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Vorbereitung des Labors auf das Arbeiten mit dem PlasmaQuant® MS ICP-MS
Massenspektrometer

Einfiihrung

Einer der Griinde fiir die Anschaffung eines Massenspektrometers mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-
MS) besteht in seiner iiberlegenen Empfindlichkeit verglichen mit anderen Verfahren wie der Optischen
Emissionsspektroskopie mit induktiv gekoppeltem Plasma (ICP-OES) oder der Graphitrohr-
Atomabsorptionsspektrometrie (GFAA). Die besten Nachweisgrenzen und die niedrigsten Untergrundlevels
kdnnen nur dann erzielt werden, wenn Kontamination durch Probenhandhabung und Laborumgebung auf
ein Minimum reduziert wird. Zu den Verunreinigungen, die normalerweise in unserer Umgebung und an
unserem Korper zu finden sind, gehéren Na, Mg, Al, Fe, Ca und K Verbindungen, die unter anderem haufig
in Baumaterialien vorkommen. Probenvorbereitungsmaterialien sind ebenfalls eine potentielle Ursache fiir
Kontaminationsprobleme. Mit héheren Kontaminationsgraden gehen in der ICP-MS auch steigende
Untergrundzahlraten einher, woraus sich eine Beeintrachtigung der Nachweisgrenzen ergeben kann.

Materialien und Reagenzien

Das vorliegende Dokument befasst sich schwerpunktmal3ig mit der Frage, wie Umwelteinflisse bei
Probenhandhabung und -vorbereitung minimiert werden kdnnen. Beispielhaft werden einige Reagenzien
und Ausristungen genannt, die fir die Analyse mit ICP-MS geeignet sind. Die aufgefiihrten Produkte haben
sich Uiber eine Reihe von Jahren hinweg als duf3erst rein und extrem zuverldssig erwiesen. Die Informationen
in diesem Dokument sollen dazu beitragen, die Auswahl von Produkten fiir die Analyse mit ICP-MS,
insbesondere in der friihen Phase der Vorbereitung des Labors oder der Umstellung von der Analyse mit
ICP-OES oder GFA A auf eine sicherere Grundlage zu stellen.

HINWEIS: Analytik Jena erhalt von keinem der aufgefiihrten Anbieter eine Unterstiitzung oder Vergiitung in
irgendeiner Form. Die Nennung von Anbietern, Markennamen oder handelsiiblichen Produkten stellt keine
Unterstlitzung oder Empfehlung fiir bestimmte Anbieter oder Artikel dar. Hersteller-Informationen werden

lediglich als Anhaltspunkte zum Nutzen der Anwender gegeben.
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Saubere Umgebung und Handhabung fiir ICP-MS

Laminarstromungsabzug: Ein umschlossener Vorbereitungsbereich mit einem Abzug ist sehr wichtig fir
eine saubere Probenvorbereitung. Er tragt dazu bei, Kontamination aus der Laborumgebung zu minimieren.
Optimal wére ein Abzug mit Laminarstromung, der sowohl mit einem Primarluftfilter (muss regelmaRig, alle
2-3 Monate, erneuert werden), als auch mit einem Schwebstofffilter ausgestattet ist. Dies minimiert die
Partikel, die bei der Vorbereitung in die ProbengefdRRe gelangen. Nach Mdglichkeit sollten auch Reagenzien
(wie zum Beispiel Sauren) und Kalibrierlésungen sowie auch Pipettiersysteme (Pipetten und Spitzen) und
Probenbehalter (Reagenzglaser, Messbecher usw.) in diesem Bereich aufbewahrt werden. Der Abzug sollte
sich in einem Bereich befinden, der von Feinstaub, wie er bei anderen Arten der Probenvorbereitung
entsteht, isoliert ist.

Es ist wichtig, dass sich keine anderen Ausriistungen, wie zum Beispiel Heizplatten,
Mikrowellenaufschlussgerate, Ultraschallbader und dhnliche Gerdtschaften innerhalb des
Laminarstromungsabzugs befinden, denn durch sie wird der Bereich kontaminiert.

