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Szybka i doktadna analiza 28 pierwiastkow w wodzie
wedtug procedury ISO 17294-2, z zastosowaniem
metody ICP-MS

Spektrometr Agilent 7850 ICP-MS umozliwia kontrole interferenciji
pochodzgcych od jondw wieloatomowych i podwdjnie natadowanych,
zapewniajgc dtugoterminowo doktadnosc¢ i powtarzalno$¢ pomiaréw w

roznych matrycach wodnych.

Wprowadzenie

Autorzy
Tetsuo Kubota Miedzynarodowy standard ISO 17294 dotyczy analizy pierwiastkowej w
Agilent Technologies, Inc. prébkach z zastosowaniem techniki ICP-MS (1, 2). Cze$¢ 1 (2004) zawiera ogolne

wskazowki dotyczgce wykorzystania ICP-MS. Natomiast czes¢ 2 (2016) opisuje
oznaczanie pierwiastkow sladowych i gtdwnych w prébkach takich jak wody pitne, wody
powierzchniowe, gruntowe oraz wody odpadowe i $cieki. Lista ponad 60 pierwiastkéw
okreslonych w ISO 17294-2:2016 obejmuje wiele nowych zanieczyszczen, takich jak
pierwiastki ziem rzadkich (REE). REE sa coraz czesciej wykorzystywane w nowych
procesach przemystowych i produktach, co prowadzi do wzrostu zainteresowania ich
rozmieszczeniem i obiegiem w Srodowisku.

Potencjalne zrédta zanieczyszczenia REE obejmujg zanieczyszczenia pochodzace z
przemystu wydobywczego, rafinerii, utylizacji urzadzen elektronicznych, transportu,
rolnictwa i odpadow szpitalnych.

W rezultacie, wody powierzchniowe i gruntowe oraz inne prébki srodowiskowe mogg
zawierac coraz wyzsze poziomy pierwiastkéw ziem rzadkich (REE).



Pierwiastki ziem rzadkich charakteryzujg sie niskim drugim
potencjatem jonizacji, co oznacza, ze stosunkowo tatwo jest im
formowac¢ w plazmie jony podwdjnie natadowane (M?*).

W kwadrupolowym spektrometrze ICP-MS jony sg rozdzielane na
podstawie ich stosunku masy do tadunku (m/z), wiec jony REE?*
pojawiajg sie przy potowie ich prawdziwej masy, gdzie mogg
powodowac naktadanie sie widm na As i Se (3).

Oprécz opracowywania metod w celu spetnienia nowych
przepisow i zapewnienia jakosci danych w zmiennych typach
prébek, laboratoria zajmujgce sie badaniami srodowiskowymi
stajg réwniez przed wyzwaniem jakim jest zarzgdzanie
przeptywem pracy w testowaniu probek. Laboratoria komercyjne
czesto analizujg codziennie setki probek pod katem réznych
potencjalnych zanieczyszczen, wiec utrzymanie wysokiej
przepustowosci i wysokiej jakosci danych ma kluczowe
znaczenie dla sukcesu laboratorium.

Moga one zatem skorzysta¢ na skréceniu czasu potrzebnego na
kluczowe etapy przeptywu pracy analitycznej — od
przygotowania wzorcow i prébek do kalibracji, poprzez
opracowanie metod, wykonywanie codziennych kontroli,
przegladanie danych po raportowanie wynikow.

