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Généralités

1 Généralités

1.1 Remarques sur le manuel d'utilisation

Contenu

Conventions

Symboles et mots-clés

Le systéme Hg/hydrures HS PQ Pro est congu pour étre utilisé par un personnel
qualifié dans le respect de ces instructions d'utilisation.

Ces instructions d'utilisation vous informent sur la construction et le fonctionnement
du HS PQ Pro et donnent au personnel d'exploitation familiarisé avec l'analyse
élémentaire les connaissances indispensables a une manipulation sire de l'appareil et
de ses composants. Les instructions d'utilisation donnent de plus des consignes de
maintenance et d'entretien de l'appareil ainsi que sur les causes possibles d'éventuels
dysfonctionnements et la maniere d'y remédier.

Les instructions nécessitant de suivre un ordre chronologique sont numérotées et
résumées en unités de procédure.

Les consignes de sécurité sont indiquées par un triangle d'alerte et un mot-clé. Le
type, l'origine et les conséquences du danger sont mentionnés et des consignes sont
données pour |'éviter.

Les éléments du logiciel de commande et d'évaluation ASpect PQ sont désignés comme
suit :

® | es points de menu sont en petites majuscules (p.ex. menu FILE).
® |es boutons sont marqués par des crochets (p.ex. [OK])

®  Les points de menu d'une série d'ordres sont séparés par une fleche (p.ex. FILED
OPEN)

Les symboles et mots-clés suivants sont utilisés dans les instructions d'utilisation pour
indiquer des dangers ou des consignes. Les consignes de sécurité se trouvent avant
l'action concernée.

AVERTISSEMENT

Indique une situation potentiellement dangereuse. Si elle n'est pas évitée, elle peut
entrainer des blessures graves ou mortelles.
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1.2  Domaine d'application

Le HS PQ Pro ne peut étre utilisé qu'en association avec un ICP-OES d'Analytik Jena.
Toute utilisation s'écartant de l'utilisation conforme décrite dans ce document entraine
des restrictions de garantie et de responsabilité du fabricant en cas de dommage.

Lorsque les consignes de sécurité ne sont pas respectées lors du maniement du HS PQ
Pro, cette utilisation est considérée comme utilisation non conforme. Les consignes de
sécurité sont apposées en particulier sur 'appareil, sont indiquées dans le paragraphe "
et dans la description des étapes de travail correspondantes.

1.3  Garantie et responsabilités

La durée de la garantie ainsi que les responsabilités sont conformes aux dispositions
Iégales ainsi qu'aux dispositions des conditions générales de vente d'Analytik Jena.

Le non-respect de l'utilisation prévue décrite dans ces instructions d'utilisation entraine
en cas de dommages une restriction de la garantie et des responsabilités. Les
dommages des pieces d'usure ainsi que les bris de verre ne sont pas couverts par la
garantie.

Les droits a la garantie et au dédommagement en cas de blessures ou de dommages
matériels sont exclus si les blessures ou dommages sont dus a une ou plusieurs des
causes suivantes :

= ytilisation incorrecte du HS PQ Pro
= mise en service, utilisation et maintenance non conformes du HS PQ Pro
=  modifications du HS PQ Pro sans accord préalable d'’Analytik Jena

= Utilisation de l'appareil avec des dispositifs de sécurité défectueux ou des dispositifs
de sécurité et de protection montés de maniére non conforme

= surveillance insuffisante des piéces de I'appareil soumises a l'usure

m utilisation de piéces de rechange, d'usure ou de matiéres d'exploitation non
originales

®  réparations incorrectes

= erreurs dues au non-respect de ces instructions d'utilisation
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2  Consignes de sécurité

2.1 Consignes de base

Pour votre propre sécurité, lire ce chapitre avant la mise en service afin d'assurer le bon
fonctionnement du HS PQ Pro.

Respecter les regles de sécurité présentées dans ces instructions d'utilisation ainsi que
les messages et les remarques affichés par le logiciel de commande et d'évaluation
Aspect PQ sur I'écran de ICP-OES.

