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Situacoes improdutivas no fluxo
de trabalho de ICP-MS

A espectroscopia de massa com plasma indutivamente O ICP-MS ¢ conhecido por sua alta sensibilidade, tolerancia a matriz

. . . e capacidade de medigéo de elementos em uma ampla gama de
acoplado (ICP'MS) € uma técnica bem estabelecida concentragdes. Espectros simples e controle confiavel de interferéncias

para a medigéo dos elementos principais e em nivel de tornam o ICP-MS a técnica preferencial para aplicagdes regulamentadas
e de rotina, desde o monitoramento de agua potavel e ambiental até

trago em uma grande variedade de tipos de amostras. seguranga alimentar e fabrica¢é@o de produtos farmacéuticos.

O ICP-MS é usado nos setores de alimentos, agricultura, Muitos laboratérios desejam migrar de outras técnicas de espectroscopia
meio ambiente, geoquimica e geologia, materiais atémica para o ICP-MS ou querem atualizar o seu ICP-MS para alcancgar

) L T . limites de detecgdo melhores e uma maior frequéncia analitica.
e semicondutores, petroquimica, biociéncias, pesquisa Os laboratérios novos nesta técnica podem considerar o ICP-MS dificil
clinica e energia nuclear. de aprender, dificil de usar e caro para operar e manter. Essas dificuldades

percebidas podem até desencorajar alguns a adotarem esta técnica.

Os laboratérios que ja usam ICP-MS podem ter dificuldades periddicas
na otimizacdo de métodos e fluxos de trabalho, mas muitos assumem
gue isso é inevitavel para a configuragéo e execugédo de um ICP-MS.

: "' Para laboratdrios que nao otimizaram a sua metodologia de ICP-MS,
' as atividades improdutivas e muitas vezes desnecessarias —
~ os desperdicios de tempo — podem afetar a produtividade e a lucratividade.
Esses desperdicios de tempo podem custar mais do que apenas tempo
| ,’E perdido. Funcionarios sobrecarregados pela configuragdo manual do
- -

método, verificagdes dos instrumentos e repeticdes de analises, podem
..d se sentir insatisfeitos no trabalho e tém maior probabilidade de cometer
erros. Erros podem levar a necessidade de reandlise, afetar o tempo
de processamento da amostra e a qualidade dos resultados. Isso pode
colocar em risco a reputagéo de um laboratério.
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Principais situagoes

Uma pesquisa online' recente pediu aos gerentes de
laboratério que classificassem as atividades improdutivas
mais comuns que tém o maior impacto em suas analises
de ICP-MS. Aqui estado os resultados.

l Preparo de padrao/amostra 72%
l Desenvolvimento de novos métodos 65%

63%
63%

l Verificagoes diarias, limpeza e ajuste

l Manutengao e tempo de inatividade
do instrumento

Aprendizagem de um novo 59%
instrumento
Revisao e relatorios o
l de resultados 52%
l Medicao de amostras 51%
Configuragao da sequéncia 44%
de amostra 2
Varredura de amostras o
B 43%
Monitoramento da (o)
B 37%

1. Pesquisa realizada em setembro de 2020 pela Agilent. Uma classificagdo de 100% significa que todos os
entrevistados classificaram o desperdicio de tempo como o mais significativo.

Vocé pode pensar que esses desperdicios de tempo sdo uma parte
inevitavel da analise de ICP-MS; algo que vocé deve aceitar em sua
operagao diaria. Mas pode haver uma maneira melhor e mais eficiente de
realizar sua andlise. Uma maneira que poderia tornar sua vida mais facil,
seus funcionarios mais felizes e seus resultados mais confidveis.

Como a maioria das técnicas cientificas sofisticadas, um grau de
conhecimento e experiéncia € necessario para alcangar resultados precisos e
reprodutiveis usando um ICP-MS. Felizmente, a medida que os instrumentos
se tornam mais automatizados, o nivel de especializagdo necessario para
realizar uma andlise é reduzido. Os instrumentos ICP-MS modernos contém
modelos de métodos predefinidos, rotinas de otimizagdo automatica,
verificagbes de desempenho e sensores e monitores de autodiagndstico.
Esses recursos integrados reproduzem o nivel de especializagédo que apenas
um operador experiente poderia alcancar.

Mas nao sao apenas o0s recursos do instrumento que podem ajudar.
Os processos de laboratdrio podem ser melhorados com mudancgas
simples na forma como vocé realiza as suas analises.

Este e-book examina os desperdicios de tempo mais comuns que afetam
a analise de rotina de ICP-MS e oferece solugbes para minimizar o seu
impacto ou evita-los completamente.
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Varredura de amostras Configuracao da
antes da analise sequéncia de amostra

Preparo de padrao/ Monitoramento da
amostra analise de amostras

Verificagdes didrias, Revisao e relatorios
limpeza e ajuste de resultados

\
Desenvolvimento .
. Medicao de amostras
de novos métodos

\

Aprendizagem de um Manutengao e tempo de
novo instrumento inatividade do instrumento
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Aprendizagem de um novo instrumento Aprendizagem de um novo

Usando todos os recursos fornecidos com o instrumento

Documentando fluxos de trabalho de rotina usando POPs

0 desperdicio de tempo

Os usuarios novos no ICP-MS geralmente presumem que a técnica sera dificil Desenvolvimento de novos

. .. ~ e métodos
de aprender e operar. O mesmo se aplica a usuarios que estao familiarizados

com uma marca de ICP-MS e ndo tém certeza se uma marca alternativa Verificagdes diérias,
limpeza e ajuste

serda tdo simples de usar. E verdade que um ICP-MS, assim como outros

instrumentos analiticos avancgados, requer algum tempo para ser usado .
Preparo de padrdo/amostra

com eficacia. Mas os instrumentos ICP-MS modernos oferecem interfaces

de software e solugdes de fluxo de trabalho que podem tornar o processo Varredura de amostras

de aprendizagem muito mais curto e simples. aNies e ansiise

Alguns laboratérios escolhem continuar usando equipamentos antigos ou substitui-los por um por Configuragdo da sequéncia
outro do mesmo tipo, apenas para evitar ter que aprender algo novo. Frequentemente, os laboratérios de amostra

contornam as limitagdes dos seus equipamentos antigos, considerando isto uma solugdo mais

facil que a instalagdo de um instrumento mais novo. Mas os laboratérios comerciais competem por Monitoramento da analise
negocios, e pode haver um custo maior para reter equipamentos antigos que nao funcionam tdo bem de amostras

guanto um sistema mais novo instalado por um laboratério concorrente. Um instrumento com mais

recursos poderia oferecer a capacidade de analisar amostras que vocé nao pode medir atualmente. Revisdo e relatérios de
Além de melhorar a velocidade analitica e a precisdo, permitindo que a sua empresa se expanda resultados

para oferecer outros servigos. Os sistemas ICP-MS mais recentes incluem recursos para simplificar
o0 processo de configuragédo do instrumento e a transferéncia de métodos existentes de equipamentos

mais antigos. Medigdo de amostras

Manutencao e tempo de

inatividade do instrumento
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As solugdes

Fazendo as perguntas certas ao selecionar um novo instrumento
Ao considerar a compra de um novo ICP-MS, estas dicas podem ser Uteis:

— Teste os instrumentos usando uma variedade de amostras representativas do que vocé analisara
em sua rotina. Nao presuma que todos os instrumentos tém a mesma capacidade e ndo confie
apenas nas especificagbes publicadas. As diferengas de desempenho real serdo mais evidentes
para as amostras de matriz com alto teor de sélidos totais dissolvidos mais dificeis e complexas.
Portanto, certifique-se de testar o desempenho para as suas amostras mais desafiadoras.

Peca ao fornecedor para demonstrar o sistema de uma forma que corresponda ao fluxo de trabalho Acessando o treinamento gratuito
do seu laboratério. Se vocé analisa amostras rotineiramente "conforme sdo recebidas”, sem uma
configuragdo extensiva de método, pega para que a analise das amostras de teste seja realizada
dessa maneira. Isso Ihe fornecera uma perspectiva crucial sobre a facilidade de operagado do sistema.

Videos praticos costumam estar disponiveis no
youtube.com ou em outros sites. Eles sdo uma
6tima fonte para treinamentos e informagdes.
Por exemplo, a Agilent tem um conjunto de
videos de ICP-MS no YouTube.

— Pense em como seu laboratério funciona. As suas amostras de rotina sdo executadas por quimicos
nao especializados trabalhando em turnos, usando um método configurado por um analista mais
experiente? Em caso afirmativo, certifique-se de verificar se ha uma interface simplificada que possa
ser usada para garantir que a analise de rotina siga o fluxo de trabalho definido.

— Os seus analistas gerenciam varios instrumentos/técnicas ao mesmo tempo? A opgao de uso da
interface do instrumento via dispositivos méveis, como um tablet, permitird que os analistas monitorem
a corrida de uma amostra enquanto estao em outro lugar. Também é importante ter indicadores visuais
claros na tela que informam o status da analise. Vocé nao quer voltar ao laboratério e descobrir que um
CQ falhou ha uma hora e que precisara repetir a medigdo de muitas amostras.

- Durante a demonstragéo, determine quais configuragdes de método (se houver) precisarédo ser
alteradas para diferentes tipos de amostra. Se o seu laboratério analisa uma variedade de tipos
de amostra diferentes, ter que ajustar varias configuragdes de método cada vez que o seu tipo
de amostra muda sera um grande desperdicio de tempo.

— 0O suporte e os treinamentos disponiveis do fornecedor também sao consideragdes importantes.
O treinamento presencial estara disponivel em seu laboratério logo apds a instalagao do
instrumento? Vocé podera acessar o suporte remoto para ajudar com problemas mais tarde
Ou precisa esperar a visita de um engenheiro de servico? Como ¢é a qualidade do suporte?

Outra consideracao € o treinamento e educagao continuos. Verifique o site de cada fabricante
de instrumento para determinar quais cursos de treinamento e educagéo eles oferecem,

a frequéncia com que sdo realizados e se sdo online e/ou em sala de aula. Se eles sdo em sala
de aula, eles estéo perto da sua localizagao?
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Usando todos os recursos fornecidos com o instrumento

A maioria dos novos instrumentos é fornecida com uma riqueza de informagdes e ferramentas para
torna-la mais facil para o novo usudrio. O instrumento Agilent 7850, por exemplo, inclui videos e guias
praticos em um abrangente Help and Learning Center (Centro de treinamento e ajuda) que faz parte
do software do instrumento. Ha também um extenso centro de recursos do ICP-MS que inclui muitas
informagdes excelentes para usudrios novos e experientes.

Os instrumentos também s&o frequentemente fornecidos com métodos prontos para uso (e/ou
ferramentas para desenvolvimento de métodos) que eliminam as suposi¢des no desenvolvimento de
método. Esses métodos predefinem a maioria dos pardmetros do método que causam dificuldades
a0s usuarios novos, como selegao de isétopos, sele¢do de padrdo interno, qual modo de gas de célula
usar, qual tempo de integragéo definir etc. Usar um método predefinido simplifica e reduz o tempo de
desenvolvimento de novos métodos e diminui a probabilidade de erros de configuragao do método.

Documentando fluxos de trabalho de rotina usando POPs

Uma documentagao adequada pode realmente ajudar os analistas a aprenderem um novo
instrumento rapidamente. Um procedimento operacional padronizado (POP) deve incluir instrugdes
claras e praticas, com muitas imagens e dicas para superar problemas comuns. Fornecedores de
instrumentos como a Agilent podem fornecer modelos de POP pré-escritos para analises comuns
de ICP-MS que podem ser usados ou modificados para se adequarem ao modelo de POP da sua
empresa. Escrever um bom POP para anadlises de ICP-MS do zero pode levar semanas, portanto,
usar um modelo existente economiza muito tempo.

Como escrever POPs que funcionam

Direcionado a indUstria farmacéutica, mas
aplicavel a todos os laboratérios que usam POPs,
este e-book mostra como:

— Escrever um POP que possa ser facilmente
lido e compreendido

— Equilibrar as necessidades de conformidade
com a criagaéo de um POP dtil

— Testar seus POPs e garantir a consisténcia

Baixe 0 e-book
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Desenvolvimento de novos metodos Aprendizagem de um novo

instrumento

Desenvolvimento de novos
métodos

(0] desperd icio de tem po Uso de métodos comprovados e existentes

. ;. . . . pe Definindo um novo método
Pode levar muito tempo para um laboratério desenvolver, otimizar, verificar

Verifigue o desempenho do método usando materiais de referéncia padrdo

e documentar um novo método ICP-MS, especialmente se ndo estiver

Use 0 modo hélio para controlar interferéncias poliatdmicas

familiarizado com a técnica. Realizar testes de desempenho e documentar

Corregédo para interferéncias com dupla carga

métodos para conformidade regulatéria gera trabalhos adicionais, com todo Selecione os padrGes internos apropriados

o processo levando semanas ou até meses. Por onde vocé deve comecar se
Verificagbes didrias,

estiver desenvolvendo um novo método ou instalando um novo sistema ICP-MS limpeza e ajuste

com o qual ndo esta familiarizado? Como reduzir o tempo necessario?

Preparo de padrao/amostra

Varredura de amostras
antes da analise

Configuragao da sequéncia
de amostra

Monitoramento da analise
de amostras

Revisdo e relatérios de
resultados

Medigao de amostras

Manutencao e tempo de
inatividade do instrumento
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As solugoes

Uso de métodos comprovados e existentes

Um novo instrumento ICP-MS pode incluir modelos de métodos

predefinidos. O Agilent 7850 é fornecido com métodos pré-desenvolvidos

ou pré-configurados para diversas aplica¢des, incluindo EPA 6020, 200.8

e ISO 17294 para amostras ambientais e métodos USP/ICH/ChP para
fabricagao de produtos farmacéuticos. O 7850 também inclui métodos gerais
com configuragdes ideais para amostras com diferentes niveis de matriz, que
podem ser modificados para se adequarem aos seus analitos especificos,
padrdes internos e configuragdes de introdugao de amostra. O método,

0s parametros e informagdes relacionadas, como niveis de calibragdo

e configuragdes de CQ, podem ser salvos como um ‘arquivo de lote’

sempre que uma modificagao for aplicada. Os arquivos de lote podem ser
usados como modelo para os proximos lotes de amostras, economizando
significativamente no tempo de configuragdo. O arquivo de lote garante que
as configuragdes do método serdo aplicadas de forma consistente, mesmo
guando um analista diferente esta usando o instrumento.

