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Informazioni piu approfondite sui campioni
e semplificazione dello sviluppo di metodi
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Introduzione

Sebbene la strumentazione ICP-OES sia essenzialmente impiegata per I'analisi
elementare quantitativa, I'analisi semiquantitativa fornisce informazioni extra che
offrono all'analista una conoscenza piu approfondita dei campioni. Sfortunatamente,
la raccolta e l'interpretazione di dati semiquantitativi con molti strumenti ICP-OES
possono richiedere tempi lunghi tanto quelli necessari per la raccolta di dati
completamente quantitativi. Chi impiega questi tipi di strumenti ICP-OES forse

non sfrutta appieno l'intero potenziale dell'acquisizione di dati semiquantitativi.

Gli strumenti ICP-OES 5800 e 5900 Agilent includono IntelliQuant, un potente
strumento dedicato per I'analisi semiquantitativa che permette una migliore
comprensione del contenuto elementare del campione. IntelliQuant pud essere
utilizzato per migliorare i metodi quantitativi tradizionali o per generare risultati
semiquantitativi indipendenti in modo rapido e con una configurazione minima.
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Figura 1. Sezione dei dati di scansione in full spectrum raccolti da IntelliQuant. Questi dati si traducono in preziose informazioni di natura analitica, che sono di ausilio

nello sviluppo di metodi.

Cos'e IntelliQuant?

Parte integrante del software Agilent ICP Expert, IntelliQuant
€ una routine di acquisizione rapida di dati semiquantitativi
per ICP-OES (7). IntelliQuant raccoglie dati sull'intero intervallo
spettrale tra 167 e 785 nm per ogni campione, fornendo dati
esaustivi che non tutti gli strumenti ICP-OES sono in grado

di produrre. Se viene eseguita nellambito di un metodo
quantitativo, una scansione IntelliQuant offre rapidamente
informazioni preziose sul campione.

La sezione di una scansione in full spectrum in Figura 1
mostra I'abbondanza relativa degli elementi in un campione
ottenuta tramite IntelliQuant. Queste informazioni possono
essere usate per sviluppare metodi che evitano l'interferenza
spettrale, determinare i possibili fattori di diluizione, agevolare
la determinazione dell'intervallo di calibrazione per ogni
elemento e scegliere quale visione del plasma usare.

Identificazione automatica degli elementi

Dopo l'acquisizione di una scansione in full spectrum,

gli algoritmi avanzati di IntelliQuant identificano gli elementi
presenti in ogni campione. Non & necessario alcun input da
parte dell'utilizzatore in quanto il processo € completamente
automatizzato. Gli algoritmi usano un database di linee di
emissione ionica e atomica per separare i picchi degli analiti
da rumore e interferenze.

Scelta delle lunghezze d’'onda ottimali

Una volta che un campione & stato misurato con IntelliQuant,

la funzionalita di classificazione a stelle fornisce un elenco delle
migliori lunghezze donda da usare per 'analisi di ogni elemento
presente nel campione. La classificazione a stelle assegnata

a ciascuna lunghezza donda aiuta, inoltre, a identificare gli
interferenti, come mostrato in Figura 2. Determinando se un
potenziale elemento interferente & presento o meno in un
campione, IntelliQuant semplifica nettamente la scelta della
lunghezza d'onda da usare nei report o da impiegare per
regolare un metodo quantitativo. Inoltre, gli utilizzatori possono
evitare di riportare risultati che sono affetti da interferenza.

Cd
W 214439
226.502
228,802 ?
61051 | Analyte: Cd{228.502)
326,105 Confidence: moderate
508.582 Interference: As{228.81J)

Confidence: strong

Figura 2. IntelliQuant indica la lunghezza d'onda migliore per I'analita con un alto
numero di stelle e un segno di spunta verde. Inoltre, se sospetta la presenza di
interferenze, le evidenzia assegnando un basso numero di stelle alle lunghezze
d'onda interessate dell'analita. Per identificare le potenziali sovrapposizioni
spettrali & possibile passare il mouse sul punto di domanda rosso.