Reinstwasser: Ein Wasseraufbereitungssystem, das deionisiertes Wasser mit einer Glte von 18,2 M (der
hochstmaglichen Reinheit) liefert, ist unerlésslich. Ohne Reinstwasser fiir Verdiinnungen und fir die
Probenvorbereitung sind die Hintergrundwerte erhéht und die Nachweisgrenzen beeintrachtigt.

Hochreine Sauren: Fir die Herstellung von Kalibrierlésungen und zum Verdiinnen von Proben diirfen
ausschlieBlich Saduren der bestmdglichen Glteklassen verwendet werden, wie zum Beispiel ,optima“ oder
,doppelt destilliert”. Salpetersaure ist vorzuziehen.

Reine Losungen: Durch den Kauf qualitativ hochwertiger Kalibrier-Stammldsungen stellen Sie Reinheit und
Konsistenz sicher. Zum Lieferumfang einer Stammldsung von guter Qualitdt gehort ein Zertifikat mit der
Angabe der Spurenmetall-Konzentrationen. Es wird empfohlen, Kalibrier-Stammlésungen nach dem
Ablaufdatum nicht mehr zu verwenden.
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Reingase: Reingase sind wichtig fir das PlasmaQuant® MS ICP-MS.

Die folgenden Grenzwerte gelten fiir die Argongasversorgung:

=  Mindestreinheit des Argons 99,996 %
= Maximaler Sauerstoffgehalt 5 ppm

= Maximaler Stickstoffgehalt 20 ppm

= Maximaler Wassergehalt 4 ppm

= Maximaler Wasserstoffgehalt 1 ppm

Die folgenden Grenzwerte gelten fiir die Stickstoff- und Sauerstoffversorgung fiir die Nitrox-Option:
= Mindestreinheit des Stickstoffs 99,996 %

= Mindestreinheit des Sauerstoffs 99,996 %

= Maximaler Wassergehalt 4 ppm

Die folgenden Grenzwerte gelten fiir die Gase fiir die integriert Kollisions-/Reaktionszelle (iCRC):
= Mindestreinheit des Wasserstoffs 99,996 %
= Mindestreinheit des Heliums 99,996 %

Wasserstoff kann als Druckgas in Gasflaschen bezogen oder alternativ mit einem Wasserstoffgenerator
erzeugt werden. Der Wasserstoffgenerator ist zwar weniger kostengunstig, wird aber als die sicherere
Option im Vergleich zu Wasserstoff-Druckgasbehdltern angesehen.

Saubere Werkzeuge: Es wird empfohlen, einen Satz Pipetten eigens fiir die ICP-MS vorzuhalten, wobei ein
Set aus je einer Pipette mit 10 ml, 1 ml und 100 pl eine gute Arbeitsgrundlage bietet. Dadurch kénnen
Kontaminationsquellen verringert werden. Weiterhin sind saubere Pipettenspitzen sowie kleine Einweg-
Becher aus Kunststoff (z.B. Polystyrol), in welche die Lésungen vor dem pipettieren gegeben werden, zu
empfehlen. Auf diese Weise werden die Pipetten nicht direkt in die Flaschen eingefiihrt, wodurch
Querkontamination vermieden wird. Die Pipettenspitzen sollten ebenfalls ausschlief3lich fir ICP-MS
vorgesehen sein und mit den Pipetten im Laminarstromungsabzug aufbewahrt werden. Farbige
Pipettenspitzen als auch Aufbewahrungsbehalterdeckel sind nach Méglichkeit zu vermeiden.

Saubere Hande: Samtliche Probenvorbereitungen fir ICP-MS missen mit puderfreien Handschuhen aus
Vinyl oder Latex durchgefiihrt werden. Die Probenzufiihrungs-Komponenten des Instruments (also Fackel,
Hillgasrohr, Spriihkammer und Zerstéduber) sowie die Sampler- und Skimmer-Konen sind ebenfalls mit
Handschuhen zu handhaben.
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Saubere Deckenfliesen: Es ist mdglich, nicht-pordse Deckenfliesen zu erwerben, die speziell zur
Verwendung in Reinraumlaborbereichen vorgesehen sind. Gewdhnliche Deckenfliesen erzeugen
Kontaminationen in erheblichem AusmaR, die in L6sungen und auf Probenvorbereitungsbereiche rieseln
konnen.