Os instrumentos de ICP-MS também podem ser fornecidos com um
método que foi desenvolvido especificamente para vocé. Caso vocé envie
amostras ou leve-as até uma demonstragao de ICP-MS, o quimico de
aplicagao do fornecedor pode salvar o método usado para a analise como
um modelo. Este modelo pode ser entregue a vocé ou carregado no seu
sistema durante a instalagéo, fornecendo um método de trabalho com
desempenho comprovado para as suas amostras.

Se métodos predefinidos relevantes ndo foram fornecidos com o seu
instrumento, vocé pode acessar os sites de métodos publicados da US
EPA, métodos de andlise oficiais da AOAC e métodos ASTM. E necessério
ajusta-los para o instrumento que esta usando, mas eles sdo bons pontos
de partida. Acesse comunidades online, como a comunidade Agilent
(community.agilent.com), para tirar duvidas e aprender com outras pessoas
que criaram métodos semelhantes. As notas de aplicagdo publicadas em
sites de fornecedores de instrumentos sao outra fonte Util de informacdes.
Finalmente, a maioria dos fornecedores de instrumentos oferecem servigos
de consultoria para desenvolvimento de métodos, o que pode ser uma boa
solugao caso suas amostras ou métodos sejam incomuns.

Definindo um novo método

Independentemente de vocé estar usando um modelo de método existente
ou predefinido, ou comecgando do zero, certos pardmetros séo criticos

para o0 sucesso da sua analise a longo prazo. Entre 0s mais importantes
estéo garantir que o método seja configurado corretamente para lidar com
o nivel de matriz das amostras que estao sendo analisadas, e lidar com
sobreposi¢des espectrais.

A tolerancia a matriz para qualquer ICP-MS é determinada pela robustez do
plasma, que é monitorado usando a razdo CeQ/Ce. Certifique-se de que as
condigbes do plasma definidas no seu método sejam adequadas para lidar
com os tipos de amostra e niveis de matriz a serem analisados. Amostras
com matriz com teor de sdlidos totais dissolvidos maior precisam de
condigdes de plasma mais robustas (CeO/Ce menores). Realizar a analise
com menos robustez que o necessario resultara em problemas a longo
prazo, como deposigao de matriz, intervalos de manutengao mais curtos,
drifts de sinal, falhas de CQ e necessidade de reanélise das amostras.

Verifique o desempenho do método usando materiais de referéncia
padrao

A verificagao do desempenho do método através da analise de materiais
de referéncia certificados ou padréo (CRMs/SRMs) é uma boa maneira de
determinar se o0 seu método esta produzindo resultados precisos. Existem
diversos fornecedores para esses materiais, cobrindo uma ampla gama
de tipos de amostras, entdo vocé provavelmente encontrara um que esteja
proximo a matriz de suas amostras.

Para verificar o preparo de amostras, bem como o desempenho analitico,
0 material de referéncia deve passar pelo mesmo processo de preparo
que as suas amostras. O material de referéncia é entdo adicionado

a cada lote de amostras e analisado da mesma forma que as amostras
desconhecidas. Se o seu método produz resultados que correspondem
aos valores certificados para cada elemento no material de referéncia,

€ uma boa indicagao de que o preparo de amostra esta resultando em
boas recuperagdes. A obtencéo de resultados precisos para o material
de referéncia também confirma que a sua calibragéo esta correta.
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Use o modo hélio para controlar interferéncias poliatomicas

O controle de interferéncias poliatdmicas é um requisito critico na maioria
dos métodos de ICP-MS. As interferéncias podem ser problematicas em
aplicagbes ambientais e alimentares, onde as matrizes de amostra sé@o
frequentemente varidveis, complexas e com alto teor de sdlidos totais
dissolvidos. Os sistemas de ICP-MS Agilent fornecem uma solugéo simples
e confidvel para interferéncias poliatdbmicas comuns usando células de
colisdo/reagdo (CRC) otimizadas para o modo de colisdo com hélio (He).

A maioria das células de colisdo/reagdo (CRCs) podem ser usadas no
modo de colisdo ou reagao, embora o modelo da célula possa fornecer
melhor desempenho para um dos modos. O modo (colisdo ou reagéo)
depende se um gas inerte (como o He) ou um gas reativo (como o H,, O,,
NH, etc.) é adicionado a célula. Para analises multielementares de rotina, o
modo de colisdo (He) é mais universal que qualquer gas de célula reativa,
tornando o modo He muito mais adequado para analises multielementares
e para tipos de amostra variaveis e desconhecidos.

0 modo He usa discriminagdo de energia cinética (KED) para filtrar fons
poliatbmicos enquanto permite que os ions atbmicos passem pela célula.
A KED é um processo fisico baseado no fato de que ions poliatémicos
(moleculares) tm uma segéo transversal maior que ions atémicos de
mesma massa. Como resultado, os ions poliatdmicos colidem com

mais frequéncia com o gas de célula e perdem mais energia, sendo

entdo rejeitados usando uma tensao de polarizagdo na saida da célula.

0O modo de colisdo com He é eficaz para todas as sobreposicdes tipicas
de ions poliatbmicos, por isso funciona para a maioria dos elementos e
pode ser aplicado a uma ampla gama de tipos de amostra com matrizes
complexas e desconhecidas. As interferéncias poliatdmicas comuns da
matriz sdo removidas, permitindo 0 acesso aos isétopos de interesse de
todos os analitos tipicos. O modo He também remove as sobreposicoes
poliatbmicas comuns em isétopos qualificadores secundarios. A medigéo
de isdtopos qualificadores aumenta o tempo de andlise em alguns
segundos, mas permite que vocé confirme o resultado relatado usando o
isdtopo primario. O uso de isdtopos secundarios é recomendado em alguns
métodos regulamentados nas industrias ambiental e farmacéutica, onde
isétopos adicionais sdo usados para fornecer resultados de confirmacao.

10

Usar um unico modo hélio no CRC economiza muito tempo, simplificando a
configuragdo do método e reduzindo o tempo de andlise entre amostras. Se
forem utilizados gases de célula diferente para analitos diferentes, havera
um atraso enquanto a célula é esvaziada e 0 gas de célula é trocado. Isso
adiciona um tempo consideravel a andlise total, em comparagdo com o uso
de hélio para todos os analitos.
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Areducéo da interferéncia de Ar, no Se € um bom exemplo de como o modo hélio pode
diminuir interferéncias poliatdmicas. A uma vazao de hélio de 7 mL/min, o Ar, é reduzido a um
nivel em que a sua contribui¢édo se torna minima para o sinal de 7®Se.

Embora seja eficaz para sobreposi¢des poliatdmicas comuns, o modo He
nao pode resolver sobreposigbes isobaricas ou interferéncias com dupla
carga. Para niveis de analito muito baixos e sobreposigdes incomuns, um
gas de reacado pode fornecer uma remogao mais eficaz de interferéncias
e, portanto, oferecer limites de detec¢do mais baixos. No entanto, o modo
de reagéo nao é geralmente aplicavel a analise multielementar no ICP-MS
quadrupolo simples. Em um ICP-MS quadrupolo simples, gases de reagdo
podem criar novos erros, por exemplo, a formagéo de ions produto na
reagao, causando sobreposi¢des em outros analitos.

A capacidade de controlar a quimica da reagao na célula de colisdo/reagao

é um dos grandes beneficios de um ICP-MS triplo quadrupolo (ICP-QQQ).

0 ICP-QQQ usa uma etapa de selecéo de massa (Q1) adicional para controlar
0s fons que entram na célula e reagem, eliminando as sobreposicdes que
podem afetar os modos de reagéo nos instrumentos de quadrupolo simples.
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Nota: A US EPA ndo permite atualmente o uso de gases de célula ao medir agua potavel usando
o método 200.8. Gases de célula sdo permitidos ao medir outros tipos de amostra, como aguas
subterraneas e residuais, onde a matriz mais complexa provavelmente causara interferéncias
poliatdmicas, que podem ser removidas pelo modo He.

Correcgao para interferéncias com dupla carga

Certas combinagbes relativamente incomuns de niveis de matriz e analito podem dar origem a
interferéncias de ions com dupla carga que ndo sao removidas usando o modo He. Alguns elementos,
incluindo o bario (Ba) e elementos terras raras (REEs), como Nd, Sm e Gd, tém segundos potenciais
de ionizagao relativamente baixos. Isso significa que esses elementos formam uma pequena
porcentagem de ions com dupla carga no plasma. As interferéncias de ions com dupla carga sdo
muito menos problematicas que ions poliatdmicos, mas podem afetar a analise em nivel de tragos de
arsénio e selénio quando uma amostra contém uma concentragao relativamente alta de REEs. Se a
sua aplicagéo requer andlise em nivel de tragos de As e Se, a contribui¢cdo de REEs com dupla carga
pode ser corrigida usando "corregdo de meia massa’, uma ferramenta integrada ao software Agilent
ICP-MS MassHunter. Se as suas amostras contiverem Ba ou REES, o uso da corregao de meia massa
no seu ICP-MS aumentara a precisao e reduzira os limites de detecgéo para As e Se.

Selecione os padr6es internos apropriados

Os métodos pré-configurados para aplicagbes especificas do Agilent 7850 incluem padrdes internos
(ISTD) predefinidos selecionados para amostras tipicas medidas na aplicagdo. Para novos tipos de
amostra e métodos genéricos, a selecao de elementos apropriados do padrao interno ajuda a garantir
uma analise precisa e estavel. Se os elementos ISTD nao forem especificados como parte de um
método regulamentado, vocé pode usar algumas diretrizes simples para ajuda-lo a escolher os
elementos adequados, que devem:

— Ser ausentes de suas amostras

— Estar dentro da mesma faixa de massa dos analitos que estardo corrigindo

— Possuir potencial de ionizagdo semelhante aos analitos que estéo corrigindo

— Ser quimicamente compativeis com os elementos do analito e quimicamente estaveis
— Né&o ser afetados por quaisquer interferéncias presentes no seu tipo de amostra?

— Nao causar interferéncias nos elementos do analito?.

Frequentemente, ndo é possivel encontrar padrdes internos que sejam uma combinagao perfeita
para a massa e o potencial de ionizagao de todos 0s analitos, entdo muitas vezes é necessario
balancea-los. Matrizes de amostra simples, como agua potavel, muitas vezes podem ser analisadas
COom sucesso com apenas um padrdo interno de massa média. A precisao analitica e a estabilidade
em amostras complexas e com matriz com teor de solidos totais dissolvidos maior podem
frequentemente ser melhoradas usando varios padrdes internos distribuidos por toda a faixa de
massa e com uma variedade de potenciais de ionizagao.

2. Em um ICP-MS moderno, os dltimos dois critérios geralmente podem ser ignorados. Quaisquer sobreposi¢des de ijons poliatbmicos ou causados por elementos
ISTD devem ser removidos usando o modo de células He.
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Razdo massa/carga: 66  Razdo massa/carga: 66

Os filtros de massas do quadrupolo usados em
instrumentos ICP-MS separam os ions de acordo
com sua razdo massa/carga (m/z). Como °Zn*
e ¥2Ba? tém a mesma m/z de 66, um filtro de
massas do quadrupolo é incapaz de distingui-los.

E possivel encontrar os detalhes completos
de como a corregéo de meia massa remove
interferéncias de ions com dupla carga na
visdo geral técnica da Agilent: "Simplificando a
corregdo de interferéncias de fons com dupla
carga com o ICP-MS Agilent MassHunter"
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Um ISTD com correspondéncia proxima com
a massa oferece melhor corregao em drifts
de sinal baseados na massa, enquanto uma
combinacgao proxima no potencial de ionizagao
oferece melhor corre¢do para supresséo

de ionizagao. A importancia relativa desses
fatores dependera dos tipos de amostra e do
ajuste, especialmente da robustez do plasma.
Um plasma robusto reduzira o drift do sinal e
a supressao, de modo que a necessidade de
combinacao de elementos ISTD é reduzida.

ApOs a defini¢ao das atribuigdes de ISTD

e analito-ISTD, eles geralmente podem ser
incluidos no método e adicionados no modelo
de lote de amostras para as proximas analises.

Conforme discutido em 'Use 0 modo hélio para
controlar interferéncias poliatdmicas', 0 uso

de um ICP-MS com uma célula de colisdo/
reacgao otimizada para o modo de colisdo com
He pode resolver a maioria das interferéncias
poliatbmicas, incluindo as presentes ou causadas
pelo ISTD. A operagao do plasma em condigdes
robustas (baixo Ce0) também reduz a formagéo
de ions poliatémicos. O uso dessas duas
abordagens como parte do desenvolvimento

do método oferece mais opgdes na selegéo de
elementos confidveis do padréo interno.
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Uma maneira simples de melhorar a estabilidade quimica

Por muitos anos, o HNO, foi o dcido preferido para o preparo de amostras em analises de ICP-MS. O uso de
HNO, evita interferéncias poliatémicas que podem ser formadas com o uso de outros acidos como H,SO, e
HCI. No entanto, a auséncia de HCI causa diversos problemas com varios elementos:

— Fraca eficiéncia de extragdo durante o preparo (por exemplo, Sn em extratos de solo).
- Baixa estabilidade para muitos elementos (Hg, Sn, Mo, W, Ag, As, Se, PGMs, REES).

— Baixa linearidade e estabilidade de diversos elementos em solugdes padréo devido a falta de ions/ligantes
coexistentes.

— Caracteristicas lentas de lavagem (estabilizagéo) e enxdgue.

0 uso de um ICP-MS no modo de colisdo com He removera os ions poliatdmicos de Cl, permitindo que vocé
adicione HCI rotineiramente as suas amostras e padrées (minimo de 0,5%). Isso supera os problemas listados
e é uma maneira facil de simplificar o preparo de amostra e o desenvolvimento de métodos.

Usando o modo de colisdo/reagao para lidar com sobreposicoes poliatomicas

Uma vantagem significativa do ICP-MS é o seu espectro simples. Cada elemento que ocorre naturalmente
(exceto In) tem pelo menos um isétopo (massa) que ¢ livre de sobreposigédo direta por qualquer outro elemento.
Esses isétopos "livres" séo geralmente definidos como os isétopos de preferéncia para andlise de ICP-MS,
embora nem sempre sejam 0s mais abundantes. Na pratica, isso significa que a maioria das interferéncias
espectrais que afetam a anélise de ICP-MS é devido as sobreposigoes de ions poliatémicos (moleculares).

