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Ein Uberblick tiber QuickScan, IntelliQuant und
die Sterne-Bewertung
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Einleitung

Das in Agilent ICP-MS MassHunter Version 4.6 eingeflhrte IntelliQuant fur ICP-MS
bietet eine automatisierte semiquantitative Analyse flr jede Probe. Die Kalibrierung
und Untergrundkorrektur werden automatisch ohne Benutzereingriff durchgefihrt
und die Daten werden in einem leicht verstandlichen Periodensystem-Heat-Map-
Format sowie in einer umfassenden Datentabelle prasentiert.

IntelliQuant ist moglich, da bei der Messung jeder Probe ein QuickScan

durchgefuhrt werden kann. Der optionale zweisekindige QuickScan erfasst ein
vollstandiges Massenspektrum des gesamten messbaren Massenbereichs, was die
semiquantitative und Total Matrix Solids (TMS)-Berechnung fir jede Probe ermdglicht.

TMS-Niveaus werden anhand der IntelliQuant Daten berechnet. Ahnlich wie die
Salzfracht (TDS) ist TMS die Summe der Schlissel-Matrixelemente in jeder Probe.

In der TMS-Berechnung sind die Elemente enthalten, bei denen typischerweise
davon ausgegangen wird, dass sie zu Matrixeffekten beitragen, wie z. B. die
lonisationssuppression und Matrixablagerungen auf Interfacekonen und Linsen.
Gasformige Elemente, einschlielich von Elementen in Sauren wie HCl und HNO,,
verursachen bei der ICP-MS keine nennenswerten Matrixeffekte, sodass sie aus der
Berechnung ausgeschlossen werden.



Storungsbeseitigung

ICP-MS-Daten waren nicht brauchbar, wenn durch die Matrix
verursachte Storungen vorhanden waren, die die Ergebnisse
verfalschten. Standardmalig erfasst ICP-MS MassHunter
QuickScan-Daten im Helium-Kinetic-Energy-Discrimination
(KED)-Modus. Die KED beseitigt Interferenzen durch
Molekilionen ohne Bedarf an einer selektiven Reaktionschemie
und ist bei nahezu allen Interferenzen durch Molekdlionen
wirksam — die am meisten zu spektralen Stérungen in der
ICP-MS beitragen.

Die Helium-KED hangt vom Geratedesign als Ganzes ab, um
effektiv zu funktionieren. Weitere Informationen finden Sie in
der Publikation 5994-1171EN.

IntelliQuant Datenanalyse

Die QuickScan-Funktion ist im Helium-KED-Modus
standardmaRig aktiviert. Obwohl QuickScan

deaktiviert werden kann, verlangert die Funktion die
Gesamtanalysendauer lediglich um zwei Sekunden und
liefert zahlreiche zusatzliche Daten. Der Analytiker benctigt
kein spezielles Fachwissen und es sind keine Interaktionen
erforderlich, da IntelliQuant den bestgeeigneten Standard fur
die Kalibrierung der semiquantitativen Response auswahilt.

Die semiquantitativen Konzentrationen fir jedes
messbare Element werden in jeder Probe berechnet und
in einer Datentabelle sowie in einer leicht verstandlichen
Periodensystem-Heat-Map angezeigt.

Die Heat Map wird bei Auswahl einer Probe automatisch mit
den TMS- und Konzentrationsdaten aktualisiert. Benutzer
konnen auf ein spezifisches Element klicken, um weitere
Details dafiir anzuzeigen.
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Abbildung 1. Beispiel einer IntelliQuant Heat Map mit den semiquantitativen
Daten flr alle messbaren Elemente in einer Probe.

Die Erfassung der semiquantitativen Daten fir jede Probe
bedeutet, dass der Analytiker Zugang zu einem deutlich
umfangreicheren Datensatz als mit einer quantitativen
Messung allein hat. Die Daten konnen verwendet werden,
um ungewohnliche Proben oder unerwartete Ergebnisse zu
untersuchen, ohne den Arbeitsablauf im Labor andern oder
storen zu mussen.

Wenn z. B. eine verdachtige Probe ein vollstandiges Element-
Screening erfordert, kann dieses zu der standardmafigen
Routinemethode mit aktiviertem IntelliQuant hinzugefligt
werden, ohne dass Anderungen erforderlich sind.