Risultati semiquantitativi della concentrazione
IntelliQuant include calibrazioni pre-misurate utilizzabili per
calcolare un risultato semiquantitativo per ogni elemento rilevato
in un campione. Sono fornite calibrazioni per tutte le modalita di
visione disponibili (assiale, radiale, dual view con torcia verticale
e dual view sincrono con torcia verticale) in modo che tutti gli
utilizzatori abbiano accesso ad una calibrazione predefinita
adeguata per lo strumento in uso. Per migliorare 'accuratezza
& possibile aggiornare le calibrazioni predefinite o esistenti
ripetendo la misura su singoli standard oppure aggiungendo

e misurando altri standard di calibrazione dopo la raccolta
iniziale. Questa flessibilita € fondamentale per gli utilizzatori che
desiderano aggiornare con regolarita la calibrazione solo per

un sottoinsieme di elementi, anziché per tutti.

Gli utilizzatori, inoltre, possono creare e misurare facilmente
calibrazioni IntelliQuant personalizzate. Le calibrazioni definite
dall'utilizzatore possono essere completamente personalizzate
e includere qualsiasi insieme di elementi misurati sull'intervallo
di concentrazione desiderato dall'utilizzatore.



Smart Views

La funzione Smart Views consente agli utilizzatori di filtrare in
modo semplice i dati IntelliQuant in modo da visualizzare solo
i risultati di interesse, evitando cosi di trascurare informazioni
preziose sui campioni. In Smart Views & possibile definire
soglie colorate in base alla concentrazione in modo che dli
utilizzatori dispongano di avvisi visivi che segnalano i risultati
anomali (troppo alti o troppo bassi) rispetto ai valori definiti
dall'utilizzatore. Inoltre, & possibile scegliere con precisione gli
elementi per cui visualizzare i risultati e persino definire regole
basate sulla concentrazione per selezionare le soluzioni da
mostrare nella griglia dei risultati. Per esempio, se un analista
analizza 500 soluzioni con IntelliQuant, pud usare Smart Views
per filtrare immediatamente I'elenco dei risultati in modo da
visualizzare solo le soluzioni che contengono un elemento
chiave in concentrazione superiore a quella specificata.

Gli utilizzatori possono cambiare in qualsiasi momento la
Smart Views applicata ai risultati o creare e salvare una nuova
Smart Views, anche mentre € in corso la raccolta dati.

IntelliQuant: informazioni preziose

sui campioni

IntelliQuant fornisce importanti informazioni sui campioni che
possono essere usate in vari modi, a seconda degli obiettivi e
dellambito dell'analisi.

Screening dei campioni

IntelliQuant & in grado di identificare in pochi secondi fino

a 70 elementi e di calcolarne i risultati semiquantitativi

in campioni non caratterizzati e incogniti ed € quindi uno
strumento di screening ideale. La visualizzazione dei risultati
in una tavola periodica con codici colore permette agli
utilizzatori di verificare immediatamente quali elementi sono
presenti nel campione e in quali concentrazioni (Figura 3).
Per impostazione predefinita, gli elementi presenti a bassa
concentrazione sono colorati in giallo, quelli a concentrazione
media in arancione e quelli ad alta concentrazione in rosso.
Queste soglie di concentrazione possono comungue essere
personalizzate in Smart Views.
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Figura 3. IntelliQuant permette agli utilizzatori di visualizzare il contenuto dei

campioni ed applica un codice a colori agli elementi rilevati in base a soglie di
concentrazione definite dall'utilizzatore.

Aiuto nell'identificazione dei problemi di preparazione
del campione

IntelliQuant puo essere utilizzato per individuare i problemi di
preparazione del campione. Per esempio, la mancata aggiunta
della quantita corretta di un acido durante la digestione del
campione puo dar luogo a una digestione inadeguata e
generare risultati errati. Si tratta di un errore che puo essere
difficile da individuare. IntelliQuant, tuttavia, pud essere
configurato in modo da contrassegnare i campioni a basso
contenuto di cloro. Un rapido controllo dei risultati IntelliQuant
consente agli analisti di verificare se il Cl & presente e stabilire
se la digestione & stata eseguita correttamente prima di
pubblicare i risultati. Lo stesso approccio € indicato per la
maggior parte degli acidi usati per la digestione dei campioni.

Sebbene IntelliQuant sia una tecnica ICP-OES, non vi e
ragione di limitarne l'applicazione esclusivamente a campioni
ICP-QES. IntelliQuant puo fornire informazioni preziose su
campioni preparati per I'analisi da eseguire tramite ICP-MS,
spettroscopia ad assorbimento atomico, cromatografia o
persino titolazione.