Outre les consignes de sécurité de ces instructions d'utilisation et les régles- de
sécurité locales s'appliquant a l'utilisation de l'appareil, respectez les consignes
générales de prévention des accidents ainsi que les consignes de protection du travail
et de l'environnement.

Les mentions de danger potentiel ne remplacent pas les consignes de sécurité du
travail devant étre respectées.

2.2  Exigences posées au personnel d'utilisation

L'appareil doit étre utilisé uniquement par du personnel qualifié et formé a sa
manipulation. Cette formation doit comprendre la transmission des contenus de ces
instructions d'utilisation et des instructions d'utilisation des composants raccordés du
systeme.

Outre les consignes de sécurité de ces instructions d'utilisation, respectez les consignes
générales de sécurité et de prévention des accidents du pays d'utilisation. L'utilisateur
doit s'informer de I'état actuel de la réglementation.

Les instructions d'utilisation doivent étre accessibles au personnel d'utilisation et de
maintenance !

2.3  Instructions de sécurité pour le transport

Respectez les consignes suivantes :

= Avant le transport, le HS PQ Pro ainsi que les tuyaux de dosage et des pompes
doivent étre rincés avec de I'eau distillée puis entierement purgés, afin d'éviter
toute fuite de la solution de réduction ou d'acide. Ces solutions sont agressives et
peuvent attaquer les vétements.

= Transporter impérativement le HS PQ Pro dans son emballage d'origine.
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2.4  Consignes de sécurité pour l'exploitation

2.4.1 Généralités

Respectez les consignes suivantes :

® | 'utilisateur du HS PQ Pro est tenu de s'assurer avant chaque mise en service du
bon état de l'appareil.

® | es tuyaux doivent étre controlés avant l'utilisation. Les tuyaux des pompes doivent
étre remplacés s'ils ne sont plus élastiques ou présentent une forte usure. Les
tuyaux servant au transfert des échantillons et des réducteurs doivent étre
remplacés lorsque des dépots se sont formés.

2.4.2 Manipulation des échantillons et des réactifs

Borohydrure de sodium

L'utilisateur se charge de sélectionner les substances utilisées lors du processus et de
les manipuler avec précaution. Ceci concerne plus particulierement les matériaux
radioactifs, infectieux, toxiques, corrosifs, combustibles, explosibles ou qui sont
dangereux pour une raison ou une autre.

Lors de la manipulation de substances dangereuses, il est impératif de respecter les
consignes et réglementations de sécurité locales en vigueur ainsi que les consignes
figurant dans les fiches de données de sécurité CE des fabricants des matiéres
auxiliaires et consommables.

Avec le HS PQ Pro, les produits chimiques suivants sont utilisés en tant que réducteurs
ou pour préparer des échantillons :

= borohydrure de sodium

hydroxyde de sodium

acide chlorhydrique
= acide nitrique
= mélange bromure/bromate

Le borohydrure de sodium (NaBHz) et I'nydroxyde de sodium (NaOH) sont fortement
corrosifs, hygroscopiques et extrémement agressifs en solution. L'acide chlorhydrique
concentré (HCl, 37 %) est trés corrosif. L'acide nitrique concentré (HNOs, 65 %) est
trés corrosif et oxydent. Les mélanges bromure/bromate sont potentiellement
cancérigénes. La prudence est recommandée lors de la manipulation et de la mise au
rebut de ces produits dangereux.

Lorsque vous manipulez les substances mentionnées ci-avant, portez des équipements
de protection adaptés (lunettes de protection, gants de protection, combinaisons de
protection).

Pendant la mise au rebut du borohydrure de sodium il existe un risque de réaction de
gaz détonant ! La réaction du borohydrure de sodium avec des acides libére de
I'hydrogéne. Ce qui peut entrainer une réaction de gaz détonant. Ne jamais éliminer le
borohydrure de sodium dans la poubelle de collecte réservée aux acides !
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3  Description technique

3.1 Principe de fonctionnement

L'échantillon acidifié (en général du borohydrure de sodium) est mélangé a un
réducteur. Le mercure y est réduit en particules de vapeur de mercure, tandis que
l'arsenic, I'antimoine, le sélénium, le bismuth et le tellure forment des hydrures volatils.

