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inleiding

o Gevaren

e Zie MSDS van salpeterzuur (HNO3)

¢ Volg richtlijnen van “werken met zuren”
o PBM’s

o Labjas

¢ Veiligheidsbril

e Nitril handschoenen

o Omschrijving
Deze lab instructie is bedoeld voor het correct opstarten en bedienen van de ICP-OES. Voorzien
van afbeeldingen de corresponderen met de benodigde handeling. De handleiding is aangevuld
met een stappenplan om ook de resultaten van de reeds gemaakte ijkingen en/of metingen te
herprinten.
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# | Stap Foto
1. | Controleer of het argon (buiten lab) open staat 12
2. | Controleer het reduceerventiel binnen (6-7 bar) >

3. Klem de slangen van de ICP vast 3

4. | Controleer volume 1% HNOg3 rinse ples 4

5. | Zet afzuiging van de ICP aan 5

6. | Zet afzuiging ruimte aan 6
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# Stap Foto | Mogelijke fout Oplossing
1. | Open Syngistix for ICP Generator could not Controleer USB
be found verbinding
Herstart PC, ICP en
chiller (grondmodule)

2.

Klik links bovenin op (%) L

Workspace > “1. Opwarmen ICP OES”
3. | Druk op “Plasma on/off” 2
4, Bekijk Plasma Cam of plasma wordt 3

gevormd
g Results Utilities

=, Workspace % Open B
ok ' & save s L:cati:m
E Notifications E';:er? 2’::(,.5:;:;2:& =
] e Windows , T 1. Opwarmen ICPOES
Lll:l Arrang dow T 0. Start plasma PlacmaCam ‘E”E‘
T Roel
EL Print Active Window | B \workspace Patrick
% Print Setup = [ B
- Z':ft’l”f?  GesFow RF Power s
& sviten ser e o iy
E Show Login i 17 17 LI E“ n(/?
S o e
gjmmps ’ [wf][o2k][ ossts [1s00 13 L50 3
Py @FPlas @ Aux O Neb @Pump  @Fush
K‘?J Help b
o= [Joverride method el
1 2 3
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Het doel van het opwarmen van de ICP is om te controleren of het plasma nog naar behoren tot stand is
gekomen en of de detector in de juiste range meet.

# | Stap

Foto

5. Controleer of

e workspace “1. Opwarmen ICPOES” is geselecteerd
e Sample info “1. Opwarmen ICPOES” is geselecteerd
e Data set “1. Opwarmen ICPOES” is geselecteerd

6. Controleer op Auto sampler locatie 10 op ‘1 ppm Mn’ buis en vloeistof gehalte

Controleer run list:

Rinsel, Rinse2, Rinse3, Mn 1ppm, Rinse4

Druk op ‘analyze all’

10

verhouding

Bekijk bij results het aantal counts (cps) voor Mn radiaal en axiaal
en noteer dit in het excelsheet ‘Daily Performance Radiaal’ op het bureaublad en controleer

11

10. | Run initialize Optics

12

Manual Automated

@ fnelre @ Calbrate O LT Reset (===
Al Samples Sequence
1: 1. Opwarmen [CPC
Method source
(®) Use the active method for your analysis Rebuild list Print lizt Inzert sample. .. Load tray
() Spedfy methods for your analysis
elay ~ Run list
No. Method miny Define Samples  Locations  Sample Nos.
A
1 |L OpwarmenICPt) 0.0|AllDefined Seq. Lloc. Typ Sample 1D Status
2 ~
3 % 10 | ¥ Rinse1
4 w 2 0 [l Rinse2
5 v 3 o | ¥ Rinse3
5 x = 4 w0 | ) Mn 1ppm
Append method 5 0 ¥ Rinse4
&
[~ use Sample Info Save data to Results Data Set .
| 1. Opwarmen ICPOES & ‘ | 1. Opwarmen ICPOES @ ‘ 3
[printlog during analysis s
10
Results =EE=]
Manual Automated 3 n 206,200 lowsl 101051 Torch viswing pesition
3 Mn 257.610 9596965.8  9596965.8 Manual settings
Calibrate Anclyze Reset Purge gas Normal Override method
Samples Sequence Mean Data: Mn lppm o High off
Mean Corrected Calib. o
Analyte Intensity conc. Unit: Std.Dev ,
nr 420,069 10481276.1 100.0 3 0.3 . 00 i Plasma View
Method source Tior To0io s Yo + 2.0
Use the active method for your analysis 4350.2
Specify methods for your analysis e o
7 1535 I T
Method oy Define Samples | Locations | Sample MNos. - 0 e 0 Shutter e Closed
FRTeN | 1o .
i 2.OpwarmenICP 0.0 AllDefned |+ P " !
o 220,353 103 7
>~ & . i 15.0 Apply
- fin 257 610 T563673.7) e
4 = method
5 v
& ~ = Detector
checks calibration
Append method
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Meting uitvoeren

