die Analyse der ersten Probencharge des Tages lauft so ab: Sie ziinden das
Plasma, lassen das Gerat aufwarmen, fihren die normale Systemprifung
durch und merken erst jetzt, dass die Leistung nicht den Vorgaben
entspricht und ein Problem behoben werden muss, bevor Sie Proben
analysieren konnen. Dies erfordert haufig, dass das Plasma wieder geloscht
werden muss und Sie darauf warten mussen, bis sich das System abkihlt,
bevor Sie das Problem beheben konnen.

Wenn Sie die automatische Durchflhrung einer Leistungsiberprifung

nach dem Ende von Analysen Uber Nacht einplanen, konnen Sie Probleme
erkennen und beheben, bevor Sie das Plasma zu Beginn einer Probencharge
am nachsten Tag zunden.

Weitere Informationen zum Erkennen und Beheben von haufig auftretenden
Problemen finden Sie im Abschnitt ,Geratewartungs- und -ausfallzeiten”.

Handhabung neuer oder ungewohnlicher Proben

Je nach eingesetztem Gerat mussen Sie gegebenenfalls
Methodeneinstellungen anpassen, wenn Sie Proben erhalten, die ganzlich
anders sind als diejenigen, die Sie in der Regel analysieren.

Wenn Sie ungewohnliche Proben bearbeiten kdnnen, ohne umfangreiche
Anderungen an den Einstellungen der Standardmethode vornehmen zu
missen, kdnnen Sie viel Zeit sparen. Hierflr sind jedoch ein paar spezielle
Funktionen des ICP-MS notwendig.

— Das ICP-MS muss unter Umstanden Proben mit einem groRen Bereich
unterschiedlicher Matrixanteile analysieren und die Robustheit des
Plasmas ist eine wichtige Voraussetzung hierfdr.

— Bei unbekannten und unterschiedlichen Proben kénnen
Mengenelemente zu neuen und unerwarteten spektralen Uberlappungen
fuhren, sodass die Moglichkeit, Analysen im Heliumkollisionsmodus zur
Vermeidung von Interferenzen durch Molekllionen durchzufthren, Sie
dabei unterstutzt, korrekte Ergebnisse sicherzustellen.

— Unbekannte Proben kdnnen hohere Konzentrationen der Zielanalyten
enthalten als erwartet. Ein ICP-MS mit groRem dynamischen Bereich stellt
sicher, dass Sie valide Ergebnisse erhalten und keine Ergebnisse Uber dem
zulassigen Bereich, die Wiederholungsanalysen erforderlich machen.
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Vereinfachung der Eingabe von Informationen zu Probenchargen

Es gibt verschiedene Mdoglichkeiten, mit denen moderne ICP-MS-Gerate die
Konfiguration flr die Analyse von Proben vereinfachen konnen:

— Die Messung von Mengen- und Nebenelementen in nur einer Analyse.
Maoglicherweise flihren Sie derzeit zwei separate Probenreihen durch — eine
Reihe fur die Messung der Elemente, die in hohen Konzentrationen auftreten
(die ,Mengenelemente"), und eine weitere zur Messung der Elemente, die
in geringen Konzentrationen vorliegen (die ,Neben- und Spurenelemente”).
Diese werden vielleicht auch mit unterschiedlichen Methoden durchgefiihrt.
Durch die Entwicklung von ICP-MS-Detektoren mit extrem groRem
dynamischen Bereich wurde diese Einschrankung tberwunden, sodass Sie
jetzt alle Elemente in einer einzigen Probenreihe messen konnen.

— Die Messung unterschiedlicher Elemente in unterschiedlichen Proben in
derselben Probenreihe — beispielsweise 20 Elemente in Trinkwasserproben,
12 Elemente in Bodenproben und 8 in Abwasserproben. Bei einigen
Geraten sind Sie darauf beschrankt, in jeder Probe die gleichen Elemente
zu messen, die fest in einer Methode gespeichert sind. Sie mussten dann
drei verschiedene Messungen konfigurieren, eine flr jeden Probentyp.
Einige ICP-MS-Gerate wie das Agilent 7850 verwenden die Funktion
der ,Unterliste’, mit der Sie spezielle Gruppen von Analyten auswahlen
konnen, die in unterschiedlichen Proben gemessen werden sollen. Mit
der Verwendung der Unterlisten konnen Sie alle Trinkwasser-, Boden- und
Abwasserproben in einem Analysenlauf mit einer einzigen umfassenden
Kalibrierung analysieren, ohne dabei Zeit fiir das Erfassen von Daten fUr
Elemente zu verschwenden, die nur im anderen Probentyp relevant sind.

— Die automatische Berechnung des Verdiinnungsfaktors. Dies ist eine
einfache, aber wirksame MalRnahme zur Zeiteinsparung bei der Erstellung
einer Probenliste und beim Eintragen der Kalibrierungsstandards. Durch das
Eingeben oder Importieren des Probengewichts und -volumens (das vom
Labor firr Probenvorbereitung erstellt und von einem LIMS heruntergeladen
werden kdnnte) berechnet die Software des Gerats sowohl die gemessene
Konzentration als auch die Konzentration fir den Bericht. Wenn Sie
Kalibrierungsstandards durch Serienverdinnung aus einer gemischten
Stammldsung herstellen, kann die Software gegebenenfalls die ganze
Standardtabelle fr Sie ausfiillen, indem ein Faktor zur Berechnung aller
Analytkonzentrationen verwendet wird und Sie die Konzentration jedes
Elements nicht in jedem Standard einzeln eingeben mussen.

— Das Importieren von Probeninformationen aus einem Laborinformations-
managementsystem erspart das miihsame Eintragen von Daten.

— Funktionen, die es ermaglichen, unterschiedliche Probentypen in einer
Sequenz als unterschiedliche ,Probenblocke” festzulegen, z. B. einen Block
fur Kalibrierungsstandards, einen weiteren fur unbekannte Proben, einen flr
Qualitatskontroll- und Blindprobenldsungen usw. Die Analyse dieser Blocke
kann in einer bestimmten Reihenfolge und/oder unter einer bestimmen
Probennummer oder von einem Zeitpunkt ausgelost durchgefiihrt werden.
Die Blocke kénnen im Voraus definiert, in einer Vorlage gespeichert und
fur jede Analyse verwendet werden, sodass der Analytiker nur noch die
Probenliste der unbekannten Proben aktualisieren muss.
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Uberwachung der Probenanalyse