(1) BH;, +H*+3 H,0 — H3BOs;+8H
(2) Hg?*+2H — Hg®+ 2 H*
(3) H3AsOs3 +6 H — AsHs + 3 H,0

La formation des hydrures volatils dépend essentiellement de I'étage d'oxydation des
analytes a mesurer. Cest la raison pour laquelle il est impératif que les analytes des
étalons et des échantillons aient le méme étage d'oxydation. L'étage d'oxydation bas
entraine ici des sensibilités de mesure respectives plus élevées. C'est pourquoi il faut
préréduire les échantillons et les étalons avant la mesure pour former l'étage
d'oxydation bas - ou bien les oxyder de maniére ciblée si I'on souhaite effectuer la
mesure a I'étage d'oxydation élevé.

3.2 Construction du HS PQ Pro

Bloc de base

Le HS PQ Pro est congu pour la mesure des éléments hydrurables avec des limites de
détection améliorées.

Le HS PQ Pro est composé des éléments suivants :
= Bloc de base

= Kit de tuyaux

®  Chambre de nébulisation
5 4 3 2

WS PQ Pro

analytiljena

Fig. 1 Bloc de base du HS PQ Pro

1 Alimentation en échantillons « sample » 4 Raccord de la boucle de réacteur
2 Alimentation en réducteur « NaBH4 » 5 Raccord de l'argon « Ar »
3 Raccord de la boucle de réacteur 6 Sortie en direction de la chambre de nébulisation

«to spray chamber »
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Systéme de tuyaux

Chambre de nébulisation

HS PQ Pro

Le bloc de base du HS PQ Pro porte les deux blocs de mélange. L'échantillon acidifié
ainsi que le réducteur sont pompés jusqu'au premier bloc de mélange ou ils sont
mélangés. Dans la boucle de réacteur suivante, I'échantillon est réduit, ce qui libére des
hydrures métalliques gazeux ou des particules de vapeur de mercure.

Dans le second bloc de mélange, le mélange gaz-liquide d'argon est ajouté et utilisé
pour rincer la chambre de nébulisation.

Le schéma fonctionnel pour le raccordement des kits de tuyaux se trouve dans le pied
du bloc de base.

Le systeme de tuyaux comprend les tuyaux suivants

= Tuyaux d'alimentation en échantillon et en réducteur

= Boucles de réacteur de longueurs 200 et 800 mm

®  Adaptateur pour tuyau d'argon avec valve anti-retour

= Alimentation de la chambre de nébulisation avec injecteur
m  Adaptateur et tuyau de raccordement pour les déchets

= Tuyaux des pompes (pour l'alimentation en échantillons et réducteur - noir, pour
les déchets violet - orange)

Une chambre de nébulisation cyclonique avec volume de 20 mL est utilisée dans le HS
PQ Pro. La chambre de nébulisation sert a séparer le mélange gaz-liquide. Le gaz de
mesure contenant les hydrures volatils ou les particules de mercure s'écoule dans le
plasma, tandis que le liquide est pompé en direction de la poubelle de collecte.

Fig. 2 Chambre de nébulisation cyclonique 20 mL

3.3  Plaque signalétique

10

La plaque signalétique se trouve sur la face inférieure du pied et comprend les
informations suivantes :

®m  Adresse du fabricant ®  |ndication relative a l'observation des
instructions d'utilisation pendant le

®  Désignation du type d'appareil et du fonctionnement

modéle
= Numéro de série = Consignes de mise au rebut (ne pas
éliminer avec les ordures ménagéres !)

" Marquage CE ®  Année de fabrication
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4 Installation

4.1 Installer le HS PQ. Pro

1. Visser le kit de tuyaux dans le bloc de base. Raccords dans le bloc de base, voir schéma fonctionnel sur le
bloc de base :

= Visser le tuyau d'aspiration d'échantillon (1) dans le premier bloc de mélange. Relier au tuyau de la
pompe (noir — noir) et aux capillaires d'échantillon.