IntelliQuant Sterne-Bewertung

Eine neue, in ICP-MS MassHunter 5.3 eingeflhrte Funktion
ist das innovative Sterne-Bewertungssystem. Mit nur einem
Tastendruck kann die Sterne-Bewertungsubersicht angezeigt
werden.

Wenn die Funktion aktiviert ist, evaluiert ICP-MS MassHunter
jedes im Heliummodus quantitativ gemessene Element und
Isotop. Es bewertet dann die Datenqualitat fir jedes Isotop
und zeigt die Zuverlassigkeit der Daten mithilfe eines leicht
verstandlichen Sterne-Bewertungssystems an. Funf Sterne
geben eine hohe Ergebniszuverlassigkeit flir das jeweilige
Isotop an.

Zuverlassige Ergebnisse

FUr die Berechnung der Sterne-Bewertung verwendet Intelli-
Quant multivariate Daten, einschlieBlich:

— Spektrale Interferenzen
— Prazision der Messungen
— Nachweisgrenzen und Untergrinde

— Kalibrierungsqualitat

Lrarberchion
L
Backgroands

Abbildung 2. Die IntelliQuant Sterne-Bewertung verwendet eine multivariate
Analyse zur Berechnung eines Konfidenzniveaus fir die quantitativen Probendaten

Interferenzdatenbank

Spektrale Storungen werden anhand der Full-Scan-Daten
berechnet, die von der QuickScan-Funktion erfasst werden.

Das Spektrum wird mittels einer umfassenden Datenbank

realer Storungen gefiltert. Die Datenbank enthélt Details der
Storungsbildungsraten unter den verschiedenen voreingestellten
Plasmabedingungen (wenig Matrix, allgemeine Verwendung
oder UHMI) fir den Kein-Gas- und Heliumkollisionsmodus.

IntelliQuant verwendet dann die QuickScan-Daten, um

den Storungsbeitrag von unbekannten oder unerwarteten
Elementen zu berechnen. Es berticksichtigt die relative
Intensitat einer moglichen Storung relativ zum Analytsignal,
um zu beurteilen, ob der Beitrag signifikant ist.

Diese Funktion ist flir Atominterferenzen wie doppelt geladene
Elemente (M?*) nltzlich, bei denen der Heliumkollisionsmodus
ineffektiv ist. Damit sich eine Storung durch doppelt geladene
lonen nennenswerter Intensitat bildet, missen mehrere
Faktoren gleichzeitig vorliegen. Das urspringliche Element
muss eine zweifach hohere Masse, eine niedrige zweite
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lonisationsenergie und eine relativ hohe Konzentration
aufweisen. Diese Faktoren treten bei den meisten Proben
selten auf, werden jedoch oft libersehen.

Ein gutes Beispiel ist der Beitrag doppelt geladener
Seltenerdelemente (SEE) zum apparenten Signal der
Schltsselelemente Arsen (As) und Selen (Se). Viele Proben
enthalten keine nennenswerten Konzentrationen von SEE, und die
meisten regulierten Methoden erfordern keine Analyse von SEE.

Das bedeutet, dass wenn eine Probe SEE enthalt, diese leicht
Ubersehen werden konnen, da keine analytischen Daten
dafur vorliegen. IntelliQuant und QuickScan beurteilen jedoch
automatisch das gesamte Massenspektrum fir jede Probe
und zeigen alle potenziellen Probleme auf.

Gesamtbewertung der Daten

Die IntelliQuant Sterne-Bewertung ist mehr als nur ein

Mittel zur Erkennung von Storungen: Sie bewertet alle
wichtigen Faktoren der Analyse, wie z. B. die Messprazision
und die Kalibrierungsqualitat. Sie berlcksichtigt

auch die Quantifizierungsgrenze (LOQ) und die
Untergrundaquivalenzkonzentration (BEC) fir jeden Analyten
bis zur Isotopenebene.
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Abbildung 3. Beispiele fir die IntelliQuant Sterne-Bewertung von Isotopen
mit verschiedenen Niveaus mangelhafter Messprazision.