Os analistas devem estar cientes de que muitas sobreposigdes poliatdmicas comuns sdo formadas a partir
da matriz de amostras, portanto, as interferéncias variam com o tipo de amostra e podem ser dificeis de
prever. Mas os instrumentos ICP-MS atuais geralmente podem lidar com sobreposi¢des de ions poliatbmicos
usando uma célula de colisdo/reagdo no modo de colisdo com hélio. O efeito do modo He em uma série de
ions poliatémicos tipicos € ilustrado abaixo.
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Esses espectros mostram os ions poliatdmicos de background formados a partir de varios componentes comuns da matriz,
indicados pela codificagéo por cores: HNO, (cinza), HCI (verde), H,SO, (rosa) e alcool isopropilico (azul). O espectro a
esquerda mostra os ions poliatdmicos intensos da matriz presentes no modo sem gas, enquanto o espectro a direita mostra
a mesma amostra medida no modo de colisdo com hélio (He). Todas as interferéncias poliatémicas sao reduzidas a niveis
insignificantes no modo He, permitindo uma andlise livre de interferéncias. O espectro em evidéncia mostra a mesma mistura
de matrizes com a adi¢é@o de 10 ppb dos elementos de transigao da primeira linha, também medidos no modo He. Uma boa
sensibilidade é mantida para todos os analitos e todos os is6topos correspondem aos modelos tedricos de abundancia.
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VerificagOes diarias, limpeza e ajuste Aprendizagem de um novo

instrumento

Desenvolvimento de novos
métodos

0 desperdicio de tempo Verificagdes diarias,

Quase 10% das chamadas de servico?® sao resultado da nao realizacao da limpeza e ajuste
limpeza de rotina. Para alguns laboratérios, é evidente que a melhoria do Evitando problemas ho nebullzador

Prevenindo problemas de vidraria

planejamento da manutencao de rotina ajudaria a evitar a espera desnecessaria
. . . L, i Cuidando da tubulagé&o da bomba
da chegada de um engenheiro de servico. Existem seis areas que os analistas
devem considerar para limpeza e manuteng&o regulares em um ICP-MS: b

1. A sonda de amostragem e a tubulagao de captacao da amostra e o T e s e e

2. A tUbUIaQéO da bomba periStéItica ea tenSéO dO grampO da bomba Usando verificagdes incorporadas de integridade do instrumento
3. O nebulizador, a camara de nebulizagao, o tubo de transferéncia e a tocha

de plasma

Cuidando dos cones de interface e lentes i6nicas

4. Os cones de interface
5. Alente idnica
6. Os filtros de 6leo e ar da bomba de vacuo

Varredura de amostras
antes da analise

Configuragao da sequéncia
de amostra

Monitoramento da analise
de amostras

Revisdo e relatdrios de
resultados

Medigao de amostras

Manutencao e tempo de
inatividade do instrumento

3. Com base nos dados das chamadas de servigo da Agilent.
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As solugdes

Evitando problemas no nebulizador

Um nebulizador parcialmente bloqueado causara baixa sensibilidade, baixa
precisao e drift de sinal. Os nebulizadores de microfluxo normalmente
usados em sistemas de ICP-MS né&o tolerarado soélidos em suspensao
(matéria particulada).

Para ajudar a evitar obstrugdes do nebulizador:

— Certifique-se de que as amostras sejam digeridas, filtradas ou que
qualquer material particulado em suspensao assente antes da analise

— Enxague por pelo menos 10 minutos com um branco de reagente
antes de extinguir o plasma (normalmente configurado no software
do instrumento)

— Use apenas lengos sem fiapos

— Use uma ferramenta de limpeza para nebulizador para limpar
o nebulizador com o instrumento adequado. Isso removera qualquer
acumulo de particulas e limpard completamente a ponteira do
nebulizador. Vocé pode comprar um modelo da Agilent usando o part
number G3266-80020

Prevenindo problemas de vidraria
(camara de nebulizagao, tubulagao de transferéncia e tocha)

Uma camara de nebulizagéo suja leva a uma precisao insuficiente.

A preciséo a curto prazo pode ser monitorada por meio de uma corrida
programada para verificagdo de desempenho antes e/ou apds a analise, ou
revisando a % de RSD para as replicatas da amostra e a precisao a médio
prazo pode ser monitorada através do uso de uma solugéo de CQ, embora
isso indigue somente que ocorreu um problema, ao invés de impedi-lo.

Uma camara de nebulizagao suja ou contaminada leva a uma drenagem
incompleta e a uma aspiragao irregular do aerossol para o plasma. Este
problema pode ser identificado observando como a solugéo escorre dentro
da camara de nebulizacgao. O liquido deve escorrer uniformemente pela
camara de nebulizagdo como um filme uniforme. Se for possivel observar
goticulas escorrendo, ao invés de um filme, significa que a camara de
nebulizagdo esta suja.

4. As cdmaras de nebulizagdo ciclénicas ndo sdo necessdrias para os instrumentos Agilent ICP-MS.
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As amostras que contém muito material organico, como 6leos, sdo uma
causa comum de problemas de contaminacgdo na camara de nebulizacéo.
A andlise de amostras com alto conteldo orgénico causa variagdes na
drenagem e lavagem insuficiente da cdmara de nebulizagdo. O enxague
com uma solugéo de lavagem, por alguns minutos no final da analise, ird
limpar a camara de nebulizagdo. Alguns laboratérios mantém um conjunto
separado de componentes de introdugdo da amostra para uso com
amostras que contém um alto nivel de material organico ou matrizes com
alto teor de sal. Esses componentes separados de introdugao de amostra
podem ser instalados quando necessario, preservando a vida Util do
sistema de introdugao da amostra usado para amostras mais rotineiras.

Diferentes tipos de camaras de nebulizagdo possuem diferentes
caracteristicas de lavagem, mas isso ndo deve ser considerado de forma
isolada. Um caminho éptico mais curto e uma gama maior de tamanhos
de goticula em uma cdmara de nebulizagao ciclénica* significam mais
fluxos de solugdo através da camara de nebulizagéo. Isso pode melhorar
a lavagem, mas também aumenta o carregamento da matriz e o nivel de
éxidos formados no plasma. Isso leva a um plasma menos robusto, ma
decomposigao da matriz, interferéncias mais altas e menor ionizagao, o
gue pode reduzir os beneficios da lavagem.

Inclua a limpeza de vidrarias no seu cronograma de manutengao de
rotina. Se disponivel, também é Util executar testes de desempenho do
instrumento no inicio e no final da analise de cada dia. Isso permitira que
vocé monitore facilmente o desempenho do sistema para garantir que o
ICP-MS esteja cumprindo com as especificagdes do fabricante.

A formacéo excessiva de goticulas dentro da cdmara de nebulizagdo é um dos sinais de que
ela precisa de limpeza.
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Para ajudar os analistas a gerenciar 0 seu cronograma de manutengao, a
fungdo de informac&o de manutengdo antecipada (EMF) do software Agilent
ICP-MS pode ser usada para definir alertas para a realizagéo de tarefas de
manutencao de rotina, como a limpeza da camara de nebuliza¢do. Se estiver
analisando amostras de 6leos, alimentos ou outras amostras de matriz com
alto teor de sdlidos totais dissolvidos, vocé pode ajustar os temporizadores
EMF para que se adéquem especificamente aos intervalos de manutengao
necessarios para seus tipos de amostra especificos. Similarmente, ao
analisar amostras mais limpas é possivel definir o contador para um intervalo
mais longo, evitando a perda de tempo com manutengdes desnecessarias.

Cuidando da tubulagao da bomba

O desgaste da tubulagdo da bomba é um problema subestimado em
muitos laboratdrios. Os analistas geralmente mantém uma tubulagéo
gasta, sem perceber o impacto que ela tem na qualidade dos dados. Nao
trocar a tubulagdo da bomba quando necessario pode causar instabilidade
de sinal, drift e imprecisées, bem como causar problemas de estabilidade
guimica, como lavagem lenta e carryover de analitos. A substituigdo da
tubulagao gasta € uma tarefa de manutengao simples e barata, mas
substituir a tubulagdo da bomba com mais frequéncia que o necessario
aumenta os custos com consumiveis e desperdiga tempo.

Conexdes com vazamento, tensao incorreta e bolhas de ar sdo problemas
gue podem ocorrer com a falta de manutengao na tubulagao de captagao
e da bomba. Analistas trabalhando sob pressao podem ocasionalmente
esquecer de fixar novamente a tubulagdo da bomba peristdltica antes de
iniciar a corrida de uma amostra ou até mesmo instalar a tubulagéo da
bomba de drenagem ao contrario.

Tubos da bomba peristaltica desgastados, com vazamento ou
desajustados causaréo baixa sensibilidade e drifts durante a analise, pois
a eficiéncia de bombeamento dos tubos desgastados muda com o uso.
Tanto a preciséo quanto o drift podem ser monitorados com solugdes

de CQ, mas elas muitas vezes ocorrem em intervalos de 30—40 minutos,
portanto, esperar a solugao de CQ falhar para identificar e resolver um
problema desperdiga muito tempo, especialmente pela necessidade de
reanalise das amostras medidas desde o Ultimo CQ valido.

A manutencgao de rotina regular evita a ocorréncia de problemas no tubo

da bomba peristaltica. Verificar a elasticidade, arredondamento, conexao e
tensdo do tubo no inicio de cada dia ou apds um certo nimero de amostras,
€ importante e, em caso de duvida sobre a condigdo do tubo, realize a

troca. As verificagcOes regulares reduzem o risco de precisar reanalisar
amostras devido a problemas na tubulacdo da bomba. Também é uma boa
ideia pré-condicionar a nova tubulagéo antes do uso. Ao instalar uma nova
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Verificagdes regulares do tubo da bomba peristaltica quanto a desgaste, descoloragéo,
flexibilidade e arredondamento ajudam a garantir que a amostra seja aplicada no nebulizador
de maneira uniforme e consistente, sem pulsacéo.

tubulagao, certifique-se de que ela esteja esticada uniformemente sobre
os roletes da bomba e ndo aperte demais a tubulagdo. Ajuste a presséo na
tubulagao para fornecer um fluxo de amostra uniforme e suave, e passe

a solugdo em branco através da nova tubulagédo por alguns minutos para
limpar e condicionar a superficie interna.

A maioria dos instrumentos possui a fungdo de rotagdo da bomba em
velocidades extremamente baixas enquanto o instrumento esta em espera,
por exemplo, apos a finalizagéo de uma corrida sem supervisao realizada
durante a noite. Isso impede que a tubulagéo forme se¢des achatadas
onde ela se assenta nos roletes da bomba. Certifique-se de utilizar esta
fungao se o seu ICP-MS nao estiver sendo usado constantemente.

A funcéo de informagéo de manutengao antecipada do Agilent ICP-

MS 7850 pode ser usada para alertar o analista para a necessidade de
realizagao de tarefas de manutengao da tubulagdo. Por exemplo, um alerta
EMF pode ser configurado para lembrar o analista de verificar ou trocar a
tubulagao da bomba em uma frequéncia baseada no tempo ou na amostra.
O contador de alerta pode ser definido com um valor adequado ao tipo

de matriz de amostras. Se estiver analisando solugdes diluidas de acido
nitrico/cloridrico, o contador pode ser definido para alertar apos 2000 a
3000 amostras. Caso esteja usando uma concentragao de acido mais alta,
pode ser necessario definir o contador de alerta para um ndmero mais
baixo, por exemplo, a cada 1000 amostras.
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Para tipos de amostra atipicos, também deve-se considerar o tipo de
tubulagdo da bomba usado. A tubulagéo de captagdo de amostra precisa ser
quimicamente resistente a matriz da amostra, portanto, as solugdes organicas
e aquosas geralmente precisam de diferentes tipos de tubulagao da bomba.

O PVC funciona bem para a maioria das matrizes aquosas e acidas, mas

nao € adequado para uso com a maioria dos solventes organicos. O PVC se
degrada rapidamente quando exposto a muitos solventes organicos, chegando
ao ponto de ndo bombear de forma correta e até mesmo parar de funcionar
completamente. Muitos laboratérios que analisam solventes organicos

evitam totalmente o uso da tubulagao da bomba e usam a autoaspiragao para
transportar a amostra ao nebulizador. A verificagdo regular da elasticidade do
tubo é uma tarefa facil de monitoramento. Conforme o tubo se degrada, ele
endurece, estica e perde elasticidade.

Em ultima instancia, correr uma solugao de enxague através do
instrumento, soltar a tubulagéo e desconecta-la da bomba (para que ndo
figue mais esticada sobre os roletes da bomba) é uma boa prética se o
instrumento ndo estiver operando amostras sem supervisdo. Essas agdes
prolongarao a vida Util da tubulagdo da bomba. Se vocé deixar a sua matriz
de amostra nos tubos durante a noite, sua amostra pode sofrer lixiviagao
na tubulagdo e causar contaminagao nas primeiras amostras corridas no
dia seguinte, além de degradagéo acelerada da tubulagao.

Normalmente, a tubulagao da bomba gasta causara um aumento na % de
RSD, bem como uma lavagem deficiente e ruidos quimicos de background.
Um aumento no RSD do sinal medido pode ocorrer por diversos motivos,
mas o ICP-MS pode alerta-lo sobre o potencial problema pela sinalizagao
de resultados que excedem um limite de RSD definido pelo usuario. Essas
sinalizagbes séo exibidas usando a formatagdo condicional de outlier
(OCF) na tabela de resultados do Agilent 7850, por exemplo. Se um alerta
for disparado, vocé tera a oportunidade de corrigir o problema antes que
muitas amostras sejam concluidas e precisem ser reanalisadas apods a
troca da tubulagdo da bomba.

Cuidando dos cones de interface e lentes i6nicas

A deposicéo de matriz nos cones de interface e em lentes iénicas sujas
pode causar baixa sensibilidade, baixa precisdo a longo prazo e sinal de
background elevado.