Controllo qualita dei reagenti

Differenze di preparazione tra lotti diversi di uno stesso reagente
sono una causa frequente di variabilita dei risultati analitici.

Con IntelliQuant gli utilizzatori possono confrontare facilmente

il contenuto di due o piu lotti di reagente non appena vengono
preparati. Eventuali differenze vengono immediatamente
segnalate, cosa che permette dirisolvere potenziali problemi
prima che compromettano la qualita dei risultati finali.
IntelliQuant permette di confermare in modo semplice la qualita
dei reagenti impiegati per le analisi ICP-OES o di altro tipo.

Semplificazione dello sviluppo di metodi e ausilio alla
validazione dei risultati

L'algoritmo anti-interferenze di IntelliQuant presenta agli
utilizzatori informazioni dettagliate sulle possibili interferenze
per ciascun elemento rilevato, le lunghezze d'onda interessate
e le lunghezze d'onda probabilmente esenti da interferenze.

Queste informazioni sono utili nel corso dello sviluppo di
metodi, ma possono anche essere usate come un potente
strumento di ausilio alla validazione dei risultati ottenuti con
metodi consolidati. Se un utilizzatore teme che un risultato di
un metodo quantitativo risenta di un'interferenza, IntelliQuant
puo fornire informazioni extra utili a dissipare eventuali dubbi.
Individuando le probabili interferenze sulla lunghezza d'onda
dell'elemento utilizzato nel metodo quantitativo, IntelliQuant &
in grado di identificare I'elemento all'origine dell'interferenza.

A questo punto l'utilizzatore pud scegliere di trattare
I'interferenza in vari modi, per esempio scegliendo una
lunghezza d'onda diversa o correggendola con la tecnica

di curve-fitting rapida automatica (FACT) o con la correzione
inter elementare (IEC).



Label Date

Sod 1 2019-08-05 1230:30
Sol'2 2019-08-05 12:30:51
Seil 3 2079-08-05 12:31:31
Soil 4 2019-08-05 123217
5ol 2019-08-05 123323

Figura 4. Schermata software di un‘analisi IntelliQuant che mette in luce alcuni problemi che interessano il campione “Soil 4”. Si noti I'assenza di Sb e Cl nel campione.

Aiuto nell'identificazione di incompatibilita chimiche

in un campione

Se i risultati dell'analisi del campione sono inferiori a quelli
attesi, le cause dell'errore possono essere molteplici e includere
le incompatibilita chimiche tra elementi nel campione.
IntelliQuant pud essere utilizzato per individuare i potenziali
problemi di incompatibilita chimiche tra elementi. Per esempio,
il risultato di un'analisi quantitativa del bario pud sembrare
basso. E possibile che alti livelli di solfato nel campione
abbiano provocato la precipitazione del bario prima che fosse
possibile eseguire la misura. Lo zolfo poteva non far parte del
metodo quantitativo ma l'analisi IntelliQuant lo identifica e ne
fornisce una valutazione semiquantitativa. | risultati IntelliQuant
fornirebbero tutte le informazioni necessarie a individuare il
problema, evitando cosi I'inserimento di dati errati nel report
finale di analisi del campione.

Esempio di analisi

Nell'esempio che segue, cinque replicati di un campione

di terreno sono stati digeriti con acqua regia e analizzati
con un sistema ICP-OES Agilent 5900 SVDV e IntelliQuant.
In tutti i casi, i risultati semiquantitativi della concentrazione
per tutti gli elementi rilevati nei campioni in duplicato
evidenziano una buona ripetibilita, con l'eccezione di alcuni
elementi del campione Soil 4.

www.agilent.com/chem
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Per filtrare i risultati € stata usata la routine Smart Views.

La Figura 4 & stata sviluppata per riportare i risultati per gli
elementi di interesse piu importanti nel terreno. Nella griglia
dei risultati &€ segnalato un problema che riguarda Sb e Cl nel
campione Soil 4. lassenza di Cl suggerisce che il campione
non ¢ stato preparato correttamente, ossia € stato impiegato
solo acido nitrico anziché acqua regia.

Utilizzando IntelliQuant e possibile ottenere questo tipo

di informazioni cruciali sul campione semplicemente con
un paio di clic del mouse. IntelliQuant abbinato a Smart
Views consente all'utilizzatore di identificare rapidamente
e facilmente i risultati anomali e di cercarne le cause prima
di pubblicare dati errati.
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