Eine Probe oder ein Element ohne Stoérungen, aber mit
schlechter Messprazision aufgrund einer zu geringen
Probenmenge erhalt z. B. eine niedrigere Sterne-Bewertung
als eine ahnliche Probe mit guter Prazision. Diese einfache
Bewertung der Daten entlastet den Analytiker und ermoglicht
ihm, sich auf andere Aspekte seiner Arbeit zu konzentrieren.

Tests der Funktionalitat von IntelliQuant

IntelliQuant wurde unter Verwendung zahlreicher Chargen
realer Proben getestet, um die Robustheit und Zuverlassigkeit
der verwendeten Softwarealgorithmen zu verifizieren. Ein
Beispiel fur die Identifizierung von Storungen ist nachstehend
aufgefuhrt.

Zur Bewertung der Genauigkeit wurde ein
Standardreferenzmaterial (SRM) verwendet: NIST 1643f
(Trace Elements in Water). Die Probe wurde dann mit
zunehmenden Konzentrationen von SEE versetzt (0,1, 1,0 und
10,0 ppm) und jede Losung wurde zweimal gemessen.

Von den zertifizierten Elementen sind sowohl As als auch Se
flr Stérungen durch doppelt geladenes Neodym (Nd) und
Samarium (Sm) anféllig. Tabelle 1 zeigt den analytischen
Effekt und die Wiederfindungen fir As und Se bei den
verschiedenen SEE-Spike-Niveaus.

Tabelle 1: Auswirkungen der Nd?- und Sm?-Interferenzen auf die Wiederfindung
von As und Se fiir versetztes SRM NIST 1643f. Die Konzentrationen sind in ppb
und die Wiederfindungen als % des zertifizierten Wertes angegeben.

75 As 78 Se
Zertifizierter Wert 57,42 % Wdf. 11,70 % Wdf.
NIST 1643f 58,93 103 11,99 102
NIST 1643f 58,11 101 11,82 101
NIST 1643f + 0,1 ppm 61,07 106 5531 473
NIST 1643f + 0,1 ppm 61,86 108 56,15 480
NIST 1643f + 1 ppm 93,41 163 447,94 3829
NIST 1643f + 1 ppm 93,59 163 447,79 3802
NIST 1643f + 10 ppm 518,86 904 6170,19 52737
NIST 1643f + 10 ppm 548,79 956 5994,33 51234

Die Storwirkung, insbesondere flr die Proben mit niedrigerer
SEE-Konzentration, ist fir den Analytiker moglicherweise
nicht offensichtlich. IntelliQuant konnte die Stérungen anhand
der QuickScan-Daten jedoch erfolgreich identifizieren. Die
Abbildungen 5a bis d zeigen, wie IntelliQuant die Stérungen
bei As identifiziert hat.

Beim NIST 1643f ohne Zusatz zeigen sich keine Probleme,
und die Ergebnisse fur As und Se wurden jeweils mit funf
Sternen bewertet. Der Heliumkollisionsmodus beseitigte
erfolgreich alle Interferenzen durch Molekdlionen, was durch
die analytischen Daten in Tabelle 1 bestatigt wird.

Die Erhohung der SEE-Konzentration auf 0,7 ppm hatte bei

As wenig Wirkung, obwohl IntelliQuant magliche Storungen
identifizierte und das Ergebnis auf vier Sterne herabsetzte.
Fur Selen zeigten sich bei jedem Spike-Niveau Stoérungen, was
durch eine Bewertung mit nur einem Stern angegeben wird
(Abbildung 4).

Die nachfolgenden Versetzungen verstarkten die Stérungen
bei As (und Se), und jeder hohere Schweregrad reduzierte die
Sterne-Bewertung flr die Zuverlassigkeit der Messung.
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Abbildung 4. SRM NIST1643f, versetzt mit 0,1 ppm SEE. Selen zeigt
eine Bewertung mit einem Stern, was auf schwerwiegende Storungen durch
Nd?* und Sm?* hindeutet.
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Abbildung 5a. SRM NIST1643f ohne Zusatz. Alle Elemente in der IntelliQuant
Heat Map fir die Sterne-Bewertung sind griin, was keine Probleme bedeutet.
Bei Arsen gibt die Bewertung mit finf Sternen an, dass keine bekannten
Probleme vorliegen.