Sensibilidade reduzida e sinais de background aumentados séo
perceptiveis nas verificagdes de desempenho do instrumento diarias que
a maioria dos laboratérios executa. Vocé pode inspecionar visualmente
0s cones rapidamente se os resultados de desempenho indicarem que
pode haver um problema. Uma lupa pode ser Util para verificar de perto
a superficie do cone. Verifique se ha acumulo de matriz na ponta e se ha
algum dano ou alargamento do orificio.
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Caso esteja analisando matrizes com alto teor de sélidos totais dissolvidos,
os depdsitos de matriz nos cones de interface acontecerdo mais
rapidamente. Essa é uma das razdes pela qual as condi¢des de plasma
mais robustas (CeOQ/Ce inferior) sdo usadas para matrizes mais complexas,
para garantir que a matriz seja decomposta da forma mais completa
possivel. Com analises de rotina de matrizes com alto teor de solidos

totais dissolvidos, é aconselhdvel verificar os cones a cada 500—1000
amostras e, se houver depdsitos aparentes, remover 0s cones e coloca-los
no ultrassom com agua. Seque os cones e reinstale-os no instrumento.
Tenha em mente que o condicionamento é benéfico para cones limpos,
garantindo a estabilidade nas proximas corridas. Apos limpar os cones

ou conectar um novo conjunto, sera benéfico condiciona-los novamente
aspirando uma matriz de amostra, como agua mineral ou um padrao de
matriz, como EPA ICS, durante 10 a 15 minutos.

E recomendado limpar os cones se estiver medindo tipos de amostra
diferentes onde um elemento que esta em abundancia na primeira corrida
estd em nivel de tragos na segunda. Em alguns casos, pode até ser
benéfico usar diferentes conjuntos de cones dedicados separados para
tipos de amostra muito incompativeis. Esta sugestdo também pode ser
aplicada a outros componentes do sistema de introdugao de amostra.

Bombas

A frequéncia necessaria para trocar o 6leo da bomba e os filtros de névoa
de ¢leo dependera do tipo de amostra que vocé mede normalmente. A
analise de amostras de matriz com alto teor de sdlidos totais dissolvidos
ou o uso de condigdes de plasma que ndo fornecem decomposicao
adequada da matriz da amostra resultara na necessidade de manutencéao
mais frequente da bomba.

Reduzindo a frequéncia de ajuste do instrumento

Uma maneira simples de reduzir a necessidade de realizar novamente o
ajuste do instrumento ao correr amostras de matrizes com alto teor de
soélidos dissolvidos é usar um plasma robusto (de alta energia). A alta energia
do plasma ira decompor a matriz de modo que ela ndo seja depositada nos
cones de interface, onde poderia causar drift do sinal, 0 que por sua vez leva
a necessidade de realizar novamente o ajuste do instrumento.

Usando verificagdes incorporadas de integridade do instrumento

Muitos instrumentos ICP-MS possuem sensores e contadores para alertar
quando as tarefas de manutengao sdo necessarias. Consulte 'Realizando
corretamente a manutengao preventiva'.
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Preparo de padrao/amostra SESTOTZEG T LT e

Desenvolvimento de novos
métodos

Verificagbes didrias,
O preparo de amostras e padrdes foi votada como a atividade que mais gasta limpeza e gjuste

tempo para a analise de ICP-MS na enquete online. Os analistas geralmente 9
precisam preparar amostras em varias diluicdes e usar diferentes niveis de

O desperdicio de tempo

Preparo de padrao/amostra

calibracao para corresponder a faixa de concentragao esperada de cada Prevenindo problemas de calibragso

Prevenindo erros de medigdo acima da faixa

elemento. Nao é nenhuma surpresa que o preparo de amostras consume muito
Evitando a necessidade de adequar o padréo a matriz

tempo. Erros durante o preparo, varredura de amostras para avaliar niveis de

Evitando problemas de estabilidade quimica

matriz, falhas de CQ e reanalise de amostras apds resultados acima da faixa

Prevenindo problemas de contaminagédo

trazem ainda mais trabalho- Reduzindo as etapas de transferéncia

Varredura de amostras
antes da analise

Configuragao da sequéncia
de amostra

Monitoramento da analise
de amostras

Revisdo e relatodrios de
resultados

Medigao de amostras

Manutengao e tempo de
inatividade do instrumento
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As solugdes

Prevenindo problemas de calibragao

Problemas de calibragdo sao uma causa comum de erros analiticos.
Muitas vezes vemos analistas com dificuldades para descobrir o que ha de
errado com 0s seus resultados e apds algum tempo perceberem que foi
causado por um simples erro durante o preparo do padrédo. Pode ser uma
pipeta descalibrada, contaminagao por equipamento limpo incorretamente,
problemas de estabilidade quimica ou a selecao acidental da solugéo
estoque errada.

Eliminar o erro humano é a chave para reduzir os erros de calibracéo,
portanto, oferecer treinamento e documentagao eficientes podem ajudar
muito a garantir que seu laboratério ndo sofra com esses problemas.

Orgaos reguladores como a US EPA estdo promovendo boas praticas
analiticas. Os métodos regulamentados possuem controle de qualidade (CQ)
integrados que visam prevenir ou identificar erros de calibragao. Por exemplo,
muitos métodos da US EPA para amostras ambientais incluem uma solugéo
de verificagdo de calibragao inicial (ICV) e uma verificagdo de calibragéo
continua (CCV). Esses padrdes de controle de qualidade, que s&o preparados
de uma fonte diferente dos estoques de calibragéo, fornecem uma verificagao
independente sobre a validade da calibragdo. Os instrumentos modernos
normalmente fornecem modelos de métodos que predefinem esses tipos de
padrdes de controle de qualidade, juntamente com verificagdes e agdes de CQ
apropriadas, simplificando a configuragdo do método. Esses tipos de medidas
de controle de qualidade também podem ser usados para garantir a preciséo
das calibragdes para métodos nao regulamentados.

Usar um instrumento com uma ampla faixa de medic&o linear também
ajuda a reduzir o tempo e o esforgo despendidos na configuragédo das
calibragbes. Ter uma resposta linear em uma ampla faixa de concentragéo
significa que vocé pode preparar um Unico conjunto de calibragéo
uniforme, ao invés de precisar preparar calibragdes personalizadas para
atender a diferentes niveis de elementos principais em diferentes tipos

de amostra. Vocé sera capaz de medir niveis em ppb de um elemento em
uma amostra e, em seguida, niveis em % do mesmo elemento na proxima
amostra, usando a mesma calibragéo. Isso economiza muito tempo, em
comparacgéo a necessidade de preparar diferentes conjuntos de calibragéo
para cada conjunto de tipos de amostra.

18

Prevenindo erros de medigao acima da faixa

Um erro de medigdo acima da faixa ocorre quando a leitura de uma amostra
estd além da faixa do detector ou acima do padréo de calibragdo mais alto
para o analito. Se o plasma e o detector forem capazes de tolerar altos niveis
de concentragao, erros de medigéo acima da faixa podem ser evitados com

0 preparo de um padréo de alta concentragdo como seu ponto de calibragéo
superior. Com um detector de faixa dindmica de 10 ou 11 ordens, seu o padrao
mais alto pode ser de até centenas de ppm para elementos que vocé espera
gue estejam presentes em niveis elevados nas suas amostras. Esta calibragao
estendida é uma seguranga contra resultados de analise de amostra acima da
faixa. A prevencéo de tais erros de medi¢édo acima da faixa evita o desperdicio
de tempo de ter que diluir e medir novamente as amostras.

Alguns analistas preparam rotineiramente varias diluigdes de cada amostra
para garantir que elementos principais e em nivel de tragos estejam dentro da
faixa do detector. Uma solugao menos diluida € preparada para a andlise de
analitos em nivel de tragos e uma solu¢do mais diluida é usada para medir os
analitos principais. O Agilent 7850 é um instrumento que pode praticamente
eliminar a necessidade de diluigao adicional de tipos normais de amostra
ICP-MS usando um sistema de introdug&o com alto teor de matriz (UHMI).

A UHMI dilui o aerossol de amostra conforme ele passa da cdmara de
nebulizagéo para a tocha, eliminando diluigdes manuais demoradas e
evitando a despesa de um diluidor automatizado convencional de liquidos.
Com UHMI, o 7850 pode tolerar uma variedade de matrizes de amostra
contendo até 25% de sdlidos totais dissolvidos (STDs), sem a necessidade de
diluigdo da amostra para um nivel-alvo de STD. As configuragdes de diluicdo
do aerossol sdo calibradas e armazenadas, fornecendo uma gama de fatores
de diluigao pré-configurados que podem ser selecionados dependendo do
tipo ou tipos de amostra a serem medidos.

w7

O sistema de introdugé@o com
alto teor de matriz (UHMI) da
Agilent lida facilmente com
matrizes de amostras dificeis
com até 25% de sélidos
totais dissolvidos (STDs). O
uso da UHMI reduz o tempo
de preparo da amostra e os
erros, além de fornecer melhor
estabilidade a longo prazo
para a andlise.
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Usar um ICP-MS com alta tolerdncia a altos solidos dissolvidos significa que
vocé pode usar uma abordagem padréao para o preparo de amostras, por
exemplo, usar um processo de preparo de amostra de ICP-OES existente
para o ICP-MS também. Para economizar ainda mais tempo, um método de
ICP-MS otimizado geralmente podera medir todos os elementos nos niveis
exigidos em uma Unica corrida (elementos principais, em nivel de tragos,

de hidreto e Hg). Isso elimina a necessidade de preparar amostras para as
diferentes técnicas analiticas que vocé ja pode ter usado anteriormente

para medigao de elementos principais ou hidretos e mercurio. Por exemplo,
alguns laboratdrios usam espectrometria de absorgao atémica ou ICP-OES
para medir elementos em altas concentragdes e GFAAS ou ICP-MS para
elementos em nivel de tragos. Uma técnica adicional separada, como
fluorescéncia atbmica, pode ser usada para elementos Unicos, como Hg,
que geralmente sao considerados impossiveis de analisar em um ICP-MS.
Obter todos os dados elementares de uma corrida de amostra em apenas
uma técnica economiza muito tempo, reduz erros e possibilidades de
contaminagéo e simplifica os servigos de laboratdrio, utilitarios, consumiveis
e até mesmo o treinamento da equipe.

Evitando a necessidade de adequar o padrao a matriz

Quando amostras de matriz com alto teor de sélidos totais dissolvidos
sao analisadas por ICP-MS, a supresséo do sinal pode ocorrer se a
energia do plasma for muito baixa. O plasma deve ter energia suficiente
para decompor totalmente a matriz e ionizar os elementos do analito.
A supressao do plasma resulta em um sinal mais baixo (e, portanto,
uma concentragdo medida mais baixa) para elementos do analito em
amostras de matriz com alto teor de solidos totais dissolvidos.

Uma abordagem para lidar com a supressao da matriz é tentar combinar

a matriz dos padrdes de calibragdo com a das amostras. Existem varios
problemas com essa abordagem, incluindo o fato de que o analista precisa
conhecer a matriz da amostra com antecedéncia, 0 que nem sempre é
pratico em laboratdrios que executam lotes mistos de alimentos ou de
amostras ambientais. Fazer a combinacao de matrizes entre padroes

e matrizes equivalentes para as suas amostras € uma tarefa tediosa e
demorada e pode até exigir a varredura das amostras antes da analise.
Vocé pode evitar a necessidade de combinagado de matrizes usando um
plasma mais "robusto’. Um plasma robusto € aquele que opera em um alto
nivel de energia. A alta energia permite que o plasma decomponha a matriz
e ainda tenha energia para gerar um nivel consistente de ions de analito,
mesmo se o nivel da matriz variar.

A robustez do plasma também é essencial para a estabilidade e a
tolerdncia a matriz a longo prazo. Se o plasma néao tiver energia suficiente
para decompor a matriz, parte da matriz sera depositada no cone de
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As imagens ampliadas do orificio de um cone de amostragem do ICP-MS ilustram o efeito da
andlise de amostras com alto teor de sélidos totais dissolvidos. A imagem a direita mostra o
cone apos a anélise da amostra, com depdsitos de matriz causando alteragdes microscépicas
no tamanho e formato do orificio.

interface do instrumento. Esses depdsitos mudam o formato do orificio
do cone, proporcionando menor sensibilidade e mais drift de sinal. O efeito
€ mais evidenciado para amostras que contém um alto nivel de minerais
"refratarios" (alto ponto de fuséo), como éxidos de Al, Mg, Si e Ca.

Se vocé costuma medir amostras de matriz com alto teor de solidos
totais dissolvidos ou amostras de matrizes variadas, usar um instrumento
com um plasma robusto é essencial. A robustez do plasma do ICP-MS é
geralmente monitorada usando a razdo Ce0*, medida usando a intensidade
de CeO* comparada a de Ce*. Uma razdo baixa de CeO* (<1,5%) indica

gue o plasma tem energia suficiente para dissociar o ion molecular CeO
fortemente ligado. Um plasma com uma razdo CeO baixa oferece melhor
decomposi¢ao da matriz e de outros ions poliatbmicos, portanto, as
interferéncias sdo menores e as amostras de matriz com alto teor de
solidos totais dissolvidos podem ser analisadas por mais tempo e com
menos drift. Vocé também ndo precisara calibrar e medir novamente as
amostras devido a falha de seus CQs devido ao drift.

Elemento-6xido
Se um plasma é robusto o suficiente para quebrar a forte ligagdo Ce-O (mostrada em
amarelo), entdo a energia do plasma € alta o suficiente para dissociar ions de 6xido
potencialmente interferentes. Por esse motivo, a razdo Ce0*/Ce* é usado como uma
medida de robustez do plasma.

Energia de dissociagdo da ligagao de 6xido (eV)
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Evitando problemas de estabilidade quimica

Ainstabilidade quimica pode causar problemas analiticos, como lavagem
lenta, carryover da amostra, padrdes internos instaveis e calibragdes nao
lineares, entre outros problemas. Historicamente, os analistas de ICP-MS
frequentemente tiveram que lidar com questées de estabilidade quimica.
Isso se deve a combinagao do uso do ICP-MS para a analise de multiplos
elementos, muitas vezes incompativeis, e analistas trabalhando para evitar
a criagao de interferéncias espectrais.

Quanto mais analitos sdo medidos simultaneamente usando ICP-MS, em
comparagao com técnicas tradicionais como GFAAS, maior a chance de
elementos quimicamente incompativeis serem medidos juntos. Os primeiros
usuarios de ICP-MS rapidamente decidiram usar apenas o acido nitrico para
digestéo e estabilizagdo de amostras. O &cido nitrico (HNO,) ndo contribui
com nenhuma interferéncia espectral adicional no ICP-MS, uma vez que H,

N e O ja séo contribui¢des da agua na amostra e do ar ao redor do plasma.
Outros acidos, como o cloridrico (HCI) ou o sulfurico (H,SO,), passaram a ser
evitados, pois 0s altos niveis de Cl e S causaram numerosas sobreposicdes
de ions poliatémicos adicionais no espectro de ICP-MS.