Om de monsters te kunnen meten, dient er van tevoren eerst ijklijnen te worden gemaakt. De ijklijnen
Zijn opgenomen in de Methode. Indien er nieuwe ijkvioeistof is gemaakt of nieuwe verdunningen, is het
genoodzaakt dit aan te passen in de Methode. Als er geen nieuwe ijkvloeistof of verdunningen worden
gebruikt hoeft de methode niet worden aangepast en kan je verder naar “lJken” pagina

o Methode aanpassen

# | Stap Foto

11.
Klik links bovenin op 9/

Workspace -> kies gewenste methode

12. | Onder tabblad ‘Analysis’ klik op ‘Method’ 13
13. | Tabblad ‘spectrometer
o Define analyte Voeg elementen toe door onderin op ‘Periodic Table’ te klikken | 14a
en in het venster op het element te klikken met de juiste
golflengte. Klik op ‘Enter in Method” om het element toe te 14b

voegen aan de lijst
Bepaal onder ‘Function’ of het element een interne standaard l4c
is

14. | Tabblad Sampler
o Plasma Bepaal bij kolom ‘Plasma view’ of het element Axiaal of Radiaal | 1
gemeten moet worden

15. | Tabblad Process
o Internal standard Wijs hier de interne standaard toe aan het element 16a

o Internal stds check | Indien er een interne standaard meeloopt, bepaal hier de 16b
limieten voor de interne standaard

16. | Tabblad Calibration
o Define standards Definieer hier je blanco en namen voor je ijklijnen met daarbij 17a
de juiste locatie op de autosampler

o Calib units and Definieer hier de concentraties van de elementen in de ijklijnen | 17
concentrations met de juiste eenheid
o Blank usage ‘Use calibration blank’ selecteer blanco achter ieder element 17
behalve de interne standaard ¢
o Equations and Onder ‘calibration equation’ selecteer ‘lin thru 0’ voor alle 17d
sample units elementen. Bepaal bij ‘sample unit’ de eenheid voor resultaten