= Visser le tuyau d'aspiration de réducteur (2) (connecteur bleu) dans le premier bloc de mélange. Relier
au tuyau de la pompe (noir - noir) et aux capillaires de réducteur.

= Visser la boucle de réacteur (3 et 4) dans les raccords des deux blocs de mélange.
®  Visser le tuyau de liaison d'argon (5) avec valve anti-retour dans le deuxiéme bloc de mélange.

®  Visser l'alimentation de la chambre de nébulisation avec injecteur (6) dans le deuxiéme bloc de
mélange.

5 4 3 2

2. Insérer l'injecteur (1) dans la chambre de
nébulisation jusqu'a la butée et serrer a la main
la vis en plastique sur la chambre de nébulisation

(2).

11
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3. Fixer le tuyau de déchets sur la chambre de
nébulisation. Fixer le tuyau de déchets avec
l'adaptateur sur le tuyau de la pompe (violet -
orange). Fixer le tuyau plus épais sur l'autre coté
du tuyau de la pompe et le guider jusqu'a la
poubelle de collecte.

Placer le bloc de base du HS PQ Pro dans le compartiment a échantillons du PlasmaQuant PQ. 9000.
Fixer la chambre de nébulisation a la torche du PlasmaQuant PQ 9000 a l'aide d'une attache en fourchette.

Serrer les tuyaux des pompes d'échantillon, de réducteur et de déchets dans la pompe tubulaire du
PlasmaQuant PQ 9000. Veillez a respecter la direction de pompage !

Brancher le raccord d'argon du PlasmaQuant PQ 9000 sur le tuyau de liaison d'argon.

v Le HS PQ Pro est maintenant installé Vérifiez I'étanchéité du systéme avant le début du travail (voir
section « Contrdler I'étanchéité du systeme du HS PQ Pro et allumer le plasma » p. 17).

4.2

12

Consignes relatives a l'installation

Pour que I'étanchéité du systéme soit assurée, il faut que les bagues d'étanchéité
soient bien positionnées sur les extrémités du tuyau, devant les connecteurs a visser.

Fig. 3 Bagues d'étanchéité sur I'extrémité d'un raccord vissé

Dans le raccord d'argon du bloc de mélange, une ferrule étanchéifie le raccordement
dans le raccord vissé. Le coté conique de la ferrule doit étre orienté en direction de la
vis creuse.

1 Ferrule

2 Vis creuse
3  Tuyau

1 2 3

Fig. & Position de la ferrule dans le raccord d'argon du bloc de mélange
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5 Utilisation

Utilisation

5.1 Préparation des réactifs et des échantillons

Réducteur

Echantillons

Solution de rincage

Avertissement

Il existe un risque de réaction de gaz détonant !

La réaction du borohydrure de sodium avec de l'acide libere de I'hydrogéne. Ce qui peut
entrainer une réaction de gaz détonant. Ne jamais éliminer le borohydrure de sodium
dans la poubelle de collecte réservée aux acides !

Avertissement

De maniére générale, la manipulation des produits chimiques utilisés requiert le port
de lunettes de protection, gants de protection et combinaisons de protection. Il
convient de respecter les indications figurant sur les étiquettes.

Au début des analyses, préparez du réducteur et de la solution de rincage et préparez
les échantillons.

Peser 3 g NaBH. et 1 g NaOH dans le récipient contenant le réducteur. Compléter
avec 1 L d'eau déminéralisée.

La solution préte a I'emploi peut étre conservée env. 12 heures a température
ambiante.

Ou bien:

Peser 30 g NaBH. et 10 g NaOH dans une fiole jaugée de 1000 mL. Compléter
avec 1 L d'eau déminéralisée. Diluer a la concentration finale (1:10) le jour de la
mesure.

La solution concentrée peut étre conservée env. 7 jours a une température de
4+3°C

Détermination des hydrures métalliques :

Les échantillons doivent contenir au moins 3% de HCl. En fonction de 'analyte,
préréduire les échantillons.

