C9069 Laboratorni cviceni s ICP-QMS a LA-ICP-QMS

Cviceni 1: Spektralni a nespektraini interference v ICP-MS, kalibrace

Uvod:

Limitujicim faktorem ve hmotnostni spektrometrii indukéné vazaného plazmatu (ICP-MS) je vyskyt
spektralnich a nespektralnich interferenci. Spektralnimi interferencemi se rozumi spektralni prekryv
méreného piku m/z s interferujici ¢astici o stejné hodnoté m/z (neodlisitelné od analytu). Spektralni
interference délime dle plvodu na:

- izobarické (interference s atomem jiného prvku)

- polyatomické (kombinace rdznych iontt)

- interference vicenasobné nabitych iont(

- interference pfilehlého izotopu (peak-tailing — chvostovani)

Nespektralni interference znamenaji ovliviiovani intenzity signalu analytu pfitomnosti riznych latek ve
vzorku (matrice vzorku, kyseliny...).

Hmotnostni spektrometr s kvadrupdélovym analyzatorem (ICP-QMS) se fadi mezi spektrometry
s nizkou rozliSovaci schopnosti. Proto se pro odstranovani spektralnich interferenci pouziva
kolizni/reakéni cela. Ta eliminuje spektralni interference na zakladé diskriminace kinetickou energii
nebo iontové molekulovymi reakcemi.

Cil cviceni:

Cilem cviceni je seznameni se s pfistrojem ICP-QMS Agilent 7900, s jeho ovladanim pomoci softwaru
»,MassHunter”, start, naladéni, pfiprava metody. Dalsim krokem je ptiprava kalibracnich roztok( ve
dvou rliznych matricich (HNOs; a HCL) a jejich proméreni s kolizni celou a bez ni. Sestrojeni kalibraéni
zavislosti a analyza nezndmého vzorku. Dale vyexportovani dat, doma potom vyhodnoceni v programu
»Excel” a zdlivodnéni namérenych vysledkd.

Zadani analyzy nezndmého vzorku: Navazka sedimentu byla pomoci kyselin rozloZena a roztok byl
doplnén na objem 100 ml. Pro analyzu ICP-MS byl nafedén 100x. Provedte stanoveni prvk(: As, Cd, Cr,
Ca.

Navazka vzorku: 956 mg

Postup:

S vedoucim cviCeni provedte zapnuti pfistroje a start plazmatu. Po spusténi pristroj provadi
automaticky ladéni a Zzhaveni (cca 35 min), v této dobé si pripravte roztoky do plastovych zkumavek.
Pro As, Cd a Cr, pfredpokladame obsahy v nafedénych vzorcich do 100 pg/l (100 ppb) proto sestrojte
kalibraéni zavislost 0 — 1 — 10 — 50 — 100 pg/l. Pro Ca se olekavaji az o fad vys$si obsahy, proto vzorek
pfed mérenim Ca 10 naredte. Kalibraéni standardy pfipravte ve 2% HNO; a ve 2% HCI.

Pfipravte roztoky s objemem 5mil:

- 2% HNOs — blank pro kalibraéni sadu 1



- 2% HCI - blank pro kalibra¢ni sadu 2

- Kalibracni sadu 1 (smés prvku As, Cd, Cr, Ca fedéno 2% HNOs)

- Kalibrac¢ni sadu 2 (smés prvku As, Cd, Cr, Ca fedéno 2% HCI)

- 200 ng/g Sc (fedéno 2% HNOs) jako porovnavaci prvek (internal standard IS).

K dispozici mate zasobni roztoky: 2% HNOs; 2% HCl; 1 g/kg roztoky As, Cd, Cr, Ca, Sc. Redte pomoci
automatickych pipet na objem 5 ml. V pfiloze naleznete postup pro sprdvné pipetovani. Nikdy
nepipetujte pfimo ze zasobnich roztokd, odlejte si maly objem do kadinek!

S vedoucim cviceni vyzkousejte manualni ladéni ptistroje, vytvoite metodu a zvolte mérené izotopy.
Prodiskutujte, k jakym spektralnim a nespektrdlnim interferencim by mohlo dochazet. VSechny
pfipravené roztoky promérte v rezimu bez kolizni cely a s kolizni celou. Roztok 200 ng/g Sc slouZi jako
porovnavaci prvek, a proto je pfisavan k méfenym roztokdm zvlast.
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Obr. 1 Ukazka z programu MassHunter — zaddvani vzorkd — nazev, poloha v autosampleru.

Po méreni vyexportujte soubory a data prevedte do excelu, vedouci cviéeni vam da pokyny, jak data
vyhodnotit. Doma vypracujte protokol, kde bude kratky uvod a vysledky méreni:

- Kalibraéni zavislosti pro méreni s kolizni celou a bez ni, rovnice kalibracbich pfimek, meze
detekce

- Prepocitané obsahy stanovovanych analytl na navazku vzorku, spravné vyjadiené véetné SD

- Porovnani vysledkl — rezim bez kolizni cely a s kolizni celou v kyseliné HNO; a HCI.

- komentar pro odlisné vysledky s kolizni celou a bez ni — odlvodnéni, vypis spektralnich
interferenci pro izotopy, kde se projevily.



Priloha:

Spravna technika pipetovani automatickou mauadlni pipetou

Yychozi poloha 1. poloha 2. poloha

Obr. 2 Polohy automatické manuadlni pipety.

1. Nasadte na davkovac Spicku. Stisknéte tlacitko ovladace do prvni polohy (nutno pfekonat maly
odpor pfi stisku tlacitka).

2. Ponofte Spicku davkovace asi 2—3 mm pod hladinu roztoku. Pomalu povolujte stisknuté
tlacditko ovladace za soucasného nasati vzorku do Spicky. Vidy sledujte, zda do Spicky
nevnikly bublinky vzduchu (napf. ptfi prudSim povoleni pistu ovladace nebo Spatné
nasazené Spicce). Vyssi presnosti pri pipetovani dosdhnete, kdyZ Uplné sundate palec
z tlacitka ovladace, jakmile dosdhne vychozi polohy.

3. Pomalu vytahnéte $picku z kapaliny. Pfi rychlém vytaZeni se miZe ztratit ¢ast obsahu
$picky. Pred vytazenim Spicky z kapaliny pockejte, hlavné u vétsich pipetord 500-5000 pl, asi 1-3
vtefiny.

4. Pri vytlacovani kapaliny drzte Spicku v mirném uhlu proti sténé nadoby (10-45°), tésné nad
roztokem, ktery v ni uz je, a plynule stisknéte tlacitko ovladace palcem do prvni polohy. Vyckejte asi
1 vtefinu a pokracujte v rychlém stisku tlacitka ovladace az do druhé polohy (pocitite vétsi odpor
pfi stisku). Dbejte na to, aby nezlstaly kapicky kapaliny ve Spi¢ce nebo nebyly rozstfiknuté na
sténdch nadoby.
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Obr. 3 Schéma pipetovani.