No entanto, evitar o HCI criou novos problemas, pois muitos elementos nao
s80 soluveis ou estaveis apenas em acido nitrico. Agora os instrumentos
Agilent ICP-MS permitem a adig&o de rotina de HCl para a estabilidade da
amostra/analito, uma vez que as interferéncias poliatdmicas com Cl sdo
tratadas com eficacia usando a célula de colisdo/reagao padrdo no modo
hélio. Na verdade, o modo hélio no Agilent 7850 oferece controle eficaz

e confidvel de todas as interferéncias baseadas em matrizes comuns
encontradas em aplicagdes tipicas de ICP-MS. Observe que, atualmente,
o método US EPA 200.8 ndo permite o uso do modo hélio para medigéo
de dgua potavel. Esse modo é permitido para medigéo de outros tipos

de dgua, como aguas subterraneas e residuais. A dgua potavel é uma
matriz relativamente simples, portanto a medigéo € menos afetada pelas
interferéncias poliatdmicas removidas pelo modo hélio.

A adicao de rotina de HCl as amostras para analise de ICP-MS é uma
maneira rapida e facil de eliminar a maioria dos problemas de estabilidade
guimica e obter resultados precisos. A adicdo de HCl também corrigira os
problemas de lavagem e problemas de estabilidade associados a analise
de mercurio. N&o sera preciso preparar uma amostra separada ou analisar
Hg com uma técnica diferente, entédo o fluxo de trabalho geral € muito mais
simples.
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Prevenindo problemas de contaminagao

Praticas de laboratério inadequadas podem levar a problemas de
contaminagao para qualquer técnica analitica, mas a contaminagao

pode ser mais aparente para componentes em nivel de trago analisados
por ICP-MS. Caso vocé ja tenha trabalhado com outras técnicas de
espectroscopia atdmica antes do ICP-MS, é preciso estar ciente da
diferenga consideravel na sensibilidade de medigao entre ICP-MS e, por
exemplo, espectroscopia atbmica ou ICP-OES. Consideragbes semelhantes
se aplicam ao migrar métodos de uma técnica monoelementar, como AAS
chama ou AAS de forno de grafite (GF) para um método multielementar de
ICP-MS. Enquanto os padrdes monoelementares precisam ser certificados
apenas para a concentragdo do elemento-alvo, os padrées para analise
multielementar (ICP) também precisam ser certificados como livres de
outros elementos. Misturar diversos padroes AAS para realizar a analise
de ICP-MS pode levar a erros devido a presenca de outros elementos,
como contaminantes, presentes nos padrdes monoelementares.

Para manter limites de detecgao baixos e consistentes, pode ser necessario
ajustar sua abordagem durante o enxague, uso da pipeta, sistemas de

agua e qualidade de &cido/reagente. Por exemplo, vocé pode estar fazendo
uma digestao acida em um recipiente de microondas. Se o recipiente

de microondas n&o for limpo corretamente entre as amostras, podera

haver contaminagao da proxima amostra devido ao carryover, causando
resultados imprecisos.

Muitos amostradores automaticos, como o Agilent SPS 4 mostrado aqui, podem ser
equipados com uma tampa para reduzir a exposigao das suas amostras a fontes de
contaminagéao dentro do laboratério.
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A contaminacao causada pela limpeza inadequada pode ser detectada
incluindo um branco de preparo em cada lote de amostras. Um branco de
preparo é uma solugdo de branco que foi submetida ao mesmo processo
de preparo de amostras que as suas amostras. Ao definir um limiar de CQ
para o branco de preparo, qualquer contaminagao sera sinalizada ao ser
analisada durante a corrida.

Observe que os niveis de contaminagao devem ser considerados
relativamente aos limites de relatério exigidos, ndo a capacidade da técnica
analitica. O ICP-MS pode medir a maioria dos elementos em niveis de

ng/L (ppt). Porém, a contaminagdo em nivel de ppt ndo é relevante para
medigdes e relatérios de analitos em nivel de ppb ou acima, como é o caso
de muitas aplicagdes comuns.

A contaminagdo também pode afetar o sistema de introdugdo de amostra
do ICP-MS, causando carryover do sinal de uma amostra analisada
anteriormente. Um nivel excepcionalmente alto de um analito em uma

ou mais amostras do lote de amostras pode causar contaminagao

da(s) préxima(s) amostra(s). Esse efeito de carryover é particularmente
perceptivel para elementos com alta adsorgao ou persistentes, como
mercurio, boro, molibdénio, tungsténio e talio. Esses elementos aderem
nas superficies do sistema de introdugdo de amostra, causando resultados
incorretos nas amostras seguintes. Usar uma mistura de acido otimizada
para amostras e padroes pode ajudar a reduzir o carryover, por exemplo,
incluindo 0,5% de acido cloridrico, bem como o &cido nitrico usual. Da
mesma forma, um programa de enxague de varios estagios, em que a
sonda do amostrador automatico é enxaguada em uma solugao basica
de enxague seguida por um enxague acido, pode ajudar a eliminar os
elementos viscosos da introdugao da amostra.

As fungdes de enxague automatizadas que monitoram o sinal durante

o ciclo de enxdgue podem ajudar a prevenir a contaminagao cruzada.

0 instrumento Agilent 7850 inclui um recurso de enxague inteligente que
bombeia automaticamente a solugédo de enxague até que o sinal dos
elementos selecionados caia abaixo de um limite definido. O uso de uma
valvula seletora também pode ajudar, minimizando a exposigéo causada
pela matriz de amostras ao sistema de introdugao de amostra.

Caso se depare com uma amostra completamente desconhecida, ou

gue possua cor ou cheiro estranho, vale a pena realizar uma aquisigéo
semiquantitativa. Isso permitira que vocé verifique quais elementos estéo
presentes na amostra e quais sdo suas concentragbes aproximadas.

O Agilent 7850 possui uma fungdo chamada IntelliQuant que realiza uma
analise semiquantitativa de varredura rapida em cada amostra de um
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Use um dispensador de acido ao invés de pipetas para reduzir o risco de contaminagéo.

lote desconhecido, adicionando apenas 2 segundos ao tempo de analise
normal. Os dados do IntelliQuant podem ser usados para avaliar se as
configuragdes do instrumento ou de preparo de amostras precisam ser
otimizadas ainda mais para os proximos lotes com amostras semelhantes.

As boas praticas de laboratério também podem reduzir o risco de
contaminacdo do ambiente do laboratdrio. Evite a contaminacgao da
amostra por poeira no ar, realizando todo o preparo e manuseio da amostra
em uma 'bancada limpa'. Geralmente, em uma bancada do tipo capela
com sistema de filtragdo HEPA. Procure reduzir o nimero de etapas de
manuseio da amostra, como diluigdes, pois cada etapa adiciona uma
possivel fonte de contaminagao.

Reduzir quaisquer atividades que gerem poeira/particulas também é essencial,
por exemplo, usando luvas nitrilicas sem po e removendo equipamentos que
criam poeira (como impressoras e resfriadores de dgua) do laboratorio.
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Aqui estdo alguns pontos importantes a serem considerados para reduzir o risco de contaminagao:

— Reagentes e instrumentos do laboratério que entram em contato com as solugdes de amostra
podem causar contaminag&o. Os vials e ponteiras da pipeta devem ser isentos de metal (evite
ponteiras de pipetas coloridas ou tampas de vial, por exemplo).

— NUNCA use materiais de laboratério de vidro para analise de elementos em nivel de tragos em
amostras aquosas ou acidas. O vidro contém altos niveis de diversos elementos que serdo
extraidos e contaminardo as suas solugoes.

— A qualidade da dgua ultrapura (UPW) e de &cidos para estabilizagéo ou diluicdo da amostra
é critica. Recomenda-se o uso de purificador de dgua de laboratério que fornega uma qualidade
final de >18MQ.cm, juntamente com &cidos e reagentes ultrapuros.

— Use dispensadores de frascos para acido ao invés de pipetas caso precise adicionar o mesmo
acido a um grande nimero de amostras.

— Certifique-se de usar os padrdes para ICP-MS, ndo os padrdes para espectrometria de absorgao

atdémica. Os padrdes ICP-MS séo certificados para niveis mais baixos de contaminantes, portanto

vocé ndo estara introduzindo outros elementos em suas solugdes padrao.

— Na&o pipete diretamente do padrédo original ou do recipiente de acido. Decante em um copo
de plastico limpo. Nao devolva a solugao ndo usada ao recipiente original.

- Armazene as suas solugdes padrdo corretamente e descarte as que estiverem vencidas.

Reduzindo as etapas de transferéncia

Outra maneira de simplificar e acelerar o preparo de amostras é reduzir o nimero de etapas de
transferéncia conforme avanga pela digestéo, diluigao, filtragéo e analise.

Alguns laboratérios fazem a digestdo da amostra no mesmo tubo que usam no amostrador
automatico. Com um digestor de microondas ou um sistema de digestdo de amostra "hot block’,
o tubo em que a amostra foi digerida pode ser transferido diretamente para racks do amostrador
automatico para analise. Isso elimina a etapa de transferéncia de amostra, reduz as chances de
contaminagao eliminando um recipiente adicional e reduz a probabilidade de as amostras serem
misturadas acidentalmente.
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0 sistema de filtragéo Agilent FilterMate permite
digerir, filtrar e analisar amostras usando

0 mesmo tubo. Eles sdo compativeis com
sistemas de digestéo "hot block", mas ndo sdo
adequados para uso em sistemas de digestao
por microondas.
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instrumento

Varredura de amostras antes da analise Aprendizagem de um novo

Desenvolvimento de novos
métodos

Verificagbes didrias,
Os laboratérios contratados ou outros que recebem amostras de composigao limpeza e ajuste

desconhecida podem desejar fazer a varredura das amostras antes da analise ou
ao configurar o método para novos tipos de amostra. A varredura de amostras

O desperdicio de tempo

Preparo de padrdo/amostra

ja foi comum em novos laboratérios de ICP-MS, seja usando uma técnica VBTl Gl BT ST
diferente, como ICP-OES, ou analisando amostras altamente diluidas no ICP-MS. da andlise
Em ambos 0S Casos, Signiﬁca correr a amostra duas vezes; Seja rea'izando a Avalie se a varredura é necessdria ou Util para o seu instrumento e tipos

de amostras

varredura de amostras representativas de um lote ou, no pior dos casos, analise B

de cada amostra duas vezes, o que é uma tarefa muito demorada.
Configuragao da sequéncia

As melhorias no ICP-MS, como a tolerancia a matriz, faixa dindmica do de amostra

detector e capacidade de resolver as interferéncias baseadas na matriz mais Monitoramento da andlise

comuns, tornaram a varredura de rotina redundante em laboratérios que de amostras
usam instrumentos ICP-MS modernos. Mas os usuarios de alguns sistemas Revisio e relatorios de
ICP-MS ainda contam com a varredura de novos tipos de amostra para resultados

otimizar a configuragao do método. O método US EPA 200.8, que antecede

muitos desenvolvimentos recentes de ICP-MS, como células de colisao/

Medigao de amostras

reagao, recomenda que uma analise semiquantitativa seja realizada para .
Manutencao e tempo de

verificar amostras novas ou incomuns para elementos em alta concentracéo. inatividade do instrumento

A varredura pode ser usada para orientar a diluicdo da amostra, para identificar
possiveis problemas durante o preparo de amostras e identificar potenciais

fontes de interferéncias, as quais podem ser tratadas com alteragdes no
meétodo analitico. Se a varredura for considerada apropriada, como os
laboratérios podem garantir que ela fornega as informagdes mais Uteis e tenha
um impacto minimo na produtividade do laboratério?
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As solugdes

Avalie se a varredura é necessaria ou util para o seu instrumento e tipos de amostras

A necessidade da varredura pode ser praticamente eliminada se o ICP-MS puder lidar com os tipos
de amostra presentes nas condi¢des operacionais padrdo. Isso normalmente significa ter um plasma
robusto o suficiente para lidar com niveis de matriz com alto teor de soélidos totais dissolvidos,

faixa dindmica suficiente para medir os elementos principais e um método confidvel para remover
interferéncias comuns da matriz. O Agilent 7850, por exemplo, usa um sistema de introdugdo de com
alto teor de matriz com diluicao de aerossol varidavel para ampliar a tolerancia a matriz para até 25%
de sal. O modo hélio na célula de reag&o/coliséo remove as interferéncias mais comuns sem exigir
configuragdes especificas de amostra ou de elemento (consulte 'Use 0 modo hélio para controlar
interferéncias poliatbmicas'). Finalmente, a ampla faixa dindmica do instrumento permite a medigéo
dos elementos principais e secundarios na mesma analise, portanto, ndo ha necessidade de preparar
duas diluigées diferentes de cada amostra.

Maneiras rapidas de verificar amostras

Mesmo com configuragdo e método otimizados de ICP-MS, pode haver algumas situagdes em que
um laboratorio recebe um novo tipo de amostra realmente desconhecida ou incomum. Nesses casos,
o recurso de varredura rapida pode economizar tempo, evitando problemas que podem surgir quando
matrizes inadequadas sao acidentalmente introduzidas no instrumento. Alguns instrumentos de
ICP-MS incluem uma capacidade de realizar andlises semiquantitativas para fornecer concentragbes
aproximadas de todos os elementos da amostra. Por exemplo, os instrumentos ICP-MS Agilent
incluem a fungéo IntelliQuant. O IntelliQuant realiza uma varredura rapida de massa total em modo
hélio para determinar as concentragbes de todos os elementos na amostra, bem como o nivel total de
solidos dissolvidos. Os resultados semiquantitativos do IntelliQuant podem ser apresentados como
um mapa de intensidade na tabela periddica (conforme mostrado abaixo), para que as concentragdes
relativas de cada elemento sejam visualizadas facilmente e a comparagéo de diferentes amostras

no lote possa ser realizada.
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instrumento

Configuracao da sequéncia de amostra Aprendizagem de um novo

Desenvolvimento de novos
métodos

Verificagbes didrias,
limpeza e ajuste

O desperdicio de tempo

A configuracao da sequéncia de amostra consiste em:

1. Configurar o instrumento e acender o plasma
. . .. . Preparo de padrao/amostra

2. Avaliar o desempenho do instrumento e corrigir quaisquer problemas
3. Criar ou modificar detalhes do lote PII IR
4. Realizar o ajuste e a calibragéo, se necessario antes da anélise
5. Carregar o amostrador automatico Configuracio da sequéncia
6. Preparar ou importar a lista de amostras e definir as solu¢des de CQ @ de amostra

necessé rias Use as verificagdes normais de desempenho do seu instrumento

Lidando com amostras novas ou incomuns

Em cada uma dessas etapas, existem atividades potencialmente improdutivas
e maneiras de agilizar as operacgoes.