Die Zeitfalle

Die ICP-MS kann erhebliche Datenmengen generieren. Probenchargen bestehen
haufig aus 200 bis 300 unbekannten Proben, plus etwa 10 Kalibriersubstanzen
sowie bis zu 50 Qualitatskontrolllésungen, die im Rahmen der Charge analysiert
werden. Und jede Probe kann Ergebnisse fiir 30 oder mehr Analyten haben, plus
interne Standards, die jeweils drei Mal analysiert werden. Bei unterschiedlichen
Probentypen und Mengenelementen, die jeweils unterschiedliche Fehler in
jeder Probe verursachen kénnen, kann die Uberwachung der Analyse zur
Sicherung der Datenqualitat zum Problem werden. Die Datentabelle kann eine
Uberforderung darstellen und das Uberpriifen der Ergebnisse, die auf dem
Bildschirm erscheinen, zu einer schwierigen Aufgabe machen, insbesondere

fiir unerfahrene Nutzer. Das Uberpriifen dieser groBen Datenmenge

kann dazu flihren, dass ein Problem tbersehen wird, was wiederum eine
Wiederholungsanalyse der Probe zur Priifung des Problems erforderlich macht,
das schon wahrend der Analyse bemerkt und gelost hatte werden kénnen.
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Die Losungen

Auftreten von Probenfehlern verhindern

Sowohl das Gerat als auch die Methode spielen eine grolie Rolle bei der
Vereinfachung der Ergebnistberwachung. Siehe ,Erstellung von Methoden,
die Probenfehler minimieren".

AuBerhalb eines definierten Bereichs liegende Ergebnisse markieren

Die Erfahrung und das Fachwissen von Analytikern sind bei der
Interpretation von ICP-MS-Ergebnissen hilfreich. Es gibt aber bei der
neuesten Generation von ICP-MS-Systemen viele integrierte Funktionen,
die diese Aufgabe flr weniger erfahrene Analytiker vereinfachen und
beschleunigen konnen. Beispielsweise konnen optimierte ICP-MS-
Systemkonfigurationen und -Methoden viele Quellen von Fehlern
eliminieren, die die Nutzer zuvor vielleicht nicht so einfach hatten erkennen
und korrigieren kdnnen. Tools zur Datenanalyse kdnnen unerfahrenen
Nutzern auch bei der Uberpriifung helfen. Haufig ist es maglich, die
Ergebnisse zu filtern und solche Ergebnisse zu markieren, die bestimmte
Kriterien nicht erflillen, wie beispielsweise die relative Standardabweichung
oder Tests zur Qualitatskontrolle. Damit konnen problematische Ergebnisse
(wie in der folgenden Abbildung gezeigt) einfach ausgewahlt werden.

e
-
E ]

Die Funktion der Ausreil3er-bedingten Formatierung der Agilent MassHunter-Software
markiert alle Ergebnisse, die festgelegte Kriterien nicht erfiillen. Die rote Markierung weist
auf problematische Ergebnisse hin und Sie kdnnen nur diese Ergebnisse anzeigen lassen,
um die Fehlersuche zu erleichtern.
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Erkennung von Fehlern bei der Probenvorbereitung,
von unerwarteten oder ungewohnlichen Analyt- oder
Matrixkonzentrationen oder von Kontaminationen

Neben der Markierung potenzieller Fehler in der Datentabelle kann die
ICP-MS-Software auch Hilfsfunktionen enthalten, mit denen der Nutzer

die Ursache der problematischen Ergebnisse identifizieren kann. Hat Ihre
ICP-MS-Methode die Moglichkeit, wahrend der Analyse ein vollstandiges
Massenspektrum fiir jede Probe aufzunehmen, kann dies fir die Fehlersuche
verwendet werden. Beispielsweise kann ein viel beschaftigter Labortechniker
bei der Probenvorbereitung leicht ein Probenflaschchen bei der Zugabe von
Sauren vergessen. Fehlt Clim Scan des gesamten Massenbereichs oder ist
Cl nur in geringer Konzentration vorhanden, ist dies ein guter Hinweis daf(r,
dass HCl nicht zu dieser Probe zugegeben wurde.

Allgemein gilt, dass bei der Analyse vieler unbekannter und unterschiedlicher
Proben unerwartete Matrixkomponenten oder Analyten in hohen
Konzentrationen in einzelnen Proben auftreten konnen. Diese unerwarteten
Elemente kdnnen im vollstandigen Massenspektrum schnell und einfach
identifiziert werden. In der folgenden Abbildung werden die quantitativen
Ergebnisse flr jede Probe in der Tabelle im oberen Teil des Bildschirms
gezeigt. Das mit der Funktion Quick Scan gemessene Massenspektrum
fUr die ausgewahlte Probenzeile wird unten links angezeigt. Rechts zeigt
das Periodensystem der IntelliQuant-Funktion den Konzentrationsbereich
aller Elemente an, die im Quick-Scan-Spektrum gefunden wurden. Diese
halbquantitativen Ergebnisse konnen bis zu 78 Elemente umfassen,

nicht nur die Analyten, die in der quantitativen Analyse enthalten sind. Mit
dieser visuellen Darstellung konnen Sie die Proben schnell vergleichen

und eventuell nicht erwartete oder ungewohnliche Elemente, die aufgrund
einer Kontamination oder einer anormalen oder einer falsch angegebenen
Probenmatrix vorhanden sind, erkennen.
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Die Zeitfalle @ Tagliche Priifung, Reinigung

So wie die Uberpriifung der Daten direkt wahrend der Analyse ist auch das und Justierung

Uberpriifen der Ergebnisse nach der Analyse Probenzeile fiir Probenzeile

eine mihsame und fehleranfallige Aufgabe. Sie kdnnen sich schnell von der
groBen Anzahl an angezeigten Ergebnissen fiir eine typische Multielement-
ICP-MS-Probencharge tberfordert fihlen. Ausreiler und falschpositive oder
falschnegative Ergebnisse kdnnen tbersehen und fehlerhafte Ergebnisse

in den Bericht aufgenommen werden. Die Uberpriifung der Daten ist nicht

nur eine Zeitfalle, sondern wenn fehlerhafte Analysen wiederholt werden
missen, bedeutet noch mehr verschwendete Zeit. Noch schwerwiegender

ist die mogliche Schadigung der Reputation, wenn fehlerhafte Ergebnisse

im Bericht erscheinen, zu denen Riickfragen des Kunden kommen oder die
dieser verwendet, um wichtige Entscheidungen zu treffen. Wenn aber keine
Zielwerte oder erwarteten Bereiche fiir Analyten in einer unbekannten Probe
vorliegen, wie bestatigen Sie, fiir sich selbst und fiir den Kunden, dass die
Ergebnisse im Bericht korrekt sind? Labore schlieRen daraus haufig, dass

sie aus Sicherheitsgriinden Proben mit unerwarteten Ergebnissen erneut
analysieren oder mit einer zweiten Methode analysieren miissen, um die Daten
zu bestatigen. All diese MaRnahmen erfordern weitere Zeit und zusatzlichen
Aufwand und verschlechtern die Produktivitat. Geratewartungs- und -ausfallzeiten

Vorbereitung der Proben/
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Erstellen einer Probensequenz
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Die Losungen

Erstellung von Methoden, die Probenfehler minimieren

Die Methodenentwicklung spielt bei der Reduzierung der fir die
Uberprifung der Ergebnisse erforderlichen Zeit eine grofe Rolle.
Datenfehler konnen minimiert werden, wenn die ICP-MS-Methode so
robust erstellt ist, dass sie mit der Probenmatrix zurechtkommt, und
einen dynamischen Bereich aufweist, mit dem alle Analyten gemessen
werden konnen. Auf dhnliche Weise konnen spektrale Uberlappungen mit
geeigneten Zellbedingungen kontrolliert werden.