Détermination du mercure :

Mélanger en plus les échantillons avec du HCl, HNO3 ou un mélange de
bromure/bromate.

Pour la préparation des échantillons, voir section « Préparation des échantillons et des
étalons » p. 18.

Mélanger 1 L d'eau déminéralisée avec 5 mL d'HNO3 et 15 mL de HCl

13
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5.2 Effectuer une mesure

5.2.1 Créer une méthode de détermination avec le HS PQ Pro

1. Allumer l'appareil ICP-OES et démarrer le programme ASpect PQ.
2. Créer une nouvelle méthode et sélectionner les longueurs d'onde d'analyse.

Remarque:

Il est impossible de mesurer toutes les combinaisons d'éléments en méme temps
dans une méthode (voir section « Détermination de plusieurs éléments a partir
d'une solution d'échantillon » p. 20).

Les longueurs d'onde d'analyse suivantes sont recommandées :

Elément Longueurs d'onde d'analyse
Se 196.0280 nm
As 193.6980 nm
Sb 217.5810 nm
Te 214.2814 nm
Bi 223.0608 nm
Hg 253.6519 nm

v Les réglages standards sont enregistrés dans la méthode.

3. Pour l'analyse avec la technique d'hydrures, effectuer les réglages ci-aprés dans les
parametres de la méthode.

4. Enregistrer la méthode sous un nom individuel.

v' La méthode peut étre utilisée pour l'analyse suivante.

Réglages de méthodes = (Carte de méthode LINES :
Paramétres Réglage
AUTOINTEGR. RANGE PeAk
READ TIME 10s
[} Method = —2
Lines|piasma | sample introduction | Evaluation | Calbration | Statistics | Qcs | Qcc | output |
N g Wavel. L T princinal Read time  Autointeqr. ord
0. 2m. [nm] Ine Ype rincipal line [] REI"IQE rder
1@ | as 193.6980 |As193.698 | Analyte 10.0 Peak

E_E__

= (Carte de méthode PLASMA :

Parametres Réglage
PowerR 1350W
PLASMA GAS 14L/h

14
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[ Method =_.O
|Lines | Plasme |sample introduction | Evaluation | Calboration | statistics | acs [Qoc [ output |
Oxygen flow [L/min]: 0.00 5
. Power Plasrma gas Aux. gas  Nebulizer gas o x-offset y-offset
Na. Line A B ; Direction
[wl [L/min] [L/min] [L/min] [mm] [mm]
1 As193.698 1350 |14.0 2l 0.50 0.50 auxial ] 0
2 5h217.581 1350 14.0 0.50 0.50 axial ] 0

m  (Carte de méthode ALIMENTATION EN ECHANTILLON

Paramétres Réglage

NORMAL MODE [mL/min] 4

FAST MODE [mL/min] 0

DELAY TIME [S] 40-70

WASH TIME [s] 40-70
Remarque:

La temporisation et les temps de rincage différent en fonction des analytes, de
l'utilisation de la boucle de réacteur longue ou courte ainsi que de l'utilisation ou non
du distributeur d'échantillons.

[¥ Method lee
- Plasma| Sample introduction |Evaluation | Calibration | Statistics [ cs |Qcc | output |
Pump rate
Morrmal mode [mb/min]: Delay time [s]:
Fast mode [mL/min]: Fast mode time [s]:
Accessories VWash
Autosampler Parameters... ]

| Between samples

Wash time [s]: 60 5

| [

m  Carte de méthode CALIBRATION

Saisir les concentrations étalon a mesurer.

Murnber of standards

Calib-Zero standards:
Calibration standards: 4 [

Mame Unit Cal-Zerol Cal-Std1 Cal-std2 Cal-5td3 Cal-Std4
Position 101 102 103 104 105
Stock
Dil.fac.

Recal.
A5193.608 pa/L 0 2.5 5 7.5 10
5b217.581 ua/L 0 2| 5] ) 10

= (Carte de méthode QCS

Saisir les étalons de controle et les récupérations.