Spektrometr Agilent 7850 ICP-MS spetnia te wymagania dzieki
tatwej w uzyciu, znormalizowanej metodologii, ktéra zapewnia
szybkie, doktadne i powtarzalne wyniki dla pierwiastkéw
sladowych i gtéwnych, w réznych probkach srodowiskowych. W
modelu 7850 wykorzystano technologie oktapolowej komory
kolizyjno-reakcyjnej (ORS?), ktéra jest w zoptymalizowana dla
trybu kolizyjnego (He) w celu usuniecia interferenc;ji
pochodzgcych od jonéw wieloatomowych, ktére wptywajg na
oznaczenia wielu analitow w typowych, rutynowych
zastosowaniach. Oprogramowanie sterujgce przyrzgdem ICP-MS
MassHunter zawiera tatwy w uzyciu, automatyczny kreator
metod, ktory ustawia parametry zbierania i analizy danych
potrzebne do korekgji interferencji podwaojnie natadowanych
jonéw. Korekcja M?* gwarantuje, ze nieznane probki, zawierajgce
pierwiastki ziem rzadkich mogg by¢ pomysinie oznaczane bez
potrzeby stosowania gazéw reakcyjnych w komorze. Upraszcza
to pomiar i poprawia wydajnos$¢ analityczng metody.

W tym badaniu wykorzystano spektrometr 7850 ICP-MS do
analizy 28 pierwiastkow w réznych prébkach wody naturalnej,
mineralnej i wodociggowej zgodnie z ISO 17294-2. Do dwdch
certyfikowanych materiatéw odniesienia dla wody naturalnej
(CRM) dodano REE w celu oceny funkcji korekcji M2+ w
oprogramowaniu MassHunter pod katem doktadnej analizy As i
Se.

Czes¢ doswiadczalna

Oprzyrzagdowanie

Do analiz wykorzystano spektrometr ICP-MS Agilent 7850,
wyposazony w standardowy system Ultra High Matrix Introduction
(UHMI) i komore kolizyjno-reakcyjg ORS*.

Probki byty pobierane automatycznie za pomoca podajnika
Agilent SPS 4. Zastosowano standardowy rozpylacz
MicroMist, komore mgielng typu Scott oraz jednoczesciowy
palnik kwarcowy z rurkg centralng o $rednicy wewnetrznej
2,5 mm. Obszar separacji jondw sktada si¢ z niklowanego
stozka probkujacego i zbierajgcego.

Komora kolizyjno-reakcyjna ORS* charakteryzuje sie
niewielkg objetoscig dla optymalnej wydajnosci pracy w trybie
kolizyjnym z He. Tryb pracy komory z helem zmniejsza
transmisje wszystkich jonéw wieloatomowych, minimalizujgc
btedy spowodowane powszechnymi interferencjami
wieloatomowymi, wynikajgcymi ze sktadu matrycy.
Wzmocniony tryb He jest réwniez dostepny do usuwania
interferencji wynikajgcych z naktadania sie tta o wysokiej
intensywnosci, pochodzacego od Arz na Se przy m/z 78, N2
na 28Si i NO/NOH na 3'P. Nie ma zatem koniecznosci
stosowania potencjalnie niebezpiecznych, reaktywnych
gazow takich jak Oz, Hz lub NHs (4). Unikanie gazéw
reakcyjnych nie tylko upraszcza dziatanie, ale takze
gwarantuje, ze w komorze nie powstajg zadne nowe
interferencje molekularne, poprawiajgc tym samym jako$c¢
uzyskanych danych. Szczegdlnie w przypadku metod
wielopierwiastkowych i dla nieznanych matryc.

W niniejszej pracy wiekszos¢ pierwiastkow byta mierzona w
trybie He, podczas gdy Se mierzono w trybie
~wzmocnionego” He. W celu uzyskania optymalnych granic
wykrywalnosci Li, Be i B mierzono w trybie bez gazu. Jesli
szybko$¢ analityczna ma wyzszy priorytet niz osiggniecie
najnizszych granic wykrywalnosci, pierwiastki te mozna
réwniez z powodzeniem mierzy¢ w trybie He.