Durch die Verwendung von Einstellungen, die haufige Ursachen fiir
unzuverlassige Daten in den Griff bekommen, konnen ICP-MS-Analytiker die
Durchsicht der Daten und die Berichterstellung viel schneller, einfacher und
weniger fehleranféllig durchfiihren. Die Kollisionszelle fir den Heliummodus
des Agilent 7850 ICP-MS beispielsweise minimiert den Beitrag von
Molekilionen, vermeidet Uberlappungen von unerwarteten Matrixelementen
und verhindert Interferenzen mit internen Standards. Dies bedeutet auch,
dass Sie nun keine Korrekturgleichungen mehr benutzen missen, um

die haufig auftretenden Uberlappungen mit Molekdilionen in den Griff zu
bekommen. Korrekturgleichungen kénnen haufig eine Quelle zusétzlicher
Fehler sein, da eine verwendete Gleichung unter Umstéanden nicht alle
auftretenden Interferenzen berlcksichtigt.

Die Verwendung einer Funktion, die die Interferenzen durch doppelt
geladene lonen korrigiert ist auch nutzlich, insbesondere, wenn Sie haufig
Proben erhalten, die Barium oder Seltenerdelemente enthalten. Dies kann
Teil Ihrer Methode sein, sodass Interferenzen von doppelt geladenen lonen
in den berichteten Ergebnissen automatisch korrigiert werden.

Die Verwendung eines zweiten, sogenannten Qualifizierisotops fur Ihre
Analyse unterstitzt Sie mit einer routinemaligen Bestatigung der Daten und
macht Ihre Ergebnisse zuverlassiger. Die Daten des zweiten Isotops sind auch
eine gute Absicherung fur den Fall, dass Rickfragen zum Ergebnis kommen.
Sie konnen die Ergebnisse von beiden Isotopen vergleichen: Ist das Ergebnis
gleich, liegt damit eine Bestatigung vor, dass das Ergebnis korrekt ist.

Die Verwendung eines Tools fir schnelle halbguantitative Analysen wie

die IntelliQuant-Funktion des Agilent 7850 ist bei der Untersuchung von
Ausreilierergebnissen nitzlich oder im Falle von Riickfragen von Kunden

zu den Ergebnissen. Die IntelliQuant-Funktion kann die vollstandige
Elementarzusammensetzung einer Probe Uberprifen und die ungefahre
Konzentration jedes Elements abschéatzen. Unerwartete Ergebnisse fir eine
Probe kdnnen mit den Ergebnissen der IntelliQuant-Funktion verglichen
werden. Der Scan des vollstandigen Massenbereichs der IntelliQuant-Funktion
kann auch dazu verwendet werden, das Vorliegen eines Elements durch sein
Isotopenhaufigkeitsmuster zu bestatigen. Diese Funktion wird am Beispiel einer
Probe dunkler Schokolade illustriert (wie auf dieser Seite gezeigt), bei der das
Vorliegen des unerwarteten Elements Wolfram (W) im ppm-Bereich durch das
Isotopenhaufigkeitsmuster der IntelliQuant-Funktion bestéatigt wurde.
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Verwendung von Softwaretools zur Datenanalyse

Viele Labore mit hohem Probendurchsatz exportieren ihre Daten in spezielle
Qualitatskontrollprogramme, um ihre Datenanalyse zu automatisieren.
ICP-MS-Gerate verflgen haufig Uber Softwarefunktionen, mit denen Sie
Grenzwerte festlegen kdnnen, aulRerhalb derer die Ergebnisse markiert

oder die Proben erneut analysiert werden. Das Agilent 7850 verflgt Gber die
Funktion der Ausreiler-bedingten Formatierung, die die Ergebnisse der Proben
filtert, sodass nur jene angezeigt werden, die die festgelegten Kriterien nicht
erfullen. Mit dieser Funktion ist es einfach, jene Ergebnisse zu identifizieren,
fur die eine Uberpriifung erforderlich ist. Die Funktion kann auch so eingestellt
werden, dass sie auf das Nicht-Bestehen von Qualitatskontrollproben, internen
Standards oder anderen Losungstypen reagiert.

Viele Labore verwenden ein integriertes Datensystem zur
Informationstbertragung zwischen den Systemen im Labor, beispielsweise
bei der Ubertragung von Probengewichten und -volumina aus dem
Probenvorbereitungslabor zum ICP-MS und zur Ubertragung der
Ergebnisberichte und der Qualitatskontrollmarkierungen vom ICP-MS

zum Laborinformationsmanagementsystem (LIMS). In Bezug auf die
Berichterstellung ist es nutzlich, Daten einfach in ein LIMS oder in ein drittes,
separates System zur Berichterstellung exportieren zu kénnen, um den
Aufwand bei der Berichterstellung zu reduzieren.
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Die Heat Map der IntelliQuant-Funktion des Agilent ICP-MS zeigt die relativen
Konzentrationen aller Elemente in unterschiedlichen Farbintensitaten an. Diese Probe
dunkler Schokolade weist eine relativ hohe Konzentration an Ca, Cr, Ni, W und Pb auf.
Diese Daten kdnnen fiir Elemente, die nicht in den Kalibrierungsstandards enthalten sind,
angegeben werden.
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Wiederholungsmessungen von Proben St e

Erstellen neuer Methoden

Tagliche Prifung, Reinigung
Die meisten Labore achten genau auf den Probendurchsatz und die und Justierung

Produktivitat, bedenken aber die Kosten nicht, die anfallen, wenn Proben mehr

Die Zeitfalle

Vorbereitung der Proben/
der Standards

als einmal analysiert werden mussen.

