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OBIJETO

Esta instruccién tiene por objeto describir las pautas para realizar medidas en el

Espectrometro de Masas con fuente de ionizacion plasma ICP, modelo Perkin Elmer Elan
DRC-e (en adelante ICP-MS).

ALCANCE

Esta instruccidn se aplica a todo el personal del Servicio de andlisis quimico.

RESPONSABLES

Responsable técnico y técnico especialista del Servicio de andlisis quimico.

DESCRIPCION DEL PROCESO

4.1.

Antes de la sesién de trabajo

4.1.1. Preparar por pesada los distintos patrones de la recta de calibrado del elemento/s
que se va/n a analizar.

4.1.2. Preparar un spike o una adicidn a cada tipo de muestra de los elementos a analizar
(spike de medida), para poder calcular la recuperacion de la medida de cada
analito y asegurarnos que el equipo estd midiendo en condiciones correctas. %
Recuperacion de la medida = (((Muestra+spike) - Muestra) / spike) *100.

4.1.3. Comprobar el nivel y la presion de argon (Ar) de las botellas situadas en la galeria
exterior.

4.1.4. Encender el climatizador. La habitacidn debe de estar termostatizada a 20°C.
4.1.5. Encender la refrigeradora.

4.1.6. Ajustar los tubos de la bomba peristaltica y encender el muestreador.

4.1.7. Encender el ordenador y la impresora.

4.1.8. Abrir el Software del equipo ELAN.

4.1.9. Comprobar el estado de la antorcha, la bobina, el aceite de las bombas y los conos
antes de encender el equipo.

4.1.10. Encender el plasma.

4.1.11. Comprobar que entra bien la disolucién y el correcto funcionamiento del
drenaje.

4.1.12. Dejar estabilizar el equipo durante 20-30 minutos, pasando HNOs de alta pureza
al 1% (v/v).
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4.2.

4.3.

4.1.13. Hacer una optimizacién inicial del equipo, antes de comenzar la sesiéon de
trabajo: flujo del nebulizador, 6xidos, voltaje de las lentes, “Auto Lens”, y “Daily”.
Para llevar a cabo dicho ajuste se utilizan la DISOLUCION 1 (Be, Co, Iny U de 10
pg/L) y la DISOLUCION 2 (In, U, Mg, Ba y Ce de 10 pg/L).

4.1.14. Archivar el ajuste para tener controlados los parametros de trabajo del ICP-MS.

4.1.15. Comenzar la sesién de trabajo.

Sesién de trabajo

4.2.1. Colocar los patrones y las muestras en el muestreador.

4.2.2. Introducir en continuo el /los patrdn/es interno/s seleccionado/s, de
concentracién 50 pg/L, por la via de la bomba peristaltica destinada a tal fin. Como
patrén interno se seleccionard un elemento de masa atdomica y potencial de
ionizacion cercano al analito.

4.2.3. Elaborar el programa de trabajo utilizando para ello el Software de trabajo del
ELAN.

4.2.4. Hacer 10 lecturas del blanco, para poder calcular la MCD instrumental de cada
elemento en cada determinacidn.

4.2.5. Si se ha llevado a cabo un ataque previo de las muestras, hacer 10 lecturas del
blanco de ataque para poder calcular la MCD del método.

4.2.6. Medir los patrones, las muestras y las muestras certificadas.

4.2.7. Comprobar en cada medida la intensidad que da el patrén interno y que el valor
de la desviacidn estandar relativa, %RSD, de las 3 lecturas de cada medida sea <10.
En caso de obtenerse valores de %RSD >10, se repite la medida hasta obtener un
valor <10.

4.2.8. Medir uno de los patrones de calibracion cada 5 muestras como control de
calidad, para comprobar que la calibracion sigue siendo valida. En caso contrario,
volver a calibrar.

4.2.9. Lavar el sistema con HNOs de alta pureza 1% (v/v), una vez finalizado el anélisis.

4.2.10. Cerrar el programay la sesién de trabajo.

Para finalizar la sesion de trabajo

4.3.1. Realizar un “Daily”, para ver en qué situacién ha quedado el plasma después de
la sesion de trabajo.

4.3.2. Apagar el plasma.

4.3.3. Liberar los tubos de la bomba peristaltica.
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4.4.

4.3.4. Apagar el muestreador.
4.3.5. Apagar el termostatizador de la habitacion.

4.3.6. Apagar el ordenador y la impresora.

Tratamiento de los datos

4.4.1. Seleccionar los patrones utilizados y revisar las rectas de calibrado obtenidas para
cada isétopo considerado de los elementos a analizar. Las rectas de calibrado
deben tener un coeficiente de correlacion de al menos tres nueves. En caso
contrario, repetir la calibracion.

4.4.2. Calcular las MCD (Minima Concentracion Determinable) instrumental y del
método para de cada is6topo de los elementos a analizar.

4.4.3. Seleccionar el patrén interno.
4.4.4. Reprocesar las muestras certificadas.

4.4.5. Calcular la recuperacién de la medida. En caso de que dicho valor no sea >95%, se
repite la calibracién.

4.4.6. Calcular la recuperacién del ataque, en caso de haberse llevado a cabo una
digestidn previa de la muestra. Si dicho valor no fuese >90%, se repite el ataque y
la medida de las muestras.

4.4.7. Reprocesar todas las muestras en las rectas obtenidas para cada isétopo
seleccionado de los elementos a analizar.

4.4.8. Elaborar la tabla de resultados en una hoja Excel teniendo en cuenta todos los
isdtopos de cada elemento, seleccionando finalmente el que da mejores
resultados para la muestra certificada, para la recuperacion de la medida y los
valores mas bajos de MCD. Hay que tener en cuenta las diluciones llevadas a cabo,
los pesos y volumenes de muestra y las unidades en las que es necesario entregar
los resultados.

DIAGRAMA DE FLUJO

No necesario.

DOCUMENTOS RELACIONADOS

Procedimiento del Servicio de Analisis quimico PSAQ: “Analisis y caracterizacidon de
muestras y emision de resultados. Servicio de Analisis quimico”.

Instruccidn ITO1/PSAQ: “Pesada de una muestra. Servicio de andlisis quimico”.

Instruccién 1T02/PSAQ: “Utilizacion del horno de microondas. Servicio de anélisis
quimico”.
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