Aby szybko i fatwo stworzy¢ wtasng metode analityczng,
uzytkownik moze uzy¢ kreatora metody ICP-MS w
oprogramowaniu MassHunter. Kreator metod prowadzi
uzytkownika przez serie pytan w celu wybrania analitow i
pierwiastkéw dla roztworu wzorca wewnetrznego (czesto
przy uzyciu wstepnie zdefiniowanych list). W niniejszej pracy
wybrano wstepnie zdefiniowang metode ,,0gdlnego
przeznaczenia”, ktéra zapewnia odporne warunki plazmy
(niski stosunek CeO+/Ce+). Wybor ,Korekcji M2 w
Kreatorze metod, automatycznie ustawia wszystkie
parametry potrzebne do korekty, dzieki czemu jest szybki w
konfiguraciji i tatwy w uzyciu. Parametry te zawierajg
informacje, jakie masy nalezy zmierzy¢, rozdzielczos¢ pikéw
(tryb waskich pikéw) i rownania korekcyjne. W tej metodzie
zastosowano korekcje M?* do pomiaru As i Se w celu
skorygowania udziatu jondw podwdéjnie natadowanych dla
pierwiastkdw ziem rzadkich (REE?*.)

Parametry w zacieniowanych wierszach w Tabeli 1 zostaty
wstepnie zdefiniowane w ustalonej metodzie, a napiecia
soczewek zostaty automatycznie dostrojone.



Tabela 1. Warunki pracy 7850 ICP-MS.

Parametr ICP-MS Tryb bez gazu Tryb pracy z He

Tryb plazmy Do zastosowan ogdinych

Moc RF (W) 1550

Temp. komory mgielnej (°C) 2

Gtebokos¢ prébkowania (mm) 10

Przeptyw gazu rozpylajacego 1,09

(L/min)

Przeptyw gazu rozcienczajgcego 0,0

(L/min)

Strojenie soczewek Automatyczne

Przeptyw gazu w komorze 0,0 4., (10%)

(mL/min)

Dyskryminacje energii (V) 5,0 5,0 (7,0%)

llo$¢ pierwiastkow 3 anality, 1 25 analitéw, 5
wzorzec pierwiastkOw

wewnetrzny wzorca
wewnetrznego

Zacienione parametry sg definiowane automatycznie przez wstepnie
ustawione warunki plazmy.
*Ustawienia trybu ,Enhanced He” uzywane dla Se

Przygotowanie wzorcow i prébek

Wzorce do kalibracji i probki przygotowano w matrycy kwasnej
zawierajgcej 1% HNOs i 0,5% HCI. Dodanie HCI zapewnia
dtugoterminowa stabilnos¢ pierwiastkow takich jak Hg, Ag, Sn,
Sb i Mo. Wzorce do kalibracji dla wiekszosci pierwiastkow
zostaly przygotowane przy uzyciu wielopierwiastkowego
roztworu podstawowego Agilent Environmental Calibration
Standard (numer czesci 5183-4688).

Wzorce jednopierwiastkowe zastosowano dla Li, B i Hg (Kanto
Chemicals, Japonia) i P (SPEX CertiPrep, Metuchen, NJ, USA).
Kalibracje szesciopunktowe, w tym s$lepg prébe kalibracyjng,
przygotowano w nastepujgcych zakresach stezen: 0,1 do 100
ppb dla pierwiastkéw sladowych; 10 do 10 000 ppb dla Na, Mg,
K, CaiFe; 1 do 1000 ppb dla P; 0,01 do 2 ppb dla Hg. Jako
$lepg probe kalibracji ciggtej (CCB) zastosowano 1% HNOs i
0,5% HCI.

Jako prébke kontroli jakosci (QC) uzyto wzorca kalibracyjnego
o $rednim stezeniu z pierwiastkami sladowymi przy 50 ppb,
pierwiastkami mineralnymi przy 5000 ppb, P przy 500 ppb i Hg
przy 1 ppb. Sprawdzenie CCB i QC powtarzano okresowo w
catej sekwenc;ji.