Ein QC-Fehler bei einer regulierten oder im Labor erstellten Methode kann

dazu fiihren, dass die Kalibrierung, verschiedene Qualititskontrolllésungen, Probenscreening vor der Analyse
eine Blindprobe und schliellich die letzten 10 oder mehr Proben noch
einmal gemessen werden missen. Fur schwierige Proben bedeutet die Erstellen einer Probensequenz
Wiederholungsanalyse wahrscheinlich auch, dass der Aufschluss der Probe
ebenso wie die ICP-MS-Analyse wiederholt werden miissen. Diese Schritte

@ Uberwachung der Probenanalyse
bedeuten einen erheblichen Zeitverlust und die Wiederholungsanalysen sind

eine grofRe, wenn auch haufig unterschatzte Last fur ICP-MS-Labore. Uberpriifen von Ergebnissen

L . . . . und Berichterstellung
Fir viele Ursachen fiir Wiederholungsanalysen von Proben gibt es jedoch

relativ einfache Mallnahmen, die potenzielle Zeitfallen vermeiden und den @ Wiederholungsmessungen
Routine-ICP-MS-Betrieb optimieren. von Proben

Vermeidung von Problemen, die mit einem hohen Matrixanteil in der
Probe zusammenhangen

Verschleppung zwischen Proben verhindern
Probleme mit der Gerateleistung erkennen, bevor sie die Ergebnisse beeintrachtigen
Falsch eingestellte Methodenparameter vermeiden
Probleme, die vom Probenschlauch verursacht werden, verhindern
Kontaminationen minimieren
Handhabung von Interferenzen
Kalibrierungsprobleme und Proben auRerhalb des Messbereichs vermeiden
Probenverwechslungen und Probleme mit der Probenvorbereitung reduzieren

Handhabung von Rickfragen zu Ergebnissen

@ Geratewartungs- und -ausfallzeiten
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Die Losungen

Es gibt viele Griinde, warum Proben erneut gemessen werden mussen.
Hier finden Sie die haufigsten und wie Sie diese vermeiden oder ihre
Auswirkungen minimieren konnen.

Vermeidung von Problemen, die mit einem hohen Matrixanteil in der
Probe zusammenhangen

Das Analysieren vieler Proben mit hohem Gehalt an Feststoffen kann

zu einer Signaldrift fihren, die von Ablagerungen am Interfacekonus
verursacht wird. Diese Ablagerungen konnen eine schlechte Empfindlichkeit,
eine schlechte Prazision und QC-Fehler verursachen. Siehe ,Tipps flr die
Messung von Proben mit hohem Matrixanteil”.

Das manuelle Verdlnnen von Proben mit hohem Matrixanteil ist
zeitaufwandig und Verdiinnungssysteme sind teuer und komplex.
Aufllerdem konnen Verdinnungen zu Kontaminationen und Fehlern

flhren. Das Agilent 7850 enthalt ein Ultra High Matrix Introduction (UHMI)
System, das gasformiges Argon zur Verdiinnung des Proben-Aerosols
verwendet und damit die Zeit und die Kosten fir ein herkdmmliches
FlUssigkeitsverdinnungssystem eliminiert. Die Verwendung des UHMI-
Systems mit Aerosolverdinnung bedeutet, dass Sie dem ICP-MS direkt
gemischte Proben mit hohen Matrixanteil und bis zu 25 % Gesamtsalzfracht
zufiihren kénnen. Das UHMI-System reduziert Matrixeffekte und die
Signaldrift. Damit entstehen weniger QC-Fehler, es besteht eine geringere
Wahrscheinlichkeit, dass interne Standards aus dem Messbereich driften,
Rekalibrierungen und Wiederholungsanalysen sind seltener erforderlich und
es treten weniger probenbezogene Probleme (z. B. Suppression) auf.

Verschleppung zwischen Proben verhindern

Eine Probe mit unerwartet hohem Matrixgehalt in einer Probencharge
kann zur Kontamination der nachsten Probe durch Verschleppung stark
adsorptiver Elemente wie Hg, B, Mo oder W fiihren. Diese Kontamination
kann ein fehlerhaft hohes Ergebnis verursachen. Die Stabilisierung der
Probenlosungen durch die Zugabe von HCI bei der Probenvorbereitung
verbessert die Loslichkeit und Stabilitat vieler Elemente und hilft damit,
Fehler durch Verschleppung zu reduzieren.

Automatisierte Spulfunktionen, die das Signal wahrend des Spulzyklus
dberwachen, kénnen die Vermeidung von Kreuzkontaminationen ebenfalls
unterstitzen. Das Agilent 7850 ICP-MS verflgt Uber eine intelligente
Spulfunktion, die automatisch Spullésung pumpt, bis das Signal unter den
eingestellten Schwellenwert fallt.
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Probleme mit der Gerateleistung erkennen, bevor sie die Ergebnisse
beeintrachtigen

Die tagliche Durchfiihrung automatisierter Uberpriifungen der
Gerateleistung vor dem Start von Analysen kann Fehler beim Gerat oder
dessen Versorgung (z. B. Argondruck, Kiihlwasserfluss, Funktion der
Abgasentliiftung) identifizieren. Diese Uberpriifungen, die im Rahmen des
Systemstarts durchgeflihrt werden, weisen auf ein Problem hin, bevor es
die Analyseleistung beeintrachtigt.

Mit einer zusatzlichen Leistungslberprifung nach den Analysensequenzen
eines Tages erhalten Sie einen Vorsprung, da die Ergebnisse zur

Verfiigung stehen, bevor Sie das Gerat am nachsten Tag starten. Mit

der Leistungsuberprifung nach den Analysen konnen Sie Probleme
erkennen und beheben, bevor Sie das Gerat starten, und sparen somit

am nachsten Tag Zeit. Beim Agilent 7850 konnen Sie den Termin fir

eine Leistungsiberpriifung so festlegen, dass sie vor der Analyse der

ersten Probencharge durchgefiihrt wird, was auch hilfreich ist, um die
Datenqualitat zu dokumentieren. Eine Leistungsuberpriifung kann auch so
festgelegt werden, dass sie nach dem Ende der Analysen durchgefihrt wird.

Falsch eingestellte Methodenparameter vermeiden

Die Methodenparameter der Gerate konnen Ihre Ergebnisse stark
beeinflussen. Analysieren Sie ein zertifiziertes Referenzmaterial (CRM),
das als Laborkontrollprobe (LCS) in Ihre Probencharge eingefiigt ist,

um solche Situationen zu vermeiden. Sie sollten maglichst immer

eine CRM-Probe, die eine ahnliche Matrix hat wie Ihre Proben, in das
Methodenentwicklungsverfahren aufnehmen. Bei der Analyse der CRM-
Proben sollten Sie gute Wiederfindungsraten im Spurenbereich erzielen
konnen. Konnen Sie keine guten Wiederfindungsraten im Spurenbereich
erzielen, muss die Methode weiter optimiert werden.