Probenvorbereitungsmaterialien

Zusatzlich zu den oben aufgefiihrten Artikeln, die lhnen helfen, eine saubere Umgebung zu schaffen, gibt es
verschiedene Verbrauchsmaterialien, die fiir die Vorbereitung der Proben fiir ICP-MS benétigt werden.

Schlauchpumpenschlauche: Es werden Schlauchpumpenschlduche in zwei GréR3en benétigt: fir
Zerstduber/Probenansaugung und fir den Sprithkammerablauf. Die Ablaufschlduche haben einen gréReren
Durchmesser als die Probenansaugschlauche. Damit wird sichergestellt, dass wahrend des Betriebs in der
Sprithkammer keine Probenansammlung erfolgen kann. Zu beachten ist, dass es sich bei einigen
Anwendungen im Ultraspurenbereich empfiehlt, mit einem selbstansaugenden Zerstauber-System zu
arbeiten, um potenzielle Kontaminierung durch die Pumpenschlauche zu vermeiden.

Reservesatz von Probenzufiihrungs-Glasgeratschaften: Ein Auswechselsatz von Sprilhkammer, Zerstauber
und Hallgasrohr erlaubt dem ICP-MS Bediener, einen Satz von Glasgeradtschaften zu reinigen, wahrend der
andere verwendet wird. Einen Ersatz zur Hand zu haben, ist auch nitzlich, falls eines der Teile defekt ist.
Wenn eine inerte Probenzufiihrung verwendet wird, ist es ratsam, ein zweites System zu haben, das
gereinigt werden kann, wahrend das erste in Gebrauch ist.

Probengefal3e: Um die Querkontamination von Proben zu vermeiden, sollten Stammreagenzien in
Probengefafe gefillt werden; Gefal3e mit einem Fassungsvermdgen von 5 ml, 15 ml und 50 ml sind sehr
natzlich.

Pipettenspitzen: Wie zuvor erwahnt, ist es erforderlich, saubere/farblose Pipettenspitzen zu kaufen, die
ausschlieBlich zur Verwendung fiir ICP-MS verwendet werden. Spurenmetallfreie Spitzen sind in GréRen von
100 pl und 1000 pl erhaltlich. Es ist auch ratsam, eine kleine Flasche mit verdiinnter hochreiner
Salpetersaure im Probenvorbereitungsbereich bereitzuhalten, um jede Spitze vor Gebrauch damit zu spilen.
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Ballonflaschen fiir Sduren: Nalgene, zum Beispiel, produziert eine 5-Liter-Ballonflasche mit einem
Kunststoff-Zapfhahn unten am Gefal3 zum Aufbewahren und Abgeben von Sauren. Zwei Ballonflaschen sind
zu empfehlen. Die erste ist fir die Aufbewahrung von 10 %-iger Salpetersédure (d.h., 10 % konzentrierte
Salpetersaure, 90 % 18,2 MQ DI Wasser nach Volumenanteilen) zum Einweichen von Messkolben
vorzusehen. Die zweite muss fir die Aufbewahrung ultra-reiner 1 %-iger Salpeterséure (1 % konzentrierte
Salpeterséure, 99 % 18,2 MQ DI Wasser nach Volumenanteilen) fiir Verdiinnungen und zum Aufbereiten
von Kalibrierlésungen vorgesehen sein. Die Verdiinnungslésung muss tédglich frisch zubereitet werden, um
Auslaugen und Kontaminierung im Laufe der Zeit zu vermeiden. Damit die Sauberkeit erhalten bleibt,
dirfen diese Behalter wahrend ihrer gesamten Nutzungsdauer nichts anderes als diese Sduren enthalten.
Um jegliche Kontaminierung zu eliminieren, miissen beide vor dem ersten Gebrauch eine Woche lang mit
den jeweiligen Reagenzien eingeweicht werden.