Roztwér wzorca wewnetrznego (ISTD) zawierajgcy 1 ppm Sc,
Ge, Rh, In, Iri Bi dodano automatycznie przy uzyciu
standardowego ztgcza mieszajgcego ISTD. Natezenie
przeptywu ISTD byto okoto 15 razy mniejsze niz szybkos$¢
przeptywu probki, z uwagi na zastosowanie wezykéw pompy o
réznej srednicy wewnetrzne;.

W analizach wykorzystano certyfikowane materiaty odniesienia
(CRM): NIST 1640a Natural Water (NIST, Gaithersburg MD) i
SLRS-6 River Water CRM dla metali sladowych i innych
sktadnikéw (National Research Council of Canada, Ottawa,
Kanada). Kazdy CRM zostat przygotowany jako nierozciehczony
i rozcienczony 2x.

Test odzysku wzorca przeprowadzono zgodnie z metodg I1ISO
17294-2. Probki przygotowano przez dodanie do dwoch 2-
krotnie rozcienczonych CRM pierwiastkow $ladowych przy
stezeniu 10 ppb, pierwiastkéw mineralnych o stezeniu 1000
ppb, P 0 znanym stezeniu 100 ppb i Hg o stezeniu 0,2 ppb.
Aby przetestowac funkcje korekcji M2* w oprogramowaniu
MassHunter ICP-MS, do nierozcienczonej probki SRM 1640a
dodano po 100 ppb Nd i Sm oraz 10 ppb Gd i Dy.

W tym badaniu przeanalizowano réwniez dwie marki wody
butelkowanej (probka A i probka B) oraz wode z kranu
(prébka C). Probki analizowano wielokrotnie z okresowym
wprowadzaniem standardu QC i CCB po kazdych 10
prébkach.

Wyniki i dyskusja

Granice oznaczalnosci dla metody

Wszystkie anality zostaty zmierzone z zastosowaniem
parametrow zbierania danych wymienionych w Tabeli 1.
Granice wykrywalnosci dla metody (MDL) i granice
oznaczalnosci (LOQ)_obliczono z 10 pomiaréw dla Slepej
proby (Tabela 2).

Granice oznaczalnosci uzyskane dla kluczowych
pierwiastkdw sladowych byty znacznie ponizej specyfikacji w
ISO 17294-2, potwierdzajgc wysoka czuto$¢ i dobrg kontrole
naktadajgcych sie jondw wieloatomowych. Granica
oznaczalnosci (LOQ) dla potasu byta nieco wyzsza niz
okreslona w ISO 17294-2 z powodu zanieczyszczenia slepej
proby.

As i Se zmierzono w trybie He, z zastosowaniem korekgcji
M?2* Krzywe kalibracyjne przygotowane w 1% HNO3z i 0,5%
HCI przedstawiono na rysunku 1. Kalibracje potwierdzajg
liniowos¢, dobrg precyzje i skuteczng kontrole interferencji
wieloatomowych (niskie BEC) dla As i Se dla tej metody.
x10 -2 :éi4148335004x + 1.1124E-005

DL = 0.06548 ppb
BEC = 0.02526 ppb

x10 -1{ y = 0.0042 * x + 1.2172E-005
R = 1.0000
DL = 0.01562 ppb
BEC = 0.002921 ppb

Ratio
Ratio

As

50.0 100.0 ‘ ‘ 50.0 100.0
Conc(ppb) Conc(ppb)