van de elementen in de monsters

17. | Sluit de Method editor

18. | In venster ‘analysis’ klik op ‘rebuild list’ 18
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= - 2N 231604 NI231604 Anslyte Periodic Table
Analysis Results Utilities n N 21651 Ni22L648 Analyte @
5P 2560 21317 aralyte
Calumn Fill Clear [ Import Method 20 st Paasls soclyte M e
25 Fb 20355 Pb 220,353 Analyte e E[cx
Check Method % = 206,199 20 206,200 anclyte e
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E
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s
4 |3 I I ) Y ) Y S S S e R |
35 EC 0 A 2 ) X
E
7 Enter in Method ATable
E)
U —— s Achverounbetiodedtor [ 42
cicking on one of the buttons to the right
Wavelength table
2 Element - Wavelength
Method Editor : Zink Josh Methode = == Method Editor: Zink Josh Methode =] Method Editor: Zink Josh Methode
Seecrometer [Eapi et Yo OO e Spectrometer | Sempler Process Calbraton Cheds QG Options Spectiometer Sampler Process Calbration Chedks QC Options
Define analyts
IDefine Analytes
e Analytes ) flasma Internal standard opti Peak Processing
Settings Source equibration delsy |81+ sec alb blanks contain internal standards .
3 Perstaltc P
Symbol WO e ame Function Plasma conditions Osame foralanalytes  @Vary by anlyte Sl rum W e i T s Gorrections
1A 3%6.153 Al 39,153 anaiyte e fonitor nebulizer back pressure — Reportapparentconc,  ONo @asapercent  (OAs concentrations —
2 A 237383 aly KL Chedk upper % e e e et Set... Standards
3 as 193.602 Assign internal standard
Harmand Continee Internal Stds
4 hs 188.982
s s aralyte | Internal Standard_A Checks
5 _ca cn anage  PEmE A ted  oser Ved plama 1 A5 el
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2 o o A casies 0 02 o065 1500 15 Axal 7 9 y
FE 207 : g s cdamen | va7iem
6 A (casisgsr 0 02 065 1500 15 Axal
1 Fe 250,93 s awmrrs | v37i0m
7 A cdamsm 0 02 065 1500 15p Aual
5 K 7e6.490 1w cr.sse0 | vz
8 A |cd2144% 0 02 065 1500 15p Asial ooy | vorom
1 Mg Zook A cra7,716 10 02 065 1500 15 Axial s ¥
¢ g 5 CuaT 20
Method Editor : Zink Josh Methode ===} Method Editor: Zink Josh Methode [-=-] Method Editor : Zink Josh Methode [ e ]
Spectrometer Sampler Process Caibration Chedes QC  Options Spectrometer  Sampler Process | Calbraion cheds QC  Gptions Spectrometer  Sampler Process (Caibraon Cheds QC  Opions
eak Processing
G (T AL S [IMethed of additons | Method of Additons, Sample Intercept jStandards Calibration units and standard concentration: Standards
Action taken i lower limits exceeded ] Calb Units and analyte  ColbUnts  LIK40x 2 DK10x 30K & |~ (Cal Units and
orrections ™ Concentrat
Reandyze |0 [2]| tmes, | Continue - Gt MS Locaton A 1 AI39,153 5000 20000 50000 oncentrations
Internal CalbBlank 1 Blanco Blari Usage 2_NE73L pak =000 2000050000 Blank Usage
3 As103,50 n 5
Action taken ff Upper Linitis exceededs Standards - s 193 bl
e Calb plris2 3 A 18,87 ral 5 ) 50
Reanalyze |0 |2 tmes, |Contiue - Internal Stds Calb Blark 3 g guuaﬂur&s Lﬂd 5 Ca317933 Ll 150 600 1500 Equations and
e Cabstd 1 LIKd0x 2 " e 6 Ca3tsss7 nol 150 500 1500 B s
Internal standard | cabstd2 21K 10x 3 Inital Caiibration 7 cdasan ual 1 © 00 Inital Caliraton
= Cabsids  3TK 4 4 — 5 Cd214340 pal 0 100
Apply Limts 7 S Che“iﬁ/f;“’ C’"E“E*,,/gwﬁf Cobstd4 4K 2 5 Mitiine 3 G %7716 sl 2 20 20 Multiine
Cabent s . Caibraton 0 o 205,50 vl 80 200 =
£ Y 371,029 n 2 11 Cu327,393 Hal 10 40 100
= ¥ 371r2d b e Resiope Standard Recalbraton 2 CumeTs gl 0 P 100 Recalbration
2 ponoe il d Reagent Blank 1 ~ — 13 Fe 23,204 vol 500 2000 5000
Resgent Blark 2 14 Fe250.939 pal 500 2000 5000
. 15 K766,%0 L s 2w s
16 Mg 285.213 Hal 250 1000 2500
17 Mg 279,077 bl 250 1000 2500
Method Editor : Zink Josh Methode (=R Method Editor : Zink Josh Methode o a ==
Spectrometer Sampler Process Calbraon Checks QC  Options Spectrometer Sampler Process Calbraton checks QC  Options -
Methor |12 Zink Josh Methade
Calibration and reagent blank usage——————————————————————— Standards Calibration equations and sample units———————————————————— Standards Print list Insert sample. Load tiay.
5 Calb Units and Calb Uits and Run |
Fno Andyte Use Calbraton Blark. | 0BTt Reagent Concentrations S catrason | o o S Concentrations -
1 A |Al3%6,153 [Bianco - |Bianik Usage 9 Places  Figs Flark Usage Seq. loc Type sample D Status
2 A AI237,313 lanc ] 1 A AI3%,153 Lin Thru 0 ~fnal 3 4 1 1 L. Blanco
A A273s lin Thru 0 3 e
3 A Asiosses o — D e e e SIS e autons and 2 2 i LIK A0k
4 A As18397% Blanco || sampie Units 3 s 193, in, Cale In < [Sample nits ER I 2.1K 20
5 A Ca3i7,933 Blance 4 A As188,973 Lin, Calc Int ol 3 4 4+ 4 K 3IK 2x
6 A Casisgsr ianco Inital Caiibraton s A Caiem Lin, cale 1nt al 3 4 Inital Calbration s 5 ¥ LReznaFiterdust
7 A cdzmsz panco — 6 A (Ca3isger Lin, Cale Int oL 3 — 6 6 | 2RezndFlterash
8 A Cd214,490 [Blanco Multiine 7 A Cd228,802 Lin Thru 0 gl 3 4 Muitiine: 7 7 N | 3.z00 (Raamsdorksveer)
s A %77 Banco | Jcalbraten s A cd2i40 Lin Thru 0 al 3 4 | caibraton N ¥ e
0 A Croos560 Blnco s A wxn7s in Thru 0 ah 34 s s S Wesrt 2n Ash
Recalbrati
1A cu3EEs lanco | JRecalbraton 10 A oraosse0 Lin Thru 0 ol 3 4 [re=re o oy QC. M O.5pm
2 A QT panco 1A w3273 Lin Thru 0 ey EI — u
13 A Fe238204 panco 12 A I Lin Thru 0 . EIR i
14 A Fe2:9.03 Banco 13 A Fe2mNe Lin Thru 0 ol E =
15 A K766,%0 Blenco 14 A Fe250.03 Lin Thru 0 bnalL 3 a i
16 A Mg285.213 [Blanco. nfa 15 A [K766,490 Lin Thru 0 ol 3 4 15
% v
v
< >
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o llken
# | Stap Foto
19. | Selecteer de juiste ‘Sample info’ of maak een nieuwe sample lijst 19
20. | Selecteer de juiste ‘data set’ of maak een nieuwe data set 19
21. | In venster ‘analysis’ klik op ‘rebuild list’ 20
22. | Controleer in venster ‘analysis’ onder kolom ‘sample ID’ of alle ijklijnen en monsters staan 20
vermeld
23. | Plaats de blanco en de ijkvloeistof op de plek in de autosampler die overeenkomt met wat 20
staat vermeld bij kolom ‘loc.’ 21
24. | Controleer of alle de doppen van de buisjes zijn verwijderd. 22
25. | In venster ‘analysis’ klik op ‘calibrate’ en wacht tot alle metingen zijn uitgevoerd 19
Aty I =l
Hornul| Automat=d 1: Zirk Josh Methode
o fraee @ é":;gg Séf;ffce Frint list Inset sample LRy
Method source L= =
@) Use the active method for your analysis Seq. pel Sample ID Status
(C) Specify methads for your analysis 1 £, Blanco
elo . 2 & 1. 1K 40x
No. Method (mm'; Define Samples ~ Locations  Sample Nos. 3 B 2, TIK 0%
1 ZinkJoshMethods 0.0/l Defined  [w 4 7 SIEN
2 - 5 79 41K x
3 > 6 [] 8.12021-003
4 = 7 ¥ | 9.1l 2n_AlNeu 071021
5 - 8 W | 5.2R_Zn_Al_Neu_071021
5 " ® ] '] 6.115930
10 '] 7.116846
Append method it
[“]Use sample Info Save data to Results Data Set ::
I|2nso4_5u\ununs e || |‘ 20211209 S04 Joshua @ | 14
19 20
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# | Stap Foto
26. | Controleer of de positie van de monsters in de autosampler overeenkomt met de positie die