Simplificando a adigdo de informagdes de lote de amostras

Monitoramento da analise
de amostras

Revisdo e relatoérios de
resultados

Medigao de amostras

Manutencao e tempo de
inatividade do instrumento
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Simplificando a adigao de informagé6es de lote de amostras

Instrumentos modernos de ICP-MS podem simplificar a configuragéo para
anadlise de amostra de diversas formas:

As solugoes

Use as verificagdes normais de desempenho do seu instrumento

Um atraso comum ao configurar o ICP-MS para analisar o primeiro lote de
amostras do dia é acender o plasma, permitir que o instrumento aqueca,
executar as verificagdes normais do sistema e s6 entdo encontrar um
problema de desempenho que deve ser corrigido antes de poder dar
continuidade as analises. Isso geralmente requer que vocé apague o
plasma e espere o sistema esfriar antes de iniciar uma acao corretiva.

Ao programar uma verificagdo de desempenho para ser executada
automaticamente apos o final de uma analise durante a noite, € possivel
identificar e corrigir quaisquer problemas antes de acender o plasma no
inicio do primeiro lote de amostras do dia seguinte.

Para obter mais informagdes sobre como identificar e corrigir problemas
comuns, consulte 'Manutencéo e tempo de inatividade do instrumento’ para
obter informagdes.

Lidando com amostras novas ou incomuns

Dependendo do instrumento que esta sendo usado, pode ser necessario
ajustar as configuracdes do método no caso de recebimento de amostras
diferentes daquelas que normalmente analisa.

Ser capaz de lidar com amostras incomuns sem a necessidade de muitas
alteragdes nas configuragdes do método padrédo economiza muito tempo,
mas requer alguns recursos especificos do ICP-MS.

— O ICP-MS pode precisar analisar uma gama de amostras de matriz com
alto teor de solidos totais dissolvidos, portanto, a robustez do plasma é
uma consideragao importante.

— Com amostras desconhecidas e varidveis, os elementos majoritarios
podem dar origem a novas e inesperadas sobreposicoes espectrais,
portanto, ter uma facilidade como o0 modo de colisdo He para remover
ions poliatdmicos ajuda a garantir que os resultados sejam precisos.

— Amostras desconhecidas podem conter niveis mais altos do analito
de interesse que o previsto, e por isso, um ICP-MS com uma ampla
faixa dinamica pode ajudar a garantir que resultados validos sejam
obtidos, ao invés de relatar resultados acima da faixa que precisardo
ser reanalisados.
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Através da medicao de elementos majoritarios e secundarios em uma
corrida. No momento, é possivel que vocé esteja analisando dois lotes

de amostras separados, um para medir 0s elementos presentes em altas
concentragdes (0s 'majoritarios’) e outro para medir os elementos presentes
em baixas concentragdes (secundarios ou 'tracos’). Isso pode até ser feito
usando técnicas diferentes. O desenvolvimento de detectores ICP-MS com
faixa dindmica extremamente ampla superou essa limitag&o, entdo agora é
possivel medir todos os elementos em um unico lote de amostras.

Através da medigao de diferentes elementos em diferentes amostras no
mesmo lote de amostras, por exemplo, 20 elementos em amostras de dagua
potavel, 12 elementos em amostras de solo e 8 em amostras de aguas
residuais. Com alguns instrumentos, vocé esta limitado a medir os mesmos
elementos em cada amostra, pois isso é fixo do método. Seria necessario
configurar trés medi¢des diferentes, uma para cada tipo de amostra. Alguns
instrumentos de ICP-MS, como o Agilent 7850, usam uma fungao "Sublista"
gue permite selecionar grupos especificos de analitos a serem medidos em
diferentes amostras. Usando as sublistas, vocé pode analisar todas as suas
amostras de agua potavel, solo e dguas residuais em apenas uma corrida
analitica e usando uma Unica calibragdo global, mas sem perder tempo
coletando dados para elementos que ndo sao de interesse nesta amostra.

Caélculo automatico do fator de diluicdo. Esta € uma maneira simples, mas
eficaz de economizar tempo na configuragéo de uma lista de amostras

e na inser¢do dos seus padrdes de calibragdo. Ao inserir ou importar o peso
e o volume das amostras (que podem ser criados pelo laboratério de
preparo e transferidos de um LIMS), o software do instrumento determinara
a concentragdo medida e a concentragao relatada. Se vocé criar padroes
de calibragéo por diluigdo em série a partir de um estogue misto, o software
pode ser capaz de completar toda a tabela de padrdes aplicando um
multiplicador para calcular todos os niveis de analito, ao invés de precisar
inserir manualmente a concentragéao de cada elemento em cada padréo.

A importacado de informagdes de amostra de um sistema LIMS evita
a insergao de dados tediosa.

Dispor de uma funcionalidade que permite especificar diferentes tipos

de amostra em uma sequéncia como diferentes "blocos" de amostra,

por exemplo, um bloco para padrdes de calibragado, outro para amostras
desconhecidas, outro para CQ e solugdes de branco etc. Esses blocos
podem ser analisados em uma ordem especificada e/ou apds um ndmero
especifico de amostra ou acionado por tempo. Os blocos podem ser
predefinidos, salvos em um modelo e reutilizados em cada corrida analitica,
portanto, o analista sé precisa atualizar a lista de amostras desconhecidas.

Voltar ao indice



Monitoramento da analise de amostras

O desperdicio de tempo

0 ICP-MS pode gerar muitos dados. Lotes de amostras frequentemente
analisam uma faixa de 200—300 amostras desconhecidas, além de
aproximadamente 10 calibrantes e até 50 solu¢des de CQ considerando todo o
lote. E cada amostra pode conter resultados para 30 ou mais analitos, além de
padrées internos e cada corrida em triplicata. Com diferentes tipos de amostra
e elementos majoritarios potencialmente causando diferentes erros em cada
amostra, pode ser complicado monitorar a corrida para garantir a qualidade
dos dados. Verificar a tabela de dados pode ser exaustivo, tornando a revisao
dos resultados conforme aparecem na tela uma tarefa dificil, especialmente
para um usuario inexperiente. A revisao desse grande volume de dados pode
fazer com que problemas nao sejam detectados, criando a necessidade de
reanalise de amostras para resolver um problema que poderia ter sido resolvido
facilmente se tivesse sido percebido durante a corrida.
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Aprendizagem de um novo
instrumento

Desenvolvimento de novos
métodos

Verificagbes didrias,
limpeza e ajuste
’ Preparo de padrao/amostra
Varredura de amostras
antes da analise
@ Configuragao da sequéncia
de amostra

Monitoramento da analise
de amostras

Prevenindo a ocorréncia de erros de amostra

Sinalizagdo de resultados discrepantes

Detectando erros no preparo de amostra, niveis de analitos ou de matriz
inesperados ou incomuns ou contaminagéo

Revisao e relatorios de
resultados

Medi¢édo de amostras

Manutencao e tempo de
inatividade do instrumento
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As solugdes

Prevenindo a ocorréncia de erros de amostra

Tanto o instrumento quanto o método usados desempenham um papel
importante na simplificacdo do monitoramento de resultados. Consulte
‘Criando métodos gque minimizam os erros de amostra'.

Sinalizacao de resultados discrepantes

A experiéncia e o conhecimento do analista sdo importantes ao interpretar
os resultados do ICP-MS. Mas existem muitas fungdes integradas aos
sistemas ICP-MS de Ultima geragéo que podem simplificar e acelerar a
tarefa para analistas menos experientes. Por exemplo, configuragdes de
sistema e métodos otimizados de ICP-MS podem eliminar muitas fontes
de erro que, anteriormente, os usuarios podem ter encontrado dificuldades
para identificar e corrigir. As ferramentas de analise de dados também
podem ajudar novos usuarios no processo de revisdo. Muitas vezes,

é possivel filtrar os resultados a medida que aparecem, sinalizando aqueles
gue ndo atendem aos critérios especificados, como a % de RSD ou testes
de CQ reprovados. Isso facilita a identificagdo de resultados problematicos
(conforme mostrado nas imagens a seguir).

e
-
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A funcéo de formatagéo condicional de outliers do Agilent MassHunter sinaliza resultados
de amostra que ndo atendam aos critérios especificados. Os sinalizadores vermelhos
destacam os resultados problematicos e vocé pode exibir apenas esses resultados na tela
para tornar mais fécil soluciona-los.
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Detectando erros no preparo de amostra, niveis de analitos ou de
matriz inesperados ou incomuns ou contaminagao

Além de sinalizar possiveis erros na tabela de dados, o software do ICP-MS
pode incluir ferramentas para ajudar o usuario a identificar a causa do
resultado problematico. Se o seu método de ICP-MS coletar o espectro de
massas completo de cada amostra durante a analise, € possivel utiliza-

lo para solucionar problemas. Por exemplo, um analista ocupado pode
deixar passar um vial de amostra ao adicionar acidos durante o preparo

de amostras. Caso o Cl esteja faltando na varredura de massa completa
ou esteja presente em um nivel baixo, ¢ um indicio de que o HCI n&o foi
adicionado a essa amostra.

De forma mais geral, se 0 seu laboratério mede muitas amostras
desconhecidas e variaveis, componentes da matriz ou analitos de alta
concentragéo inesperados podem estar presentes em uma amostra. Esses
elementos inesperados podem ser identificados de forma rapida e facil a
partir dos dados do espectro de massas completo. Na imagem abaixo, os
resultados quantitativos para cada amostra séo mostrados na tabela na
parte superior da tela. O espectro de varredura rapida de massa total medido
para a linha de amostra selecionada é mostrado no canto inferior esquerdo.
A direita, a visualizagéo da tabela periddica do IntelliQuant mostra a faixa de
concentracao de todos os elementos encontrados no espectro de varredura
rapida. Esses resultados semiquantitativos podem incluir até 78 elementos,
nao apenas os analitos incluidos na analise quantitativa. Esta apresentacao
visual permite a comparagéo rapida de amostras e a identificagdo de
elementos inesperados ou incomuns, seja devido a contaminagdo ou uma
matriz de amostra anormal ou mal identificada.
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Revisao e relatorios de resultados

O desperdicio de tempo

Assim como na verificagao de dados em tempo real durante a corrida, a
verificagdo linha apos linha de resultados de amostra apés a conclusédo da
analise é uma atividade entediante e sujeita a erros. Vocé pode facilmente se
sentir sobrecarregado com o numero de resultados apresentados para um lote
de ICP-MS multielementar tipico. Resultados discrepantes e falsos positivos ou

negativos podem nao ser notados e resultados erroneos podem ser reportados.

A revisao de dados nao é a unica tarefa improdutiva, precisar medir novamente
as amostras com problemas aumenta ainda mais o tempo perdido. Os
problemas de reputacao causados devido ao compartilhamento de resultados
erréneos, que podem ser usados como base para decisdes importantes, sao
ainda piores. Mas sem valores-alvo ou intervalos esperados para os analitos

Aprendizagem de um novo
instrumento

Desenvolvimento de novos
métodos

Verificagbes didrias,
limpeza e ajuste

Preparo de padrao/amostra

Varredura de amostras
antes da andlise

Configuragao da sequéncia
de amostra

Monitoramento da analise
de amostras

Revisao e relatorios de
resultados

em uma amostra desconhecida, como vocé confirma, para vocé e para o seu

Criando métodos que minimizam os erros de amostra

Usando ferramentas de software para anélise de dados

@ Medigao de amostras

Manutencao e tempo de

cliente, se os resultados relatados sao precisos? Frequentemente, os laboratérios
concluem que, por seguranca, é preciso reanalisar amostras com resultados
inesperados ou analisa-las com uma segunda técnica para confirmar os dados.

Tudo isso exige tempo e esforgo extras, diminuindo a produtividade.

inatividade do instrumento
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As solugdes

Criando métodos que minimizam os erros de amostra

O desenvolvimento de métodos desempenha um papel importante na
reducao do tempo gasto na revisdo dos resultados. Os erros de dados
podem ser minimizados se o ICP-MS estiver configurado com robustez
suficiente para lidar com a matriz da amostra e a faixa dindamica para medir
todos os analitos. Da mesma forma, as sobreposigdes espectrais podem
ser controladas usando condig¢des de célula apropriadas.

Os analistas de ICP-MS podem tornar a revisao e a geracao de relatorios
de dados muito mais rapida, facil e menos sujeita a erros através do uso
de configuragdes que podem corrigir as causas comuns de dados ndo
confidveis. Por exemplo, a cela de colisdo do modo hélio no instrumento
Agilent 7850 minimiza a contribui¢do de ions poliatdmicos, remove
sobreposicdes de elementos inesperados da matriz e resolve interferéncias
dos padrdes internos. Isso também significa que nédo serd necessario
usar equacgdes de correcao para lidar com as sobreposicdes de ions
poliatdmicos comuns. Frequentemente, as equagdes de corregao podem
ser uma fonte adicional de erros, pois a equagéo pode ndo levar em conta
todas as interferéncias presentes.

Usar uma fungéo que corrige interferéncias de ions com dupla carga
também é Util, especialmente se estiver trabalhando com amostras
contendo bario ou elementos terras raras. Essa fungao pode ser incluida
em seu método para que as interferéncias de ions com dupla carga sejam
corrigidas automaticamente nos resultados relatados.

0 uso de isdtopos qualificadores secundarios para sua analise ajuda na
confirmacao de dados de rotina, proporcionando maior confianga nos
resultados. Os dados de isotopos secundarios também sado uma garantia
util caso haja duvidas a respeito de um resultado. Os resultados de
ambos os isdtopos podem ser comparados, se eles forem iguais, € uma
confirmacao de que o resultado é preciso.