Rysunek 1. Krzywe kalibracji dla As iSe z zastosowaniem korekcji M?*

Se

0-#




Tabela 2. Poréwnanie LOQ 10 sigma do wymagan
wyspecyfikowanych w ISO 17294-2

Pierwiastek i Tryb LOQ Specyfikacja
liczba gazu (ppb) metody ISO
masowa (ppb)
7 Li Bez (No 0,004 1
gas)
9 Be Bez (No 0,003 0,1
gas)
11B Bez (No 0,088 1
gas)
23 Na He 1,47 10
24 Mg He 0,290 1
27 Al He 0,313 1
31P He 0,573 5
39K He 3,867 5
44 Ca He 8,972 50
51V He 0,028 0,1
52 Cr He 0,030 0,1
55 Mn He 0,035 0,1
56 Fe He 0,103 5
59 Co He 0,010 0,2
60 Ni He 0,056 0,1
63 Cu He 0,028 0,1
66 Zn He 0,205 1
75 As He 0,018 0,1
78 Se He* 0,055 0,1
95 Mo He 0,004 0,5
107 Ag He 0,007 0,5
111 Cd He 0,002 0,1
121 Sh He 0,043 0,2
137 Ba He 0,060 3
202 Hg He 0,004 0,05
205 TI He 0,026 0,1
Pb** He 0,007 0,1
238U He 0,0004 0,1

* Wzmocniony tryb He. **Pb zmierzono jako sume trzech najobficiej
wystepujacych izotopéw: 206, 207 i 208.

Korekcja interferencji M2* na As i Se

Podwojnie natadowane jony M?* pierwiastkdéw ziem rzadkich
(REE), takich jak neodym (Nd), samar (Sm), gadolin (Gd) i
dysproz (Dy) pojawiajg sie miedzy m/z 65 a 82, gdzie moga
nakfada¢ sie na pojedynczo natadowane jony As i Se.

Na przyktad, 150Nd2+ i 150Sm2+ natozytyby sie na 75As+, a

156Gd2+ i 156Dy2+ natozytyby sie na 78Se+. Jesli analityk nie
jest swiadomy obecnosci REE w prébcee, interferencje M2* mogg
prowadzi¢ do wystepowania fatszywie dodatnich wynikéw dla As i

Se (3).

7850 ICP-MS- z korekcjg M?2* i bez niej, zostat uzyty do
pomiaru As i Se w wodzie (NIST SRM 1640a) wzbogaconej
REE. Ciemniejsze kolory dla Nd, Sm, Gd i Dy na ,mapie
cieplnej” IntelliQuant (bezwzorcowa analiza pdtiloSciowa) dla
probki wzbogaconej REE, pokazany na rysunku 2, wyraznie
wskazuje na obecnos¢ pierwiastkow ziem rzadkich (REE).
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Rysunek 2. Mapa ciepina IntelliQuant potwierdzajgca obecno$c¢ Nd,
Sm, Gd, Dy w prébce SRM 1640a wzbogaconej o pierwiastki ziem
rzadkich (REE).
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Odzyski wartosci certyfikowanych dla As w obecnosci 100
ppb Nd i Sm oraz Se w obecnosci 10 ppb Gd i Dy pokazano
na rysunku 3. Bez korekcji M2* naktadanie sie sygnatu
pochodzacego od REE?* prowadzito do uzyskania
zawyzonych wynikow dla As i Se. Dzigki zastosowaniu
automatycznej korekcji M2* doktadno$¢ pomiaru dla obu
pierwiastkow zostata znacznie poprawiona.

Uzyskano odzyski bliskie 100%, a odchylenie od warto$ci
oczekiwanej byto nieznaczne (+3%).



w Zkorekcjg M%*
Bez korekcji M2+

Odzysk (%)

Rysunek 3. Odzysk "As i ®Se w SRM 1640a wzbogaconym o REE, z
korekcjg M?* (niebieskie stupki) i bez korekcji M** (z6tte stupki).

Odzysk wzorca wewnetrznego (%)

W ramach testu stabilnosci dtugoterminowej, dwie probki wody
butelkowanej i jedna probka wody z kranu byty wielokrotnie
mierzone podczas sekwencji trwajgcej osiem godzin.
Wszystkie wartosci dla pomiaru wzorca wewnetrznego (ISTD)
miescity sie w zakresie stezen dla niego deklarowanych +20%
w catej sekwencji, co wskazuje na solidno$c¢ i stabilnosé
metody (Rysunek 4). Stabilno$¢ ISTD pokazuje, ze metoda
pozwala uzyskac wiarygodne dane bez przestrajania lub
ponownej kalibracji podczas typowej 8-godzinnej pracy.