15
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5.2.2 Réglages des conditions d'allumage du plasma

Versions ASpect PQ. 1.2.1
et supérieures

Versions d'ASpect PQ
inférieures a 1.2.1

16

Sur les versions du programme d'ASpect PQ. 1.2.1 et supérieures, les conditions
optimisées de plasma pour le technique d'hydrures sont déja enregistrées.

®m  Dans la fenétre PLASMA / CONTROL sélectionner dans la liste PLASMA CONDITIONS
l'option HYDRIDE TECHNIQUE .

E Plasma

Control |Samp|e introduction HAdjustment and Dptimization]

Plasma conditions: Torch material: Quartz

| Hydrde technigue __[C2 PN IRFEITERT0

Sur les versions du programme d'ASpect PQ. inférieures a 1.2.1, les conditions
d'allumage du plasma doivent étre saisies manuellement :

1. Ouvrir la méthode Hydrure enregistrée.
2. Ouvrir la fenétre PLASMA.

3. Dans la fenétre PLASMA / CONTROL sélectionner dans la liste PLASMA CONDITIONS l'une
des lignes de la méthode.

[E Plasma

Control |Samp|e introduction Hﬁ\djustment and Dptimization]

Plasma conditions: Torch material: Quartz

ESCUNNN -] -] [ ignteplsma |

v Les réglages de méthodes pour le plasma sont transférés dans la
fenétre PLASMA .

4. Cliquer sur [...] a coté de la liste PLASMA CONDITIONS.

5. sélectionner 'option SAVE CURRENT PLASMA PARAMETERS et attribuer le nom « Hydride
technique » aux conditions d'allumage.

v Les réglages enregistrés dans la méthode sont enregistrés comme conditions
d'allumage.

Lors de travaux ultérieurs avec le HS PQ.Pro, vous pourrez télécharger ces réglages de
l'allumage du plasma dans la fenétre PLASMA / CONTROL dans la liste PLASMA CONDITIONS.



HS PQ Pro

Utilisation

5.2.3 Controler I'étanchéité du systéeme du HS PQ Pro et allumer le plasma

Avant d'allumer le plasma, il faut contrdler I'étanchéité du HS PQ Pro installé.

1.

9.

Plonger les capillaires de réducteur et le tuyau d'aspiration d'échantillon avec
capillaire d'aspiration manuel dans de l'eau déminéralisée.

Ouvrir la fenétre PLASMA.

. Sur l'onglet CONTROL, sélectionner dans la liste PLASMA CONDITIONS les conditions

d'allumage HYDRIDE TECHNIQUES pour le HS PQ Pro (voir aussi section « Réglages des
conditions d'allumage du plasma » p. 16).

Démarrer les flux de gaz sur le plasma avec [SET].

v La contre-pression est ainsi générée en relation avec la quantité d'eau et
l'oxygéne restant est chassé du systéme.

Sur l'onglet SAMPLE INTRODUCTION, régler le parameétre PUMP RATE sur la valeur
4 mL/min.

Démarrer la pompe avec [SET].
Vérifier I'absence de bulles dans la tuyauterie.

Il ne doit pas y avoir de bulles dans la tuyauterie, y compris dans la boucle de
réacteur. La présence de bulles de gaz est autorisée seulement a partir du tuyau de
transfert qui conduit a la chambre de nébulisation.

Remédier aux problémes d'étanchéité dans le systéme. Contréler la bonne assise
des joints dans les connecteurs a visser.

Plonger la canule d'aspiration de réducteur dans la solution de NaBH..

10.Allumer le plasma.

11.Patienter 3 min env., puis démarrer l'analyse.

17
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6  Remarques d'application

6.1 Préparation des échantillons et des étalons

6.1.1 Réduction de l'arsenic (V) en arsenic (ll)

Pour l'eau potable et les eaux de surface

= Mélanger 5 mL d'échantillon avec 5 mL d'HCl concentré.

= Ajouter 1 mL de réducteur (5 % d'iodure de potassium/ 5 % d'acide ascorbique) et
laisser reposer le mélange a température ambiante pendant au moins 45 min.