0 uso de ferramentas de andlise semiquantitativa rapida, como a

fungao IntelliQuant do 7850, é Util para investigar resultados outliers ou
guestionamentos do cliente sobre os resultados. O IntelliQuant pode
verificar a composigao elementar completa de uma amostra, determinando
a concentragao aproximada de cada elemento. Resultados inesperados
para uma amostra podem ser comparados com os resultados do
IntelliQuant. A varredura de massa completa do IntelliQuant também
pode ser usada para confirmar a presenca de um elemento através do
seu padrao de abundéncia de isétopos. Esta fungao € ilustrada para uma
amostra de chocolate amargo (conforme mostrado nesta pagina), onde
a presenga do elemento inesperado tungsténio (W) em niveis de ppm foi
confirmada pelo modelo de abundancia isotdpica do IntelliQuant.
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Usando ferramentas de software para analise de dados

Muitos laboratérios de alta demanda exportam os seus dados para
programas de CQ especializados para automatizar a sua analise de dados.
Os instrumentos de ICP-MS geralmente tém fungdes de software que
permitem definir limites e caso estejam fora desses limites, os resultados
serao sinalizados ou as amostras reanalisadas. O Agilent 7850 tem uma
funcao de formatag&o condicional de outliers que filtra os resultados da
amostra para que apenas aqueles que ndo atendem aos critérios predefinidos
sejam exibidos. Isso facilita a identificagéo de resultados que requerem
investigagao. Esta fungao também pode ser configurada para executar agées
em caso de falha de uma amostra de CQ, ISTD ou outro tipo de solugao.

Muitos laboratérios usam um sistema de dados integrado para transferir
informagdes entre sistemas no laboratorio, por exemplo, o fornecimento
de pesos e volumes de amostra do laboratério de preparo para o ICP-MS
e o envio de relatérios de resultados e sinalizadores de CQ do ICP-MS para
um sistema de gerenciamento de informagdes laboratoriais (LIMS). Para a
geragao de relatorios, ser capaz de exportar facilmente os dados para um
sistema LIMS ou pacote de relatdrios terceirizado pode ser uma maneira
util de reduzir o trabalho de geragao de relatérios.
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0 mapa de intensidade do Agilent ICP-MS IntelliQuant mostra as concentragdes relativas
de cada elemento por cores. Esta amostra de chocolate amargo mostra uma concentragdo
relativamente alta de Ca, Cr, Ni, W e Pb. Esses dados podem ser relatados para elementos
nédo incluidos nos padrdes de calibragao.
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Medicao de amostras pprendizagem de um nove

Desenvolvimento de novos
métodos

‘ Verificagbes didrias,
Muitos laboratérios prestam muita atengao a frequéncia analitica limpeza e ajuste

e produtividade da amostra, mas nao consideram o custo de ter que medir
as amostras mais de uma vez.

O desperdicio de tempo

Preparo de padrao/amostra

Uma falha de CQ durante o uso de um método regulamentado ou criado no Varredura de amostras
laboratério pode resultar na necessidade de repeticao da calibragdo, de vérias aNi€s da analise
solucdes de CQ, de um branco e, em seguida, a repeti¢cdo das ultimas 10+ Configuracdo da sequéncia
amostras. Para amostras mais dificeis, a nova corrida das amostras pode de amostra

exigir a repeticao da etapa de digestao da amostra, bem como a repeticao da
analise de ICP-MS. Tudo isso tem um custo de tempo consideravel e mesmo
sendo subestimada, a necessidade de reanalise de amostras tem um peso
significativo para os laboratérios de ICP-MS.

Monitoramento da analise
de amostras

Revisao e relatérios de
resultados
@ Medicao de amostras

Superando problemas de matrizes com alto teor de solidos totais dissolvidos

Mesmo com muitas causas possiveis para a reanalise da amostra, existem
maneiras relativamente simples de evitar atividades improdutivas e simplificar
as operacgoes de rotina de ICP-MS.

Prevenindo o carryover das amostras

Encontrando problemas de desempenho do instrumento antes que
afetem os resultados

Evitando erros de configuragdo de método
Prevenindo problemas na tubulag&o de amostra
Minimizando a contaminagdo
Manipulando as interferéncias
Evitando problemas de calibragéo e de intervalo de amostras
Reduzindo problemas de misturas e preparo de amostras

Lidando com questdes dos resultados

Manutencao e tempo de
inatividade do instrumento
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As solugdes

Existem muitas razdes para precisar reanalisar amostras. Veja as mais
comuns e como evitar ou minimizar o seu impacto.

Superando problemas de matrizes com alto teor de sélidos totais
dissolvidos

A anadlise estendida de amostras com alto teor de solidos totais dissolvidos
pode causar drifts devido ao acumulo de sujeira nos cones de interface.
Esses depdsitos podem causar baixa sensibilidade, baixa precisao e falhas
de CQ. Consulte as 'Dicas para andlise de amostras com alto teor de
sélidos totais dissolvida'.

Diluir manualmente amostras de matriz com alto teor de sdlidos totais
dissolvidos pode ser demorado e os diluidores automatizados séo

caros e complexos; além disso, as diluigbes também podem introduzir
contaminagao e erros. O Agilent 7850 inclui o sistema de introdugdo com
alto teor de matriz (UHMI), que usa gas argonio para diluir o aerossol da
amostra, evitando o tempo e o custo da dilui¢do liquida convencional. Usar
0 UHMI com diluigdo de aerossol significa que é possivel a introdugao
direta de amostras misturadas de alta matriz contendo até 25% de sdlidos
totais dissolvidos. O UHMI reduz efeitos da matriz e o drift, acarretando
uma reducdo nas falhas de CQ na corrida, diminuigéo da chance de
padrdes internos fora das especificagdes, menos recalibragdes e reandlise
e menos problemas relacionados a amostra (por exemplo, supressao)

Prevenindo o carryover das amostras

A presenga inesperada de uma amostra de matriz com alto teor de sélidos
totais dissolvidos no lote de amostras pode levar a contaminagéo da
proxima amostra devido ao carryover de elementos de elevada adsorgao
ou persistentes, como Hg, B, Mo, W. Esta contaminagao pode causar um
resultado erréneo de nivel muito alto. A estabilizagdo das solugdes de
amostra pela adi¢do de HCI durante o preparo de amostras melhora a
solubilidade e a estabilidade de muitos elementos, ajudando a reduzir os
erros devido ao carryover.

As fungbes de enxdague automatizadas que monitoram o sinal durante

o ciclo de enxague também podem ajudar a prevenir a contaminagao
cruzada. O instrumento Agilent 7850 inclui um recurso de enxague
inteligente que bombeia automaticamente a solugao de enxague até que
o sinal caia abaixo de um limite definido.
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Encontrando problemas de desempenho do instrumento antes que
afetem os resultados

Executar uma verificagdo de desempenho do instrumento automatizada
antes de iniciar a analise a cada dia pode apontar falhas no instrumento
ou utilitarios (por exemplo, presséo de argodnio, fluxo de dgua para
resfriamento, operagdo da ventilagdo de exaustdo). Essas verificagdes,
realizadas durante a inicializagao do sistema, sinalizam quaisquer
problemas antes que possam afetar o desempenho analitico.

Adicionar uma verificagdo de desempenho pds-corrida no final das
sequéncias do dia tras uma vantagem, pois 0s resultados estarao
disponiveis antes de iniciar o instrumento no dia seguinte. A verificagao

de desempenho pds-corrida permite identificar e corrigir problemas antes
de iniciar o instrumento, economizando tempo no dia seguinte. O Agilent
7850 permite que vocé programe uma verificagdo de desempenho para ser
executada antes de qualquer lote de amostras, o que é Util para auditorias
de qualidade de dados. Uma verificagdo de desempenho pds-corrida
também pode ser programada para o final da fila de analise.

Evitando erros de configuragao de método

As configuragdes do método do instrumento podem impactar
drasticamente os seus resultados. Para evitar tais situagdes, analise um
material de referéncia certificado (CRM) introduzido como amostra de
controle de laboratério (LCS) no seu lote de amostras. Sempre que possivel
deve-se tentar incluir um CRM com uma matriz semelhante a das suas
amostras como parte do seu processo de desenvolvimento de métodos.
Vocé poderd obter boas recuperagdes em niveis de trago ao medir o CRM.
Caso ndo consiga obter boas recuperagdes em niveis de tragos, sera
necessaria uma otimizagao adicional do método.

Usar métodos pré-configurados e ferramentas de otimizagao de
métodos também sdo maneiras Uteis de aprimorar as configuracdes do
método. Consulte 'Desenvolvimento de novos métodos' para obter mais
informacgoes.
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Prevenindo problemas na tubulagao de amostra

Tubos da bomba peristaltica gastos, com vazamento ou desajustados
causardo uma precisdo insatisfatoria dos de resultados, o que pode resultar
na necessidade de reanalisar as amostras.

A manutengao de rotina regular evita a ocorréncia de problemas no tubo
da bomba peristaltica. Verifique a elasticidade, arredondamento, conexéo
e tenséo da tubulagéo no inicio de cada dia ou quando for indicado no seu
procedimento operacional padronizado. Lembre-se de soltar a tubulagao
da bomba peristaltica no final de cada dia para preservar a sua vida Util.
Essas verificagdes regulares podem reduzir o risco de precisar reanalisar
amostras devido a problemas na tubulagdo da bomba. Evite perda de
tempo devido ao desgaste da tubulagdo da bomba. Consulte 'Cuidando da
tubulagcao da bomba' para obter mais informagoes.

Mais uma vez, a execugao de testes de desempenho do instrumento
automatizado no inicio de cada dia e no final de uma corrida determinara se a
precisdo dos resultados esta de acordo com as especificagdes do fabricante.

Minimizando a contaminagao

Como o ICP-MS é uma técnica muito sensivel, a contaminagao pode ser
uma grande fonte de erros, resultando na reanalise de amostras. Consulte
'Prevenindo problemas de contaminacao para obter mais informagoes.

Manipulando as interferéncias

Diversas fontes de interferéncias podem causar imprecisées na
determinagao de elemento em nivel de tragos no ICP-MS®. A maioria dos
instrumentos modernos tem varias maneiras para lidar com isso. O Agilent
7850, por exemplo, inclui um modo de célula de hélio (consulte 'Use 0 modo
hélio para controlar interferéncias poliatbmicas') que praticamente elimina
erros de dados provenientes de interferéncias poliatbmicas, o que significa
gue ha menos amostras afetadas por erros de matriz. O modo de colisdo
com He também ajuda a confirmar a validade dos dados pelo acesso a
isotopos qualificadores. Ter seguranga nos resultados significa menos
presséo para reanalisar as amostras devido a duvidas a respeito dos dados.

As interferéncias causadas pelos ions com dupla carga de elementos terras
raras sao anuladas por um algoritmo de corre¢do de meia massa. Consulte
‘Correcao para interferéncias com dupla carga'.

5. Consulte o método US EPA 200.8 para obter descri¢bes dos diferentes tipos de interferéncias.
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Evitando problemas de calibragao e de intervalo de amostras

As calibragdes e amostras néo lineares que estéo além da faixa de calibragdo sdo uma causa comum
de necessidade de reanadlise.

A faixa dindmica do detector do instrumento tera um grande impacto na frequéncia desse problema.
Uma ampla faixa dinamica permite que os elementos majoritarios sejam medidos de acordo com as
configuragcdes do método padrdo (sem necessidade de atenuagao personalizada), levando a menos
resultados acima da faixa e fora da calibragdo. Consulte 'Prevenindo problemas de calibracac' e
‘Prevenindo erros de medicao acima da faixa' para obter mais informagoes.

Reduzindo problemas de misturas e preparo de amostras

Erros de mistura de amostra nao devem ocorrer, mas funcionarios muito ocupados podem cometer
erros. Um erro simples, como colocar um vial na posigao errada ao inserir as amostras no rack do
amostrador automatico, pode levar a erros dificeis de detectar e corrigir. Confusdo no momento de
colocar os racks no amostrador automatico também pode ocorrer.

O uso de um sistema de codigo de barras de amostra pode ajudar a minimizar esses problemas. Inserir
um codigo de barras nos tubos de teste de amostra no inicio do preparo de amostra e, em seguida,
utilizar o mesmo tubo de teste desde o preparo da amostra, até a analise, pode minimizar as misturas de
amostras. Usar solugdes de CQ e duplicatas de amostra na sua corrida também pode ajudar.

Reduzir o nimero de vezes que uma amostra é transferida de um recipiente para outro também
diminui o risco de confusdes, além de ajudar a controlar a contaminagao. Consulte 'Reduzindo as
etapas de transferéncia’ para obter mais informacdes.

Lidando com questdes dos resultados

Questionamentos sobre um resultado também é uma causa comum de perda de tempo por reandlise
de amostras. As vezes, é possivel evitar a necessidade de reandlise, confirmando o resultado original
usando dados adicionais que podem ser coletados quando a amostra foi medida. Os métodos de
ICP-MS Agilent podem incluir um espectro de varredura rapida de massa completa, que pode ser
usada para coletar um espectro de massas completo e calcular a concentragcdo semiquantitativa
para cada elemento em cada amostra. Para a maioria dos analitos, is6topos secundarios podem ser
usados para confirmar o resultado.

Os dados do IntelliQuant também podem ser usados para identificar erros durante o preparo de
amostra. Por exemplo, um sinal baixo para Cl pode indicar que HCI ndo foi adicionado durante o
preparo da amostra.

Os dados do espectro de massas completo também podem ser Uteis para investigar problemas
locais. Por exemplo, sua unidade de produgéo pode comegar a ter problemas com titanio (Ti). Mesmo
sem incluir Ti em suas analises de amostra padréo, é possivel usar os dados do espectro de massas
completo de todas as suas corridas de amostra para visualizar quando os niveis de Ti comegam

a ficar elevados. Essas informagdes podem entédo ser usadas para rastrear a causa do problema

na produgao.
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Nao esta familiarizado com as solugdes
de CQ?