Abbildung 5b. SRM NIST1643f, versetzt mit 0,1 ppm SEE. Fir Selen wird ein
Problem angezeigt (orange Zelle), und die Sterne-Bewertung fiir As hat sich
verschlechtert, was auf eine leichte Storung durch Nd?* und Sm?* hindeutet.
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Abbildung 5¢c. SRM NIST1643f, versetzt mit 1 ppm SEE. Die
Ergebniszuverlassigkeit fiir As ist auf zwei Sterne gesunken und wird
in Orange angezeigt, was auf eine starke Stérung durch Nd** und Sm?*
hindeutet.

Tabelle 2 zeigt die Ergebnisse und Wiederfindungen fir das
SRM ohne Zusatz. Fir die Probe ohne Zusatz waren alle
Wiederfindungen akzeptabel und IntelliQuant hat keinerlei
Messprobleme erkannt.

Tabelle 2. Wiederfindungsdaten fiir das SRM NIST1643f. Die zertifizierten
Konzentrationen (Zert.) und gemessenen Konzentrationen (Konz.) sind in
ug/I" angegeben.

Element Zert. Konz. % Wdf.
9 Be 13,67 13,67 100
23 Na 18,83 20,21 107
24 Mg 7,454 8,169 110
27 Al 133,8 1404 105
39% 1,932 2,113 109
44 Ca 29,43 30,36 103
51V 36,07 3517 98
52Cr 18,50 18,42 100
55 Mn 37,14 37,18 100
56 Fe 0,09 0,097 104
59 Co 25,30 25,40 100
60 Ni 59,8 60,1 101

Abbildung 5d. SRM NIST1643f, versetzt mit 10 ppm SEE. Die
Ergebniszuverldssigkeit fir As ist niedrig, die Bewertung mit einem Stern
deutet auf eine schwerwiegende Storung durch Nd?* und Sm?* hin.

Element Zert. Konz. % Wdf.
63 Cu 21,66 21,78 101
66 Zn 74,4 76,3 103
75 As 57,42 58,93 103
78 Se 11,700 11,990 102
95 Mo 1153 1253 109
107 Ag 0,9703 0,977 101
111 Cd 5,89 5,88 100
121 Sb 5545 5535 100
137 Ba 5182 527,1 102
205TI 6,892 6,812 99
208 Pb 18,488 18,569 100




IntelliQuant Interferenzsimulator

Der Interferenzsimulator in ICP-MS MassHunter 5.3 und
hoheren Versionen ermoglicht dem Analytiker, auf simulierte
Storungen in verschiedenen Matrices zu testen, ohne eine
Probe zu analysieren — oder auch nur das Plasma zu ziinden.

Unter Verwendung der fir die Sterne-Bewertung erstellten
Interferenzdatenbank berechnet der IntelliQuant Simulator
potenzielle Storungen in den ausgewahlten Zellen- und
Plasmamodi.

Der Benutzer kann aus Beispiel-Matrices wahlen, gewtnschte
Anderungen vornehmen und sie als benutzerdefinierte
Probenmatrix speichern.
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Abbildung 6. Der IntelliQuant Interferenzsimulator ermdglicht dem Benutzer,
Versuche durchzufiihren, ohne Losungen herzustellen oder auch nur das
Plasma zu ziinden.

Datenkompatibilitat

IntelliQuant und die Sterne-Bewertung sind mit allen
QuickScan-Daten kompatibel, die mit ICP-MS MassHunter
erfasst wurden. Diese Kompatibilitat bedeutet, dass alle Daten
unabhangig vom Typ oder Alter des Gerats mit IntelliQuant’
erneut ausgewertet werden konnen.

Die Funktionen sind mit Daten vom Agilent ICP-MS 7700,
7800, 7850 und 7900 sowie vom Agilent 8800 und 8900
ICP-QQQ kompatibel.

" Die Leistung hdngt von den voreingestellten Plasmabedingungen und dem Heliumkollisionsmodus ab.

www.agilent.com/chem/icp-ms

DE07391022
Anderungen vorbehalten.

© Agilent Technologies, Inc. 2024
Veroffentlicht in den USA, 28. Mai 2024
5994-7441DEE

Agilent

Trusted Answers


http://www.agilent.com/chem/icp-ms