Messkolben: Es ist besser, Kunststoffkolben zu verwenden, weil diese viel sauberer sind als Glas. Wichtiger
noch: Im Unterschied zu Glaskolben werden aus Kunststoff nicht im Laufe der Zeit Elemente ausgewaschen.
Nalgene stellt Messkolben aus PMP (Polymethylpenten) her. Fiir Halbleiteranwendungen und andere
Anwendungen im Ultraspurenbereich sollten Kolben aus PFA (,Perfluoralkoxy”, also Tetrafluorethylen-
Perfluorpropylvinylether-Copolymer) verwendet werden. Die Kolben sollten in verschiedenen GroRen
angeschafft werden. Sinnvoll sind: 50 ml, 100 ml, 250 ml, 500 ml und 1000 ml sowohl fiir PMP- als auch
fur PFA-Kolben. Kolben beider Typen missen vor der Verwendung eingeweicht und gespilt werden. Die
Kolbenoberflachen sind standig angefeuchtet und angesauert zu halten, so dass Verunreinigungen
mobilisiert werden und anschlieRend ausgespiilt werden kénnen. Diese Kolben werden zur Zubereitung von
Kalibrierlésungen fiir alle Elemente mit Ausnahme von Quecksilber verwendet. Quecksilber hat die Tendenz,
an Kunststoff anzuhaften. Deshalb sind Quecksilber-Kalibrierlé6sungen in Messkolben aus Glas anzusetzen,
die ausschlieBlich fur diesen Zweck verwendet werden.

Probenglaser: Es ist erforderlich, Reagenzglaser und/oder Autosampler-Réhrchen fiir die
Probenvorbereitung zur Hand zu haben. Diese Gefadl3e miissen in verdiinnter Salpetersaure gespilt und
eingeweicht werden, bis sie zur Verwendung bereit sind. Vermeiden Sie nach Mdaglichkeit Gefalle mit
farbigem Deckel.
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Anbieterinformationen und Teilenummern
Laminarstromabziige:

Pure Aire Corporation, www.pureaire.com

Labconco Corporation, www.labconco.com

Bigneat Ltd, www.bigneat.com

Wasserstoffgenerator:
Parker Hannifin Corporation, www.parker.com

F-DGSi, www.f-dgs.com

Anlagen zur Aufbereitung von deionisiertem Wasser:
Merck Millipore Corporation, www.merckmillipore.com
Elga LabWater, www.elgalabwater.com

Barnstead International, www.barnstead.com

Sduren:
Sigma Aldrich, www.sigmaaldrich.com
GFS Chemicals, www.gfschemicals.com

VWR International, www.vwr.com

Ein-Element-Stammldsungen:

Sigma Aldrich, www.sigmaaldrich.com
VHG Labs, www.vhglabs.com

Spex Certiprep, www.spexcsp.com
Inorganic Ventures, www.ivstandards.com

Ricca Chemical Company, www.riccachemical.com

Stammldsungen sollten in kleinen Mengen erworben werden, um maégliche Kontaminierung der Flasche
wahrend der Nutzungsdauer der Stammlésung zu reduzieren. Mengen von jeweils 100 ml dirften fir die
meisten Laboratorien ausreichend sein.
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Zertifizierte Referenzmaterialien:

Es ist sehr wichtig, zertifizierte Referenzmaterialen (Certified Reference Materials, CRM) fiir die
Uberpriifung der Kalibrierung zu beschaffen.

Das National Institute of Standards and Technology (NIST) bietet eine Anzahl unterschiedlicher CRM-Typen
flir konventionelle ICP-MS Analyse und Laserablations-ICP-MS-Analyse an.

www.NIST.gov

Fir viele ICP-MS-Anwendungen stellen zertifizierte Referenzwasser wie zum Beispiel NIST 1643 oder

NIST 1640 nitzliche CRMs dar, weil sie eine Vielzahl von Elementen in einer Reihe von Konzentrationen
enthalten. Typischerweise enthalten sie Ca, Na und Mg im Bereich mg/I bis sub-mg/I, mit Spurenelementen
im unteren pg/l Bereich. Der United States Geological Survey (USGS) ist ebenfalls eine Quelle von
Laserablations-Referenzmaterialien fiir viele Anwendungen.