Die Verwendung von vordefinierten Methoden und von Werkzeugen fur

die Methodenoptimierung ist hilfreich, um die Methodenparameter richtig
einzustellen. Weitere Informationen hierzu finden Sie im Abschnitt ,Erstellen
neuer Methoden”,
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Probleme, die vom Probenschlauch verursacht werden, verhindern

Verschlissene, undichte oder schlecht angebrachte Schlduche der
peristaltischen Pumpe verursachen eine schlechte Prazision und kénnen
dazu flhren, dass eine Wiederholungsmessung der Probe erforderlich ist.

RegelmaRige Routinewartung verhindert das Auftreten von Problemen mit
den Schlduchen der peristaltischen Pumpe. Uberpriifen Sie die Elastizitat,
die runde Form, die Verbindungen und die Spannung des Schlauchs zu
Beginn jedes Arbeitstages, oder wenn lhre Standardarbeitsanweisung

dies erfordert. Denken Sie daran, den Schlauch der peristaltischen Pumpe
am Ende jedes Arbeitstages auszuspannen, um seine Lebensdauer zu
verlangern. Diese Uberpriifungen konnen die Gefahr reduzieren, dass Sie
Proben aufgrund von Problemen mit dem Pumpenschlauch erneut messen
mussen. Sie verhindern so Zeitverschwendung durch das Warten auf die
Konditionierung des neuen Pumpenschlauchs. Weitere Informationen
hierzu finden Sie im Abschnitt ,Pflege der Pumpenschlauche”.

Auch hier stellt die Durchfihrung automatisierter Gerateleistungstests zu
Analysenbeginn jedes Tages und am Ende einer Analysenreihe fest, ob die
Prazision der Ergebnisse den Spezifikationen des Herstellers entspricht.

Kontaminationen minimieren

Da die ICP-MS eine sehr empfindliche Methode ist, kdnnen Kontaminationen
eine bedeutende Quelle fir Fehler sein, die Wiederholungsmessungen von
Proben erforderlich machen. Weitere Informationen hierzu finden Sie im
Abschnitt ,Kontaminationsprobleme verhindern".

Handhabung von Interferenzen

Ungenauigkeiten bei der Bestimmung von Spurenelementen mittels ICP-MS
konnen von verschiedenen Quellen fir Interferenzen verursacht werden.®

Die meisten modernen Gerate haben unterschiedliche Moglichkeiten, die
Interferenzen in den Griff zu bekommen. Das Agilent 7850 beispielsweise
verfligt Uber einen Heliummodus (siehe ,Verwendung des Heliummodus zur
Vermeidung von Interferenzen durch Molekiilionen"), der Datenfehler aufgrund
von Interferenzen durch Molekdilionen praktisch vermeidet, was bedeutet,
dass weniger Proben durch Fehler, die von der Matrix verursacht werden,
beeintrachtigt werden. Der Helium-Kollisionsmodus tragt auch zur Bestatigung
der Datenvaliditat bei, da er die Nutzung von Qualifizierisotopen ermaglicht.
Durch die Zuverlassigkeit Ihrer Ergebnisse besteht auch weniger Druck, Proben
erneut analysieren zu mussen, um fragliche Daten zu Uberprifen.

Interferenzen, die von doppelt geladenen lonen von Seltenerdelementen
verursacht werden, werden von der Half-Mass-Korrektur ausgeschaltet.
Siehe ,Interferenzen durch doppelt geladene lonen korrigieren®.

5. Beschreibungen der unterschiedlichen Arten von Interferenzen finden Sie in der Methode 200.8 der US EPA.
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Kalibrierungsprobleme und Proben auRerhalb des Messbereichs vermeiden

Nicht-lineare Kalibrierungen und Proben, die auBerhalb des Kalibrierungsbereichs liegen, sind haufig
Ursache fur Wiederholungsanalysen.

Der dynamische Bereich des Detektors im System hat groRen Einfluss auf die Haufigkeit

dieses Problems. Mit einem grof3en dynamischen Bereich konnen Mengenelemente mit den
Standardeinstellungen der Methode gemessen werden (keine Abschwéchung erforderlich), was dazu
fuhrt, dass weniger Ergebnisse aullerhalb des Mess- oder Kalibrierungsbereichs auftreten. Weitere
Informationen hierzu finden Sie in den Abschnitten ,Kalibrierprobleme verhindern” und ,Fehler durch
Ergebnisse aulerhalb des zulassigen Bereichs verhindern®.

Probenverwechslungen und Probleme mit der Probenvorbereitung reduzieren

Probenverwechslungen sollten nicht vorkommen, aber Labormitarbeiter sind auch nur Menschen

und viel beschaftigte Mitarbeiter konnen Fehler machen. Ein einfacher Fehler, wie beispielsweise ein
Probenflaschchen beim Beladen des Racks des automatischen Probengebers in die falsche Position zu
stellen, kann zu Fehlern fiihren, die schlecht erkannt werden kénnen und schwierig zu korrigieren sind. Oder
es kann vorkommen, dass Probenracks beim Beladen des automatischen Probengebers vertauscht werden.

Durch die Verwendung eines Strichcodesystems fir die Proben kdnnen solche Verwechslungen
minimiert werden. Indem man ein Testrohrchen ganz am Anfang der Probenvorbereitung mit
einem Strichcode versieht, und es dann wahrend der gesamten Probenvorbereitung bis zur
Analyse verwendet, konnen Probenverwechslungen minimiert werden. Die Verwendung von
Qualitatskontrolllosungen und Probenduplikaten in der Probenserie kann auch hilfreich sein.

Die Reduzierung der Haufigkeit, mit der Proben von einem Gefal in ein anderes transferiert werden,
verringert auch die Gefahr von Verwechslungen und Kontaminationen. Weitere Informationen hierzu
finden Sie im Abschnitt , Transferschritte reduzieren”.

Handhabung von Riickfragen zu Ergebnissen

Ein Ergebnis, das in Frage gestellt wird, ist eine weitere Ursache fur Zeitverschwendung

durch Wiederholungsanalysen. In einigen Fallen ist es moglich, die Notwendigkeit fir eine
Wiederholungsanalyse zu vermeiden, indem das urspringliche Ergebnis mit zusatzlichen Daten, die
bei der Analyse der Probe aufgenommen wurden, bestatigt wird. Die Methoden von Agilent ICP-
MS-Systemen konnen ein Quick-Scan-Spektrum des gesamten Massenbereichs enthalten, was zur
Erstellung eines vollstandigen Massenspektrums und zu einer halbquantitativen Abschatzung der
Konzentrationen aller Elemente in jeder Probe verwendet werden kann. Fir die meisten Analyten kann
ein zweites Isotop verwendet werden, um das Ergebnis zu bestatigen.