Oprogramowanie Agilent ICP-MS MassHunter zawiera funkcje
uruchamiania kontroli wydajnosci (strojenia) takze na koncu
sekwencji analitycznej. To sprawdzenie umozliwia analitykowi
potwierdzenie stanu urzadzenia przed rozpoczeciem pracy
nastepnego dnia.

Minimalna utrata czutosci dla wzorca wewnetrznego ISTD i
kontrola strojenia po uruchomieniu wskaze, ze nie bedzie
wymagana zadna konserwacja przed rozpoczeciem analizy
nastepnego dnia.
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Rysunek 4. Stabilno$¢ sygnatéw ISTD w ciggu o$miu godzin analizy
réznych prébek wody. Odzyski ISTD zostaty znormalizowane do $lepej
proby kalibracyjnej dla wszystkich probek. Nie wszystkie przyktadowe
nazwy sg wyswietlane, ze wzgledu na ograniczong ilo$¢ miejsca.

Odzyski z préby kontrolnej (QC) %

Prébka kontrolna QC byta sprawdzana po kazdych

10 probkach i zgodnie z metodg 1ISO granice odzysku
ustalono na £+10%. Jezeli zmierzone stezenie wykracza poza
limit, konieczna jest ponowna kalibracja. Wszystkie
pierwiastki zmierzone w probkach QC spetnity kryteria
metody (rys. 5).
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Rysunek 5. Odzyski QC w ciggu 8-godzinnej sekwencji analityczne;j.

Doktadna analiza w nierozcienczonych i wzbogaconych
CRM

CRM SLRS-6, 1640a i 1640a wzbogacone pierwiastkami
ziem rzadkich analizowano w stanie nierozcienczonym.
Kazda probke mierzono szesc razy w ciggu sekwencji, a
srednie stezenia i odzyski obliczono dla kazdego analitu
(tabela 3). Nie wszystkie materiaty odniesienia sg
certyfikowane dla wszystkich analizowanych pierwiastkow, a
puste pola wskazujg na brak wartosci certyfikowane;.
Doskonate odzyski (89 do 108%) wartosci certyfikowanych
uzyskano dla wszystkich analitéw, z wyjgtkiem Cd w SLRS-6.
Certyfikowane stezenie Cd w tej prébce (w 6,3 +1,4 ppt) jest
ponizej LOQ wymaganego w ISO 17294-2. Dobre odzyski
wszystkich pierwiastkow w prébce 1640a wzbogaconej REE
potwierdzajg, ze korekcja M?* nie wptyneta na doktadnosé
analizy zadnego z pierwiastkow.

Odzyski z matrycy wzbogaconej w 2-krotnie rozciericzonych
CRM-ach wodnych (Tabela 4) pokazujg, ze wartosci te w
dwoch CRM wynosity od 91 do 105% dla wszystkich
pierwiastkéw — w tym Cd, ktéry byt ponizej LOQ metody w
probce niewzbogaconej. Wyniki wskazujg na duzg
doktadno$¢ metody.



Tabela 3. Srednie zmierzone wartosci i $rednie odzyski dla certyfikowanych pierwiastkéw, w trzech nierozciericzonych prébkach CRM.