N&o sabe diferenciar o padrdo interno da amostra
de controle de qualidade? As definicbes desses
termos podem ser encontradas na pagina 5 do
meétodo US EPA 200.8 disponivel aqui.
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Manutencao e tempo de inatividade Aprendizagem de um novo

dO IﬂStrU mento Desenvolvimento de novos
meétodos

0O desperdicio de tempo Verificagdes didrias,

A impressdo de que os instrumentos ICP-MS s&o dificeis, demorados e caros impeza e ajuste

de manter € um equivoco comum. Da mesma forma, alguns usuarios acreditam
Preparo de padrao/amostra

que os seus instrumentos analiticos continuarado funcionando, dia apés dia,

sem qualquer manutengao ou aten¢do. Também é comum que laboratérios Varredura de amostras
classifiguem o tempo de inatividade do instrumento como uma das suas antes da analise
maiores frustragdes. Além disso, um engenheiro de servi¢o frequentemente Configuragso da sequéncia
descobrira que o instrumento precisa apenas de limpeza ou ajuste de rotina. @ de amostra

Essas simples tarefas poderiam ter sido realizadas pelo analista, se ele . "
Monitoramento da analise

soubesse como. de amostras

Revisao e relatérios de
resultados

@ Medigao de amostras

Manutengao e tempo de
inatividade do instrumento

Usando verificagbes integradas de desempenho do instrumento
Realizando corretamente a manutengéo preventiva
Usando padres internos para detectar problemas

Uma maneira simples de evitar chamadas de servigo

Dicas para andlise de amostras com alto teor de sélidos totais dissolvidos

Aprendendo a resolver problemas por conta propria
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As solugdes

Usando verificagOes integradas de desempenho do instrumento

Com alta carga de trabalho em amostras e pressao para maximizar

a produtividade em laboratérios comerciais, o estabelecimento de

um cronograma de manutencao regular pode garantir o desempenho

ideal do instrumento e evitar pequenos problemas que causam tempo

de inatividade durante a analise. Uma boa estratégia é executar uma
verificagao de desempenho do instrumento automatizada antes de iniciar
as analises do dia e no final das corridas noturnas sem supervisao. A
verificagao de desempenho confirma o status do instrumento antes do
inicio da analise. Essa verificacao reduz as chances de precisar interromper
as corridas e reanalisar as amostras caso o desempenho diminua durante
o dia. A maioria dos instrumentos de ICP-MS possui testes de desempenho
integrados e podem testar utilitarios, como a temperatura da ventilagao de
exaustao e pressao de suprimento de gas.

0 ICP-MS Agilent 7850 inclui a capacidade de programar uma verificagéo de
desempenho pés-corrida na fila de analise, bem como executar verificagdes
pré-corrida tipicas. A verificagdo pds-corrida é particularmente Util se o
instrumento for usado durante a noite. Quando vocé retornar ao laboratério
no dia seguinte, os resultados da verificagdo pds-corrida indicardo se ha
algo que precisa ser resolvido antes de iniciar a proxima andlise. Nao ha
necessidade de esperar pelo tempo de warm up e realizar a verificagao
pré-corrida para saber se alguma manutengao ou ajuste é necessario.

Realizando corretamente a manutengao preventiva

Muitos laboratdrios incluem manutengéo e limpeza dos instrumentos em sua
rotina didria ou nos procedimentos operacionais padronizados. Mas o tempo
para realizagao dessas atividades pode ter sido baseado nas informacgdes
padrdo dos instrumentos, provenientes de instrumentos anteriores, para
tipos diferentes de amostra ou em outras técnicas de analise de metais.
Vocé pode estar limpando os cones de interface ou trocando a tubulagédo da
bomba com muito mais frequéncia que o necessario, o que custa dinheiro e
desperdiga tempo. Por outro lado, os cronogramas de limpeza e manutengao
documentados em procedimentos de laboratério podem ser esquecidos

ou ignorados, especialmente quando o laboratério esta trabalhando sob
pressdo. A ndao execugao dessas tarefas pode ter um grande impacto

nos resultados, causando desperdicio de tempo devido a necessidade de
solucionar problemas e, potencialmente, medir novamente as amostras.

Os instrumentos modernos costumam ter verificagdes de integridade
proprias e outras fungdes para alerta-lo quando uma atividade de
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manutengao ou limpeza precisa ser realizada. O ICP-MS 7850, por exemplo,
possui um sistema de informagado de manutengdo antecipada (EMF) que
permite a configuragéo de alertas para lembrar o analista a executar tarefas
comuns de manutengédo preventiva. Esses alertas podem ser configurados
para os requisitos do laboratorio e podem ser baseados no numero

de amostras que foram analisadas, nas horas de operagao ou através

do feedback de um sensor. Assim como os intervalos de manutengao
recomendados para um carro podem variar dependendo das condi¢des da
estrada e da diregao, a manutencao de rotina de um ICP-MS pode variar
dependendo do numero e tipo de amostras. Isso fornece uma programacéo
mais precisa dos intervalos de manutengao e é a melhor maneira de
manter o desempenho do instrumento, ao invés de depender do tempo
decorrido. Os alertas podem ser ajustados para se adequarem aos tipos de
amostra que um laboratério normalmente analisa. Por exemplo, um ICP-MS
analisando amostras de agua limpa precisara de manutengdo menos
frequente que um sendo usado para amostras desafiadoras de matriz com
alto teor de solidos totais dissolvidos, como solos digeridos com acido.

Outro grande beneficio da fungdo de EMF € a possibilidade de usa-la

como evidéncia em auditorias. Por exemplo, se 0 seu laboratdrio tem

um ciclo de manutengao de rotina de trés semanas, mas durante uma
dessas semanas vocé executou apenas 50 amostras, a manutengdo pode
ter sido adiada. Se um auditor questionar por que a manutengao nao foi
realizada, os dados da fungao de EMF podem ser usados para mostrar que

a manutengao programada nao era necessaria devido a carga de amostra
reduzida. Na verdade, os laboratérios podem descobrir que podem se afastar
completamente dos cronogramas de manutengéo baseados em tempo e

il

0 7850 usa sensores e contadores de informagéo de manutengéo antecipada (EMF) para
determinar quando a manutengao é necessaria, com base no tempo de operagédo ou no
nimero de amostras medidas. Os alertas codificados por cores permitem que as tarefas de
manutengéo (como trocar a tubulagdo da bomba, limpar os cones ou trocar o éleo da bomba
de vacuo) ndo sejam esquecidas, mas também ndo sejam realizadas com mais frequéncia do
que 0 necessario.
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se livrar dos registros de manutengao de ICP impressos. A fungdo de EMF
retém todos os dados e realizara o cronograma de manutencao para vocé. A
ligagao entre os monitores de manutengao e os guias do usuario e tutoriais
em video é um recurso muito Util para mostrar como executar a tarefa de
manutengao necesséria. E uma Gtima maneira de economizar tempo e
garantir que as a¢des de manutengao sejam realizadas corretamente.

Usando padroes internos para detectar problemas

A maioria dos analistas adiciona padrées internos (ISTDs) as suas
amostras de ICP-MS. Mas muitos usuarios ndo monitoram ou verificam

os sinais do ISTD, a menos que falhem em um requisito de CQ do método.
Caso seja evidenciado drift nos sinais do padréo interno, pode haver um
problema de certa quantidade de matriz ndo dissociada estar chegando
nos cones de interface. Normalmente, isso pode ser resolvido operando o
ICP-MS com condic¢des de plasma mais robustas (otimizar para uma raz&o
CeO* mais baixa ou executar com um fator de diluigdo da UHMI mais alto).
Alternativamente, os contadores de EMF podem indicar que uma atividade
de manutengao programada nao foi realizada, causando drift do sinal. Os
sinais do padrédo interno também podem ser usados para identificar outros
problemas relacionados a amostra, como supresséo de ionizagédo ou
matriz. Novamente, a otimizagao para melhorar a robustez do plasma pode
reduzir ou eliminar esses problemas.

Uma maneira simples de evitar chamadas de servigo

Problemas como lavagem lenta, carryover, padrdes internos instaveis e
calibragbes ndo lineares geralmente resultam em uma chamada para o
servigo de suporte. O tempo de inatividade associado a esses problemas
muitas vezes pode ser evitado simplesmente pela adigao de pelo menos
0,5% de HCl as amostras durante o preparo. A adicdo de HCl também
corrigira os problemas de lavagem e problemas de estabilidade associados
a analise de mercurio, algo que a maioria dos analistas pensa nao poder ser
medido em um ICP-MS. O uso do modo hélio na célula de colisdo/reagao do
ICP-MS remove qualquer interferéncia de Cl proveniente da adicdo de HCI.

A troca regular da tubulagdo da bomba periférica também pode reduzir
problemas como lavagem ou enxague lentos, pois o desgaste da tubulacdo
da bomba pode adquirir um revestimento de superficie que aumenta

a adsorcao de certos elementos persistentes.
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Dicas para analise de amostras com alto teor de sélidos totais dissolvidos

A medigéo de amostras de matriz com alto teor de sélidos totais dissolvidos frequentemente resulta
na necessidade de limpeza mais frequente. Se o plasma nao estiver bem otimizado, a matriz ndo sera
totalmente decomposta, levando a deposigao nos cones de interface.

Se amostras de matrizes com alto teor de sélidos totais dissolvidos estdo causando problemas,
existem algumas estratégias simples para aborda-los:

Otimize a robustez do plasma (menor CeO). Condi¢des robustas sdo o padrédo para os sistemas
de ICP-MS Agilent, mas elas podem néo ser familiares para novos usuarios ou usuarios que estao
migrando de sistemas nao Agilent.

Aumente o nivel de diluicdo, por exemplo, usando um fator de diluigdo de aerossol mais alto.
A diluigdo liquida (realizada manualmente ou com um acessorio de diluicdo automatizado)
também pode ser usada, embora essas abordagens possam aumentar o tempo e o custo.

Adicione uma valvula seletora, como o sistema integrado de introdugdo de amostras (ISIS) Agilent
para reduzir o tempo de aspiragao da amostra e aumentar o tempo de enxague. Essa mudanca ira
reduzir o carregamento geral da matriz na interface e reduzir o drift, além da possibilidade de um
aumento significativo na produtividade das amostras.

Se o problema for particulados ndo dissolvidos, por exemplo, levando a obstrugdes frequentes do
nebulizador, vocé pode:

Filtrar ou centrifugar as amostras.

Defina a profundidade da sonda do amostrador automatico para uma distancia maior acima da
base do tubo, minimizando a chance de particulas no fundo do tubo de teste serem sugadas pela
sonda.

Mude o tipo de nebulizador usado para um com um caminho de amostra de didmetro interno
maior, pois sao mais resistentes a obstrucdes.

A frequéncia de limpeza necessaria depende do tipo de amostra que esta sendo analisada e da
maneira como o sistema é otimizado. Se os brancos forem baixos, a sensibilidade for alta o suficiente
e a estabilidade for boa, entdo provavelmente ndo ha necessidade de limpar o sistema. Os resultados
a longo prazo geralmente sdo melhores se vocé n&o voltar para um sistema totalmente limpo com
mais frequéncia que o necessario.
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Filtros de seringa Agilent Captiva

Os filtros Captiva de uso Unico fornecem alta
vazao e capacidades de carga de amostra. Eles
estdo disponiveis em uma variedade de tipos
de membrana e medidas de poros, para se
adequarem a sua aplicagao. O filtro de disco se
encaixa na seringa, permitindo que a solugao
seja filtrada diretamente no tubo de amostra.

Filtros recomendados para aplicagbes de
espectroscopia:

— Captiva Premium, 100/pacote, PTFE,
poro de 0,45 upm, 15 mm de didmetro
(P/N 5190-5085) ou 25 mm de didametro
(P/N 5190-5087).

— Captiva Econofilters, 1000/pacote, PTFE,
poro de 0,45 um, 13 mm de diametro
(P/N 5190-5266) ou 25 mm de didametro
(P/N 5190-5268).

Voltar ao indice


https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5190-5087
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5190-5268

Aprendendo a resolver problemas por conta prépria

Vocé pode consertar muitos problemas do instrumento, se souber como.
Na verdade, mais de 40% das chamadas de servigo de ICP-MS® poderiam
ser evitadas caso o0 usuario soubesse realizar a solugao de problemas
basicos e a limpeza e manutengao de rotina por conta propria.

Novos usuarios de ICP-MS geralmente recebem instrugdes sobre tarefas
de manutencgao de rotina, mas podem nao saber priorizar essas atividades.
Alguns analistas limpam os cones de interface diariamente ou como
primeira resposta a qualquer problema de desempenho. Embora seja
improvavel que a limpeza do cone prejudique o desempenho, ela demora

e geralmente é desnecessaria. Além disso, ha um periodo de estabilizagéo
apds um cone limpo (ou novo) ser colocado, pois é necessario o
recondicionamento da superficie do cone através da exposigdo a matriz

de amostras. Durante este periodo, os sinais podem ser menos estaveis,
portanto, manter o cone usado pode oferecer uma inicializagdo mais rapida
e melhor estabilidade. E preferivel realizar a manutencéo apenas quando
necessario para manter o desempenho, ao invés de seguir um cronograma
gue ndo leva em conta o tipo e o nUmero de amostras analisadas.

Recursos técnicos, como a ajuda online, tutoriais de treinamento e
documentacgdo do sistema, fornecidos com um instrumento, oferecem
orientacdo sobre como manter o desempenho. O Help and Learning

Ce_nter (Cent_ro de trelna.mento e ?Juda) do ICP-MS 7850 inclui muitos 0 ICP-MS Agilent 7850

guias interativos e tutoriais em video sobre como realizar as tarefas de

manutencdo comuns para manter o bom desempenho do instrumento. Liberte a sua anélise de ICP-MS e evite o desperdicio de tempo com o ICP-MS
Sua capacidade de diagnosticar e corrigir problemas comuns permitira Agilent 7850. E a maneira inteligente de reduzir o tempo perdido para que a equipe
gue o seu instrumento se mantenha operacional, evitando esperas possa se concentrar em tarefas que agregam valor. O instrumento 7850 pode
desnecessarias para atendimento de um engenheiro de servigo. trabalhar com amostras com até 25% de sélidos, reduzindo tempo gasto com

a diluicdo. O instrumento apresenta uma cela de colisdo em modo hélio (He) e
corregédo de meia massa que remove as interferéncias de ions poliatdmicos e com

Videos para tarefas dupla carga, tornando o desenvolvimento de métodos mais simples e abordando
comuns est&o incluidos no uma causa comum de reanalise de amostras que causam desperdicio de tempo.
Help and Learning Center ) . ' '

do 7850. Saiba mais em: www.agilent.com/chem/7850icpms

6. Com base nos dados das chamadas de servigo da Agilent.
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