IntelliQuant-Daten konnen auch dazu verwendet werden, Fehler bei der Probenvorbereitung
zu erkennen. Ein kleines Signal flir Cl kann darauf hinweisen, dass die Zugabe von HCI bei der
Probenvorbereitung vergessen wurde.

Die Daten des vollstéandigen Massenspektrums konnen auch hilfreich sein, wenn ein generelles
Problem am Standort untersucht wird. Ihr Produktionsstandort bekommt beispielsweise Probleme
mit Titan (Ti). Titan ist nicht in der Standardanalyse Ihrer Proben enthalten, aber Sie haben die Daten
der gesamten Massenspektren aller lhrer Proben und konnen diese benutzen, um herauszufinden, ab
wann die Werte fr Ti hoher wurden. Diese Information kann dazu verwendet werden, die Ursache des
Problems in der Produktion nachzuverfolgen.
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Sie kennen sich mit
Qualitatskontrolllosungen nicht aus?

Sie kennen den Unterschied zwischen internem
Standard und Qualitatskontrollprobe nicht? Die
Definitionen dieser Begriffe finden Sie auf Seite 5
der US-EPA-Methode 200.8, die hier verfligbar ist.
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Geratewartungs- und -ausfallzeiten

Die Zeitfalle

Es ist eine weit verbreitete Fehleinschatzung, dass die Nutzung von
ICP-MS-Geraten schwierig und zeitaufwandig und ihre Wartung teuer ist.

Die Annahme, dass die analytischen Gerate kontinuierlich ohne Wartung

und ohne Uberwachung tagtaglich funktionieren, ist eine ebenso hiufige
Fehleinschatzung. Ausfallzeiten des Gerats werden haufig als eine der grof3ten
Frustrationsquellen im Labor genannt. Und doch treffen Servicetechniker
haufig vor Ort ein, um festzustellen, dass lediglich ReinigungsmalRnahmen und
Routinejustierungen am Gerat vorgenommen werden muissen. Diese einfachen
Aufgaben hatten auch von Labormitarbeitern durchgefiihrt werden konnen,
wenn sie gewusst hatten, wie.
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Einarbeitung in ein neues Gerat

®

Erstellen neuer Methoden

i

Tagliche Prifung, Reinigung
und Justierung

Vorbereitung der Proben/
der Standards

Probenscreening vor der Analyse

Erstellen einer Probensequenz

&)

Uberwachung der Probenanalyse

Uberpriifen von Ergebnissen
und Berichterstellung

Wiederholungsmessungen
von Proben

©

Geratewartungs- und
-ausfallzeiten

@

Verwendung integrierter Uberpriifungen der Gerateleistung
Richtige Nutzung der vorbeugenden Wartung
Nutzung interner Standards zum Erkennen von Problemen
Einfache Vermeidung von Serviceeinsatzen
Tipps fir die Messung von Proben mit hohem Matrixanteil

Lernen, Probleme selbst zu beheben
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Die Losungen

Verwendung integrierter Uberpriifungen der Geriteleistung

Bei hohem Probenaufkommen und Druck zur Maximierung der Produktivitat
in kommerziellen Laboratorien kann die Erstellung von Planen fiir eine
regelmafige Wartung eine optimale Gerateleistung sicherstellen und
verhindern, dass kleine Probleme wéahrend der Analysenlaufe Ausfallzeiten
verursachen. Eine gute Strategie besteht darin, taglich eine automatisierte
Uberpriifung der Gerételeistung zu Beginn der Analysen und nach dem

Ende von unbeaufsichtigten Analysenlaufen tiber Nacht durchzufihren.

Der Leistungstest bestatigt den Geratestatus vor dem Start weiterer
Analysen. Er verringert die Wahrscheinlichkeit, dass Analysen im Laufe des
Tages gestoppt und Proben erneut analysiert werden missen, wenn die
Leistung sich verschlechtert. Die meisten ICP-MS-Geréate haben integrierte
Leistungstests und konnen die Betriebsmedien, beispielsweise den Druck der
Gasversorgung, oder andere Parameter wie die Abgastemperatur Uberpriifen.

Das Agilent 7850 ICP-MS verfligt Uber die Mdglichkeit, einen Leistungstest
nach der Analyse einer Probensequenz einzuplanen oder die typischen
Uberprifungen vor den Analysen durchzufiihren. Der Test nach den
Analysen ist besonders nutzlich beim Betrieb des Gerats Uber Nacht.
Wenn Sie am nachsten Tag wieder ins Labor kommen, weist der Test nach
den Analysen auf eventuelle Auffélligkeiten hin, um die Sie sich kimmern
missen, bevor Sie die nachste Analysenserie starten. Sollte eine Wartung
oder Justierung erforderlich sein, missen Sie nicht die Aufwarmzeit
abwarten und einen Test vor den Analysen durchfihren.

Richtige Nutzung der vorbeugenden Wartung

Viele Labore machen die Geratewartung und -reinigung zum Teil ihrer
taglichen Routine oder schlieen sie in die Standardarbeitsanweisungen mit
ein. Der Zeitpunkt fir diese MalRinahmen basiert aber moglicherweise auf den
Standardeinstellungen des Gerats, auf den Einstellungen friherer Geréate oder
darauf, was fUr andere Probentypen oder bei anderen Analysenmethoden fir
Metalle durchgeflhrt wurde. Vielleicht fiihren Sie Malinahmen wie das Reinigen
von Interfacekonen oder den Austausch von Pumpenschlauch weitaus
haufiger als notig durch, was Geld kostet und Zeit verschwendet. Andererseits
werden in Laboranweisungen dokumentierte Reinigungs- und Wartungsplane
maglicherweise vergessen oder ignoriert, insbesondere unter Zeitdruck.
Wenn diese Aufgaben nicht ordnungsgeman durchgefiihrt werden, kann dies
grolRe Auswirkungen auf die Ergebnisse haben, was dann wiederum zu einem
Zeitverlust fihrt, da zuerst die Fehlersuche durchgefiihrt werden muss und
anschliefend die Proben eventuell neu gemessen werden miissen.