staat vermeld in kolom ‘loc.’ In het venster ‘analysis’ 23
27. | Controleer of alle doppen van alle monsters zijn verwijderd 24
28. | In het venster ‘analysis’ klik op ‘analyze samples’ en wacht tot alle metingen zijn uitgevoerd o5

g S
| i
1] REREA
EiEim) \§ 18
ESIEEm | |

24
Analysis
Manual Automated
Analyze Pnalyze Reset
@ Al O EiEs @ Samples Sequence

Method source
(@) Use the active method for your analysis
(7) Specify methods for your analysis

Ma. Method %;II:;’ Define Samples
1 ZnkJoshMethode 0.0 AllDefined |
2 v
3 v
4 ~
5 ~
[ ~

"
Locations  Sample Nos,

v

Append method

Use Sample Info Save data to Results Data Set

‘ Zn504_Solutions e | ‘ 2021120

9 Zn504 Joshua e

25

P p—

@ @m@wEant g
EEiEidl g
EEEiEALl
G EmimiER L,
R ) )
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o Bekijken & Exporteren
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#

Stap

Foto

29. | Klik bovenin op het tabblad ‘Results’ - Data viewer 26
30. | In het venster ‘Data Viewer' klik op tabblad ‘Conc. In Sample Units’ 57
31. | Bekijk hier de resultaten van de meting

32. | Klik onder in het venster ‘Data Viewer’ op ‘Export All...’ 27
33. | Kies een locatie om het excelsheet op te slaan

é Syngistix
_/ Instrument Analysis Utilities
N chear EEENEW Calibration E._ouclear Calibration Blank E—E mp d 3 @CIear
W 3
FE calib summary [ Clear Reagent Blank o+, Save Method £¥ options
Spectra Calib q Examine Results
@ Recall Calibration [ Edit Calibration
Spectra Calibration Examine Results

26

Dot Viewe e s
Comected Intensties  Conc. in Calib. Units l Conc.in Sample Units | Intemal Standards QT
[] show RSDs  [] Show Replicates
N Y 371,029...| Ar 420,06...| Al396,153 | Cd 228,802 | Cr
Sample Id Acquisition Time (%) (%) {mafL) (wa/L) |
1 Rinsel 09/12/2021 12:29:24 100.0 100.0
2 Rinse2 09/12/2021 12:34:58 126.4 97.7
3 Rinse3 09/12/2021 12:40:24 85.4 96.8
4 | Mn1ppm 09/12/2021 12:45:40 522.5 953
5 Rinseq 09/12/2021 12:51:12 97.1 94.7
R - Ar 420,06...|Y 371,029...( Al396,153 | Cd 228,802 | Cr
Sample 1d Acquisition Time (o) ‘ (%) ‘ (I'I'Ig;l.} (mg/L) (
& | Mnippm 09/12/2021 12:45:40 100.0 100.0
€ >
Advanced... Export All... Clear Data
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