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1. AMAÇ/PRENSİP
Yöntemin amacı atık suda, havuz suyunda, şebeke suyu ve içme suyu örneklerinde Nikel elementi miktarını ICP-MS cihazı ile tespit etmektir. Analizi yapılacak numune, cihazın çalışma prensibine uygun olarak ppb (10-12) değerine indirgenir, bir solüsyon halinde ve sisleştirici aracılığıyla (genellikle Argon) ICP-MS sistemine verilir. Plasma sayesinde moleküler bağların kırılması ve atomların iyonlaşmasının ardından, iyonlar örnekleme ve ikinci aşama süzme (skimmer) konileri ara yüzeyinden geçerek vakuma alınır ve burada birleştirilmiş mercek sistemi iyonları quadrapol kütle spektrometresine odaklar. Burada iyonlar kütlelerine ayrılıp taramalı elektron çoğaltıcısı ile analizi yapılır.

2. KAPSAM
Bu yöntem, çeşitli su numunelerinde, Nikel elementinin ICP-MS cihazında miktar tayinini kapsar. 

3. KULLANILAN KİMYASAL MADDELER 
· Argon (%99,999 saflıkta)
· Helyum (%99,999 saflıkta)
· Hidrojen (%99,999 saflıkta)
· Supra-pure Nitrik Asit (HNO3)
· Tunning Çözeltisi (10 ppm)
· Internal standart (100 ppm)
· Sertifikalı Nikel standardı

4. KULLANILAN CİHAZ(LAR) / EKİPMAN(LAR)
· Analitik Jena marka ICP-MS cihazı
· Mikrodalga Fırın
· Numune Kabı (50 ml)
· Gaz Tüpleri (%99,999 saflıkta)
· Chiller (soğutucu ünite)
· Analitik Terazi, 0,1mg hassasiyette
· Polipropilen balon jojeler, 25 mL’lik ve 50 mL’lik.
· [bookmark: _Hlk31815830]Ölçülü pipetler (hacim ayarlamalı tek kullanımlık polipropilen uçlu kalibrasyonlu otomatik mikro pipetler)

5. GÜVENLİK / DİKKAT EDİLECEK NOKTALAR
· ICP-MS cihazı tüpler, fan ve soğutucu ünite açılmadan çalıştırılmaz.
· Argon temel ve en çok kullanılan gazdır. 1 tüpün 16 saat çalışma ömrü vardır. Bu nedenle yedekli çalışılmalıdır.
· Çözeltiler her bir analiz serisi için taze olarak hazırlanmalıdır.
· Balon jojeler yerine tek kullanımlık, kalibrasyonu yapılmamış balonlar da kullanılabilir. Bu durumda, numunelerin seyreltilmesi ve seyreltme değerlerinin ifade edilmesinde kütle/hacim kesri yerine kütle/kütle kesri kullanılmalıdır.
· Analiz bitiminde numune sisteminin temizliği için 1-3 dakika ortamdan %0,1 lik Nitrik asitli blankçözeltisi veya matriks olarak ne kullanılmışsa (Ksilen veya Kerosen) o çözelti geçirilir. 
· Çözeltilerin kararsız olduğu dikkate alınarak, kalibrasyon çözeltilerinin ölçme işleminden hemen önce hazırlanması gereklidir.
· Numuneye geçmeden önce ve her numune ölçümünden sonra sistemden çözücü geçirilmelidir.
· Tekrarlar en az 3 seçilmelidir.

6. ÖN HAZIRLIKLAR
Analize başlamadan cihazın vakum ünitesi en az 48 saat önceden açılıp bekletilir, ardından plazma ateşlenir ve şartlanması için en az 20 dakika sonra cihazın ölçüm için stabil hale gelmesi sağlanır. Analize başlamadan önce intensity kontrolü ve optimizasyon yapılır. Yeni metot oluşturulur ya da var olan metotta gerekli düzeltmeler yapılır.

Intensity Kontrolü:
Ölçüme başlamadan önce Tunne çözeltisi ile intensity kontrolü yapılır. 10 ppm stok Tunne çözeltisiinden 1 ppblik çözelti hazırlanır ve plazma ateşlendikten sonra cihaza verilir. Instrument setup sekmesinden Plasma align adımında girilerek, time modunda start edilir ölçülen intensity değerleri takip edilir. Değerler aşağıdaki şekilde olmalıdır:
•	Be > 50.000
•	In115> 1.500.000 
•	Th> 1.000.000, 
•	CeO/Ce < 0.02
•	Çift yüklüler < 0.03

X-Y Ayarı:
Bunların dışında değerler verirse x-y ayarı yapılmalıdır. Time modunda okuma yaparken stop edilir ve Manuel Sample Introduction tiklenerek ardından start verilir. 3 kez üst üste okuma yapar ve değerlerin uygun olup olmadığı tekrar kontrol edilir.
Çözelti hazırlama:
%0,5lik HNO3 (Nitrik Asit Çözeltisi)
%1lik HNO3 (Nitrik Asit Çözeltisi)
1 ppb Internal Standart 
1 ppb Tunne Çözeltisi hazırlanır.
7. UYGULAMA 
Analiz Numunesinin Hazırlanması: 
Alınan numune ICP-MS cihazında çalışılabilmesi için; %0,5’lik HNO3 çözeltisi ile ppb (10-12) seviyesine seyreltilir. 
Analiz Numunesini Cihaza Verilmesi: 
Uygun konsantrasyonda hazırlanan deney numunesi 50 ml’lik numune kaplarına aktarılır ve deney numunesinin yeri cihaz yazılımına tanıtılır. 
8. DEĞERLENDİRMELER / HESAPLAMALAR
Absorbans Ölçümlerinin Değerlendirilmesi 
Ölçüm yapılan absorbans değerlerine göre ICP-MS sisteminde numunedeki belirlenen Nikel miktarı ppb (10-12) seviyesinde cihazdan sonuç olarak alınır. Gerekli hesaplamalar cihaz tarafından otomatik yapılır. Cihaz yazılımından alınan absorbans değerlerine göre cihaza verilen numunedeki element miktarı tayin edilmiş olur. 

9. SONUÇLARIN GÖSTERİLMESİ
Sonuçlar konsantrasyon (ppb) olarak verilir.
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