Moderne Gerate verfligen haufig dber integrierte Selbstdiagnosetests
und andere Funktionen, um Sie darauf hinzuweisen, dass eine
Wartungsmafinahme oder eine Reinigung ansteht. Das 7850 ICP-MS
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beispielsweise hat ein System zur Meldung vorbeugender Wartungen
(EMF), das Warnmeldungen an den Nutzer ausgibt und ihn auffordert,
ubliche Aufgaben im Rahmen der vorbeugenden Wartung durchzufthren.
Diese Warnmeldungen konnen so konfiguriert werden, dass sie zu den
Anforderungen des Labors passen und sich an der Anzahl der gemessenen
Proben, der Betriebsstunden oder der Rlickmeldung eines Sensors
orientieren. So wie die empfohlenen Serviceintervalle fir Autos je nach
Umweltbedingungen und Fahrgewohnheiten variieren konnen, kann die
Routinewartung eines ICP-MS je nach Probenanzahl und -typ variieren.
Dies ermdglicht eine genauere Planung der Serviceintervalle und ist eine
bessere Art und Weise, die Gerateleistung aufrechtzuerhalten, als wenn
Sie sich nur an der abgelaufenen Zeit orientieren. Die Warnmeldungen
konnen so eingestellt werden, dass sie zu den Probentypen passen, die
ein Labor primar analysiert. Analysiert ein ICP-MS beispielsweise saubere
Wasserproben, ist die Wartung weniger haufig erforderlich als bei einem
ICP-MS, das fir schwierige Proben mit hohem Matrixanteil wie sauer
aufgeschlossene Bodenproben verwendet wird.

Ein weiterer groRer Vorteil der EMF-Funktion ist die Tatsache, dass sie als
Beleg fiir ein Audit verwendet werden kann. Hat |hr 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 durchgeftihrt worden ist, konnen die Daten der EMF-
Funktion zeigen, dass die geplante Wartung wegen der reduzierten
Probenanzahl nicht notig war. Viele Labore verzichten daher vollstandig
auf Wartungsplane auf der Grundlage der abgelaufenen Zeit und benétigen
keine ausgedruckten Unterlagen zur ICP-Wartung mehr. Die EMF-Funktion
speichert alle Daten und tbernimmt die Wartungsplanung fur Sie. Eine

e

Das 7850 verwendet Sensoren fir das System zur Meldung vorbeugender Wartungen (EMF)
und Zahler zur Beurteilung, wann eine Wartung erforderlich ist, je nach Betriebszeit oder der
Anzahl der gemessenen Proben. Die Warnmeldungen in Ampelfarben stellen sicher, dass
Wartungsaufgaben wie das Austauschen von Pumpenschlduchen, die Reinigung der Konen
oder der Olwechsel bei der Vakuumpumpe nicht vergessen werden, aber auch nicht haufiger
durchgefiihrt werden, als es notig ist.
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weitere niitzliche Funktion ist, dass die Uberwachung der Wartung mit
Benutzerinformationen und Video-Tutorials verlinkt ist. Diese zeigen Ihnen,
wie die erforderlichen Wartungsaufgaben durchgefiihrt werden. Eine
groRartige Art, Zeit zu sparen und sicherzustellen, dass die Wartung korrekt
durchgefihrt wird.

Nutzung interner Standards zum Erkennen von Problemen

Die meisten Analytiker geben zu ihren ICP-MS-Proben interne Standards
(ISTD) hinzu. Aber viele Nutzer iiberwachen oder Uberprifen die Signale der
internen Standards nicht, es sei denn, sie erflllen nicht die Anforderungen

der Qualitatskontrolle der Methode. Beginnen die Signale der internen
Standards zu driften, weist dies in der Regel auf ein Problem mit der Menge an
undissoziierter Matrix, die die Interfacekonen erreicht, hin. Dieses Problem kann
meist behoben werden, indem das ICP-MS mit Bedingungen flr ein robusteres
Plasma betrieben wird (Optimierung fir einen geringeren CeO*-Anteil oder
Analyse mit einem hoheren UHMI-Verdlinnungsfaktor). Oder die EMF-Zahler
weisen vielleicht darauf hin, dass eine geplante Wartungsmalnahme nicht
durchgefiihrt wurde, was zu einer Signaldrift fihrt. Signale der internen
Standards konnen darlber hinaus dazu verwendet werden, andere Probleme
in Zusammenhang mit der Probe wie Matrix- oder lonisationssuppression

zu erkennen. Auch in diesem Fall kann die Optimierung fur eine bessere
Robustheit des Plasmas diese Probleme reduzieren oder vermeiden.

Einfache Vermeidung von Serviceeinsatzen

Probleme wie langsame Stabilisierung, Verschleppung, instabile interne
Standards und nicht-lineare Kalibrierungen fihren haufig dazu, dass der
Kundendienst angefordert wird. Die Ausfallzeiten in Zusammenhang

mit diesen Problemen konnen haufig vermieden werden, wenn bei der
Probenvorbereitung mindestens 0,5 % HCI zu den Proben zugegeben
wird. Die Zugabe von HCI I6st sogar die Probleme mit der Spilung und
auch Probleme im Zusammenhang mit der Analyse von Quecksilber,

von dem die meisten Analytiker annehmen, dass es mittels ICP-MS nicht
analysiert werden kann. Die Verwendung der Kollisions-/Reaktionszelle im
Heliummodus des ICP-MS vermeidet Interferenzen, die auf der Anwesenheit
von Cl durch die Zugabe von HCI basieren.

Ein regelmaliger Austausch des Pumpenschlauchs der peristaltischen
Pumpe kann ebenfalls die Probleme wie langsame Stabilisierung oder
Spulung reduzieren, da ein alter Pumpenschlauch mit einer Schicht belegt
sein kann, die die Adsorption bestimmter adsorptiver Elemente erhoht.
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Tipps fiir die Messung von Proben mit hohem Matrixanteil

Das Messen von Proben mit hohem Matrixanteil fihrt oft dazu, dass eine haufigere Reinigung
erforderlich ist. Ist das Plasma nicht gut optimiert, wird die Matrix nicht vollstandig abgebaut. Dies
flhrt dann zu Ablagerungen an den Interfacekonen.

Sollten Ihnen Proben mit hohem Matrixanteil Probleme bereiten, gibt es ein paar einfache Strategien,
die Sie nutzen konnen:

— Optimieren Sie die Plasmabedingungen, um ein robusteres Plasma zu erhalten (geringerer
CeO-Anteil). Bei Agilent ICP-MS-Systemen erzielen die Voreinstellungen robuste Bedingungen, aber
neue Nutzer und Nutzer, die von Systemen anderer Hersteller umsteigen, sind sich dessen unter
Umstanden nicht bewusst.

— Erhohen Sie die Verdlinnung, beispielsweise durch die Verwendung eines hoheren Aerosol-
Verdiinnungsfaktors. Die Verdiinnung der flissigen Probe — entweder manuell oder mittels
Verdiinnungssystem — kann auch durchgefiihrt werden, wobei diese MalRnahme zusatzliche Zeit
und Kosten verursacht.