WWW.USGS.gov

Weitere Bezugsquellen fiir Referenzmaterialen:
LGC Standards, www.Igcstandards.com

Institut fir Referenzmaterialien und Messungen, www.ec.europa.eu/jrc/institutes/irmm

Pipetten und Pipettenzubehér:

Eppendorf und Rainin sind ausgezeichnete Quellen fir digitale Pipetten.
www.eppendorf.com

www.mt.com

Aufgrund ihrer Prazision und des geringen Wartungsbedarfs sind digitale Pipetten fiir ICP-MS sehr zu
empfehlen. Vorgeschlagen werden 10 ml, 1000 pl und 100 pl.

Die Spitzen fiir die Pipetten kédnnen von Eppendorf, Sigma Aldrich, Rainin oder VWR International bezogen
werden.
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Schlauchpumpenschlauche:

Reserveschlduche fiir Schlauchpumpen kénnen iber Analytik Jena oder Ihren 6rtlichen Analytik Jena
Distributor bezogen werden.

= Schlauchpumpenschlauche grau/grau ID 0.051 Zoll (1,3 mm),
= Schlauchpumpenschlauche weils/weif3 ID 0.04 Zoll (1,0 mm)
= Schlauchpumpenschlauche blau/blau ID 0.065 Zoll (1,7 mm) Standardablauf,

= Schlauchpumpenschlauche, schwarz/schwarz ID 0.03 Zoll (0,8 mm)

Ballonflaschen zum Zapfen von Sauren:

Nalgene stellt Ballonflaschen aus HDPE (High Density Polyethylen) mit einem Zapfhahn aus Kunststoff her.
Diese Ballonflaschen eignen sich ausgezeichnet zum Abfiillen von Sauren in Messkolben. Es empfiehlt sich,
zwei Ballonflaschen zu erwerben: eine fir die 10%-ige Salpetersaure zum Einweichen von Kolben und
Probengefdflen und eine fir die 1%-ige Salpetersdure fiir Proben-/Kalibrierungsverdiinnungen.

Messkolben:

Verschiedene Hersteller haben Messkolben aus PMP und PFA in diversen Gré3en im Programm.

Handschuhe:

Verwenden Sie ausschliel3lich puderfreie Handschuhe. Der Puder in manchen Handschuhen kontaminiert
alles, was mit ihnen bertihrt wird.

Reservesatz von Probenzufiihrungs-Glasgeratschaften:

Reserve-Probenzufiihrungs-Glasgeratschaften konnen tGber Analytik Jena oder lhren értlichen Analytik Jena
Distributor bezogen werden.

Probengefalie:

Um Kontaminierung zu vermeiden, werden kleine Mengen von Kalibrierldsungen oder Proben in Becher
abgefillt, sodass sie an anderer Stelle abgegeben werden kénnen. Es empfiehlt sich, solche Gefadl3e in einer
Reihe von GréRen, entsprechend den erforderlichen Proben-/Standard-Volumina, anzuschaffen. Die GroRen
5 ml, 15 mlund 50 ml sind natzlich.

Reagenzglaser:

Es werden farblose Polypropylen-Réhrchen fiir Reagenzglasgestelle empfohlen. Farbige Stopfen und farbige
Kunststoffe sind allgemein zu vermeiden, da erhebliche Kontaminierungen von ihnen ausgehen kénnen.
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Fazit

Um die besten Ergebnisse mit PlasmaQuant® MS ICP-MS zu erzielen, miissen Sie unbedingt die Hinweise in
diesem Dokument beachten. Das héchste Signal und die niedrigsten Untergrund-Zahlraten — und somit die
besten Nachweisgrenzen — kénnen Sie nur dann erzielen, wenn Kontaminierungen auf ein Minimum
reduziert werden.

Weitere Informationen

Informationen tiber weitere Updates, Anwendungen und andere Literatur finden Sie auf der Analytik Jena
Website unter www.analytik-jena.de.

Referenz: TechNote_ICP_MS_LabPrep_PQMS_en.docx

Dieses Dokument beschreibt den Status des Produktes zum Zeitpunkt der Verdffentlichung und muss nicht zwingend mit zukiinftigen Versionen
iibereinstimmen. Technische Anderungen, Druckfehler und Irrtiimer vorbehalten.

Ausdruck und Weiterverwendung mit Quellenangabe gestattet. © Analytik Jena AG
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