SLRS-6 1640a 1640a + REE
Srednie Srednie Srednie
zmierzone Wartos¢ Odzysk zmierzone Wartos¢ zmierzone Odzysk
Pierwiastek stezenie certyfikowana %) stezenie certyfikowana Odzysk (%) stezenie
(ppb) (ppb)
(ppb) (ppb) (ppb) (%)
. 0,4034 +
7Li 0,481 - - 0,399 0,0092 99 0,383 95
0,0066 +
9 Be 0,006 0.0022 98 2,84 3,002 + 0,027 95 2,82 94
1B 6,07 - - 278 300,7£3,1 92 276 91
23 Na 2620 2770 + 220 95 3040 3112+ 31 98 2970 95
24 Mg 2060 2137 £ 58 97 1010 1050,2 + 3,4 96 990 94
27 Al 31,0 33,8+2,2 92 52,0 52,6 +1,8 98 50,4 95
31P 2,23 - - 4,38 - - 4,57 -
39K 607 651 + 54 93 569 575,32 99 555 96
44 Ca 8180 8770 + 200 93 5840 5570 + 16 105 5730 103
51V 0,335 0,352 + 0,006 95 14,1 14,93 +0,21 95 13,7 92
52 Cr 0,232 0,252 + 0,012 92 38,0 40,22 + 0,28 94 37,2 92
55 Mn 2,06 2,12+0,1 97 38,9 40,07 £ 0,35 97 38,1 95
56 Fe 80,3 84,5+ 3,6 95 36,6 36,5+1,7 100 35,7 98
59 Co 0,057 0,053 £ 0,012 108 19,1 20,08 £ 0,24 95 18,6 93
60 Ni 0,551 0,617 £ 0,022 90 23,6 25,12 +0,12 94 23,1 92
63 Cu 24,3 24 +1,8 102 81,8 85,07 £ 0,48 96 79,8 94
66 Zn 1,71 1,76 £ 0,12 97 53,2 55,2 + 0,32 96 52,1 94
75 As 0,536 0,57 + 0,08 94 7,66 8,01 + 0,067 96 7,78 97
78 Se 0,087 - - 19,9 19,97 £ 0,16 100 19,4 97
95 Mo 0,192 0,215 + 0,018 89 41,9 45,24 + 0,59 93 41,6 92
107 Ag <0,007 - - 7,38 8,017 + 0,042 92 7,29 91
0,0063 +
111 Cd 0,008 0.0014 129 3,66 3,961 + 0,072 92 3,62 91
0,3377
121 Sb 0,316 0,0058 94 4,69 5,064 + 0,045 93 4,62 91
137 Ba 13,3 14,3 +£0,48 93 143 150,6 £ 0,74 95 142 94
202 Hg <0,004 - - 0,004 - - 0,002 -
205 TI <0,026 - - 1,58 1,606 + 0,015 98 1,56 97
Ph** 0,164 0,17 + 0,026 97 11,9 12,005 + 0,04 99 11,8 98
0,0699 +
238 U 0,065 0.0034 93 22,8 25,15+ 0,26 90 22,5 89

Zacienione rzedy wskazuja, ze dane As i Se zostaty okreslone przy uzyciu korekcji M?*. ** Pb zmierzono jako sume trzech najobficiej wystepujacych izotopéw: 206, 207 i 208.



Tabela 4. Odzysk z matrycy (Matrix Spike) dla 2-krotnie rozciericzonych SLRS-6 i 1640a.