- Verwenden Sie ein Schaltventil wie das integrierte Probeneinflihrungssystem (ISIS) von Agilent, um
die Zeit, wahrend der die Probe angesaugt wird, zu verkirzen und die Spllzeit zu verlangern. Diese
Veranderung reduziert die Gesamtsalzlast der Matrix auf das Interface und reduziert damit die Drift
und bietet aullerdem eine deutliche Steigerung des Probendurchsatzes.

Sind ungeloste Partikel, die beispielsweise zu haufigen Verstopfungen am Zerstauber flhren, ein
Problem, konnen Sie folgende Schritte durchfihren:

— Filtrierung oder Zentrifugierung der Proben.

— Einstellung der Eintauchtiefe der Sonde des automatischen Probengebers in die Probe auf einen
groReren Abstand zum Gefallboden, um die Wahrscheinlichkeit zu minimieren, dass Partikel vom
Gefallboden von der Sonde angesaugt werden.

— Austausch der Art des Zerstaubers, den Sie benutzen: Verwendung eines Zerstaubers mit einem
Probenweg, der einen grolieren Innendurchmesser hat und nicht so leicht verstopft.

Die Haufigkeit der Reinigung, die Sie durchfiihren sollten, hangt vom Typ der Proben, die Sie
analysieren, und von der Art und Weise, wie das System optimiert ist, ab. Ergeben Ihre Blindproben
kleine Signale, ist die Empfindlichkeit hoch genug und die Stabilitat gut genug, dann brauchen Sie das
System wahrscheinlich nicht zu reinigen. Langfristig sind die Ergebnisse haufig besser, wenn Sie nicht
fortwahrend mit einem vollstandig gereinigten System starten.
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Agilent Captiva Spritzenfilter

Captiva Einmalfilter bieten hohe Flussraten
und Kapazitaten. Sie sind mit einer Reihe
unterschiedlicher Membrantypen und
Porengrofien passend fir hre Anwendungen
erhaltlich. Der scheibenfoérmige Filter passt auf
eine Spritze und ermdglicht, dass die Losung
direkt in das Probenrdhrchen filtriert wird.

Fir Spektroskopie-Anwendungen empfohlene
Filter:

— Captiva Premium, 100 St., PTFE, 0,45 pm
Porengrolie, 15 mm Durchmesser
(Best.-Nr. 5190-5085) oder 25 mm
Durchmesser (Best.-Nr. 5190-5087)

— Captiva Econofilter, 1000 St., PTFE,
0,45 pm PorengréRe, 13 mm Durchmesser
(Best.-Nr. 5190-5266) oder 25 mm
Durchmesser (Best.-Nr. 5190-5268)
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https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5190-5087
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5190-5268

Lernen, Probleme selbst zu beheben

Sie konnen viele Probleme des Gerats selbst beheben —wenn Sie wissen wie.
Mehr als 40 % der ICP-MS-Serviceeinsatze® hatten vermieden werden konnen,
hatte der Nutzer die Fehlersuche und grundlegende RoutinemaRnahmen zur

Reinigung und Wartung selbst durchfiihren konnen.

Neue Nutzer der ICP-MS werden blicherweise mit Anweisungen zu
Routinewartungsaufgaben versorgt, wissen maglicherweise aber nicht,
welche der MalRnahmen Prioritat haben. Einige Analytiker reinigen die
Interfacekonen taglich oder als erste Reaktion auf Probleme mit der
Gerateleistung. Das Reinigen der Konen verschlechtert zwar die Leistung
wahrscheinlich nicht, aber es beansprucht Zeit und ist haufig unnaétig.
AuRerdem dauert es eine gewisse Zeit, bis ein gereinigter (oder neuer)
Konus nach dem Einbau stabilisiert und die Konusoberflache durch

die Exposition gegentber der Probenmatrix konditioniert ist. In dieser
Zeitspanne kann es zu einem weniger stabilen Signal kommen, sodass mit
einem weiterhin verwendeten gebrauchten Konus der Start schneller erfolgt
und die Stabilitat besser ist. Es ist geschickter, WartungsmaRnahmen
durchzufihren, wenn diese zur Aufrechterhaltung der Gerateleistung
erforderlich sind, und nicht, weil man einem Plan folgt, der dem Typ und der
Anzahl der analysierten Proben keine Rechnung tragt.

Technische Ressourcen wie die Online-Hilfe, Schulungstutorials und

die Systemdokumentation, die mit dem Gerat geliefert werden, bieten

eine Hilfestellung bei der Aufrechterhaltung der Leistung. Das Hilfe- und
Lernsystem des 7850 ICP-MS enthalt viele interaktive Anleitungen und
Video-Tutorials Uber gangige Wartungsaufgaben zur Erhaltung einer guten
Gerateleistung. Wenn Sie dazu in der Lage sind, haufig auftretende Probleme
selbst zu beheben, bedeutet dies, dass |hr Gerat in Betrieb ist und nicht still
steht, wahrend Sie unndtigerweise auf einen Servicetechniker warten.

Videos fir ibliche
Aufgaben sind im Hilfe-
und Lernsystem des 7850
enthalten.

6. Zahl basiert auf Serviceeinsatzdaten von Agilent.
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Agilent 7850 ICP-MS

Befreien Sie Ihre ICP-MS-Analysen mit dem Agilent 7850 ICP-MS von ublichen
Zeitfallen. Dies ist die intelligente Art, Zeitverschwendung zu reduzieren, sodass
vielbeschaftigte Mitarbeiter sich auf wertschépfende Aufgaben konzentrieren
konnen. Das 7850 ICP-MS kann Proben mit einem Matrixanteil von bis zu 25 %
analysieren und so die Zeit fiir Verdiinnungen reduzieren. Das Gerat verfligt Gber eine
Kollisionszelle fiir den Heliummodus und die Half-Mass-Korrektur, die Interferenzen
durch Molekdlionen und doppelt geladene lonen vermeiden. Damit wird die
Methodenentwicklung einfacher und eine haufige Ursache flr zeitverschwendende
Wiederholungsanalysen wird vermieden.

Weitere Informationen finden Sie unter: www.agilent.com/chem/7850icpms

Zuriick zum Inhaltsverzeichnis


http://www.agilent.com/chem/7850icpms

Weitere Informationen:
www.agilent.com/chem/

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

Erhalten Sie Antworten auf lhre technischen Fragen

und greifen Sie auf Ressourcen in der Agilent Community zu:

community.agilent.com

Deutschland
0800-603 1000
CustomerCare_Germany@agilent.com

Europa
info_agilent@agilent.com

Asien und Pazifik
inquiry_lsca@agilent.com

Anderungen vorbehalten.
DE44236.3635416667
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