= Compléter le remplissage pour obtenir un volume identique de solution
(p.ex. 50 mL).

H3AsO, + 31"+ 2H30* = H3AsOs3 + I3+ 3H,0

Pour les solutions de digestion contenant un excédent d'acides oxydants, il faut ajouter
du chlorure d'hydroxylammonium ou de l'acide sulfamique avant la réduction.

6.1.2 Oxydation de l'arsenic (lll) en arsenic (V)

Pour la mesure de l'arsenic (V) il faut oxyder avant la mesure les échantillons et les
étalons avec du HNOs.

Pour l'eau potable et les eaux de surface

= Mélanger 5 mL d'échantillon avec 1 mL d'HNOsconcentré.
= Faire chauffer [égérement le mélange et le laisser reposer 30 min.
= Ajouter ensuite 5 mL d'HCl concentré.

m  Compléter le remplissage pour obtenir un volume de solution de 20 mL.

6.1.3 Prétraitement de I'antimoine

La réduction ainsi que l'oxydation d'échantillons pour la détermination de l'antimoine
sont les mémes que les prétraitements pour la détermination de l'arsenic.

6.1.4 Préréduction du sélénium

Etant donné que le sélénium (VI) ne forme pas d'hydrures volatils, 'élément servant a
la détermination doit étre quadrivalent. A cet effet, il faut le faire chauffer avec de
l'acide chlorhydrique a 50%.

= Mélanger 5 mL d'échantillon avec 5 mL d'HCl concentré et faire chauffer 90 °C dans
un récipient fermé pendant 45 min.

®  Selon la matrice d'échantillon, il peut étre nécessaire d'empécher une réaction
inverse sous l'effet du chlore formé, et ce en ajoutant un peu d'acide sulfamique.

HSeO4 + 3H* + 2CI" = H,Se0s3 + Cl; + H,0

18
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6.1.5 Préréduction du tellure

La préréduction du tellure correspond a la préréduction pour la détermination du
sélénium.

6.1.6 Préréduction du bismuth

Le bismuth est présent sous forme trivalente dans les solutions d'acide chlorhydrique.
Cest pourquoi aucune préréduction supplémentaire des solutions n'est nécessaire.

6.1.7 Préparation des échantillons pour le mercure

Le mercure (l) a tendance a se dismuter. Les particules de mercure ainsi formées se

volatilisent facilement. C'est pourquoi il est nécessaire pour cet élément de mélanger
les échantillons et les étalons avec des oxydants pour que I'élément reste sous forme
trivalente. Selon l'application concernée, différentes méthodes DIN sont disponibles.

DIN 16772 m  Stabiliser 100 mL d'échantillon avec 2,1 mL HCl et 0,7 mL HNOs.

DIN EN 13506 = Mélanger 30 - 40 mL d'échantillon avec 2,5 mL d'HCL conc. et 1 mL de KBr-KBrO3
(595 mg de KBr / 139 mg de KBrO3 dans 50 mL d'eau déminéralisée).

®  laisser reposer pendant au moins 30 min a température ambiante.
= Ajouter 50 uL de NH,;OH*Cl (12%) (chlorure d'hydroxylammonium).

= Compléter avec de l'eau déminéralisée pour obtenir un volume de 50 mL.
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HS PQ Pro

6.2 Détermination de plusieurs éléments a partir d'une solution

d'échantillon

En raison d'un prétraitement similaire ou concordant, on peut déterminer plusieurs
éléments a partir d'une solution d'échantillon, comme par exemple As Il et Sb Ill. Mais
il est également possible de mesurer ces éléments avec une sensibilité un peu
inférieure a I'étage d'oxydation élevé et de I'associer a la détermination du sélénium.