SLRS-6 1640a
Pierwiastek Sst;(i?‘liz Sredgé?j:ttsjeme Odzysk (%) Srednie stezenie Sredg(')%:ttlfjeme Odzysk (%)
(ppb) (ppb) (ppb) (ppb)
7 Li 0,275 10,5 102 0,19 10,1 99
9 Be 0,004 9,96 100 1,43 11,0 96
11B 3,67 13,1 95 142 151 93
23 Na 1370 2400 103 1560 2530 97
24 Mg 1050 2060 101 504 1480 97
27 Al 16,4 26,2 98 25,4 34,6 92
31P 0,539 9,87 93 2,42 11,7 93
39K 309 1330 102 285 1260 97
44 Ca 4260 5280 102 2880 3850 97
51V 0,166 10,2 100 7,04 16,4 94
52 Cr 0,118 10,2 100 19,0 28,3 94
55 Mn 1,04 111 100 19,2 28,9 97
56 Fe 41,9 1070 103 18,2 985 97
59 Co 0,033 10,2 101 9,58 19,0 95
60 Ni 0,186 10,4 101 11,8 21,1 93
63 Cu 12,8 23,0 102 41,0 50,1 91
66 Zn 0,765 11,1 103 26,6 35,9 93
75 As 0,288 10,4 101 878 13,4 97
78 Se 0,05 10,3 102 9,92 20,1 102
95 Mo 0,113 10,1 100 21,3 30,7 95
107 Ag 0,004 10,2 102 3,75 12,9 91
111 Cd 0,005 10,2 102 1,85 11,3 94
121 Sb 0,156 10,4 102 2,36 11,9 95
137 Ba 6,72 16,9 102 71,1 80,7 96
202 Hyg 0,005 0,201 98 0,001 0,194 96
205 TI 0,006 10,5 105 0,770 10,8 100
Pb** 0,089 10,6 105 5,86 15,7 98
238U 0,035 10,4 103 11,3 20,7 94

Zacienione rzedy wskazujg, ze dane As i Se zostaty okreslone przy uzyciu korekcji M?*. ** Pb zmierzono jako sume trzech najobficiej wystepujgcych
izotopow: 206, 207 i 208.




Whnioski

Spektrometr Agilent 7850 ICP-MS zostat uzyty do pomiaru
stezen dla 28 pierwiastkéw w wodach $rodowiskowych,
wodzie butelkowanej i wodzie z kranu, z tatwoscig spetniajgc
potrzeby analityczne i wymagania QC okreslone w ISO
17294-2.

Zastosowanie Modelu 7850 eliminuje wiele typowych,
czasochtonnych i nieproduktywnych czynno$ci w codziennej
pracy analitycznej. Kreator metody i automatyczne strojenie,
ktore sg zawarte w oprogramowaniu ICP-MS MassHunter,
zostaty wykorzystane do uproszczenia i przyspieszenia
konfiguracji przyrzadu i rozwoju metody.

Wydajne warunki plazmy (charakteryzujgce sig niskim
stosunkiem CeO/Ce) dajg gwarancje, ze zmienne matryce
prébek wody moga by¢ analizowane w sposdb powtarzalny
w dtugiej sekwencji, bez koniecznosci dopasowania matrycy
dla roztwordw kalibracyjnych. Pozwalajg réwniez utrzymac
stabilng analize przez caly dzieh roboczy, bez koniecznosci
przestrajania lub ponownej kalibracji w trakcie
osmiogodzinnej sekwencji. Dla laboratoriéw o wysokiej
przepustowosci, funkcja kontroli parametrow po
uruchomieniu urzgdzenia, pomaga w planowaniu
niezbednych konserwacji oraz zapewnia utrzymanie
wysokiej wydajnosci przy jednoczesnym unikaniu
niepotrzebnych przestojow w ciggu tygodnia.

Spojny tryb kolizyjny z helem w komorze ORS* zapewnia
niezawodne i skuteczne usuwanie naktadajacych sie jonow
wieloatomowych, zapewniajgc tym samym doktadny pomiar
wszystkich analitéw. Korekcja M?* automatycznie stosuje
wszystkie parametry zbierania danych metody i ustawienia
analizy, wymagane do korekcji naktadajgcych sie podwdjnie
natadowanych jonow pierwiastkdw ziem rzadkich.

Potgczenie trybu He i korekcji M?* zapewnia wiarygodng
analize w standardowych warunkach, bez koniecznosci
rozbudowanej, czasochtonnej konfiguracji metody
specyficznej dla prébki lub uzycia reaktywnych gazéw
komory kolizyjno-reakcyjnej. Korekcja M?* skraca czas
konfiguracji i poprawia doktadno$¢ pomiaru dla As i Se w
obecnosci interferenciji pochodzacych z REE?*, bez
negatywnego wptywu na pomiar pozostatych pierwiastkdw.
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