Exemples :

Association d'analytes

SelV, TelV, Billl
longue

SbV,AsV,SelV, TelV

20

Prétraitement de
I'échantillon

Voir chapitre 6.1.3 - 6.1.5
Voir chapitre 6.1.1 - 6.1.2

Oxyder I'échantillon avec du
HNOs (6.1.2), puis mélanger
avec du HCL conc. 1:1 et
réduire le sélénium, comme
décrit au chapitre 6.1.3

Boucle de réduction

courte
courte

longue
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7 Maintenance et entretien

7.1  Remplacement d'une section de tuyau

Si une section de tuyau du HS PQ Pro est contaminée et que l'augmentation de la
durée de la procédure de rincage avec la solution de réducteur et I'acide ne permet pas
de réduire les valeurs a blanc, alors il faut remplacer les tuyaux suivants, y compris les
tuyaux de la pompe correspondante :

= Tuyau d'aspiration d'échantillon

= Boucle de réacteur

= Transfert a la chambre de mélange

1. Dévisser le tuyau du bloc de mélange.

2. Visser a l'aide d'une vis creuse un nouveau tuyau dans le bloc de mélange. Veiller au
bon positionnement des joints.

3. Desserrer I'écrou en plastique de la chambre de nébulisation et sortir l'injecteur.

4, Pousser le nouvel injecteur jusqu'a la butée dans la chambre de nébulisation et
serrer la vis en plastique a la main.

Voir également section « Installation » p. 11.

7.2 Nettoyage de la chambre de nébulisation

Commencer par nettoyer afin d'éliminer les précipités se trouvant dans la chambre de
nébulisation. Si le nettoyage n'est pas concluant, remplacer la chambre de
nébulisation.

Avertissement

La solution de nettoyage (acide chlorhydrique) est trés corrosive. Les vapeurs irritent
les voies respiratoires. Il faut porter des gants, des vétements de protection et des
lunettes de protection et travailler sous une hotte aspirante !

1. Ouvrir l'attache en fourchette se trouvant sur la torche et retirer la chambre de
nébulisation.

2. Détacher le raccord du tuyau de déchets de la tubulure.

3. Desserrer légerement I'écrou en plastique de la chambre de nébulisation et sortir
linjecteur de la chambre de nébulisation.

4. Nettoyer la chambre de nébulisation avec de l'acide chlorhydrique concentré
(37 %). Laisser agir l'acide pendant quelques heures.

5. Rincer ensuite la chambre de nébulisation a I'eau distillée.

6. Mettre en place la chambre de nébulisation nettoyée ou neuve (voir section
«Installation » p. 11).
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Résolution des pannes

8  Résolution des pannes

Probleme

Mauvaise sensibilité de mesure ou
absence de signal

Mauvaise reproductibilité (RSD)

Mauvaise récupération d'un étalon
ajouté

Fonction d'étalonnage non linéaire
malgré des valeurs de mesure faibles /
fonction d'étalonnage courbée

22

Origine possible

Réducteur non frais ou déja
décomposé

L'analyte n'est pas au bon étage
d'oxydation

Fenétre axiale du cone encrassée

Le pompage de la solution de déchets
s'effectue de maniére irréguliére

Cinétique différente de la libération de
I'hydrure volatil

Effet d'entrailnement de l'analyte

HS PQ Pro

Action

Préparer le réducteur le jour méme

Préréduire I'échantillon et I'étalon en
suivant les instructions

Démonter la fenétre du PlasmaQuant
PQ 9000 et la nettoyer

Optimiser le serrage du tuyau de la
pompe, remplacer le si nécessaire (voir
Instructions d'utilisation du
PlasmaQuant PQ 9000)

Ajustement des quantités d'acide dans
les échantillons et les solutions étalons

Augmenter les durées de rincage et de
temporisation



HS PQ Pro

9

Caractéristiques techniques

Caractéristiques techniques

Désignation / Type

Dimensions du bloc de base
(Lxhxp)

Masse du bloc de base
Matériau du bloc de base
Boucle de réacteur - courte
Boucle de réacteur - longue

Chambre de nébulisation

HS PQ Pro / Systeme mercure/hydrures pour ICP-OES
env. 180 x 100 x 120 mm

env.500¢
PMMA
200 mm
800 mm

Chambre de nébulisation cyclonique avec volume
de 20 mL
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