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1. AMAÇ
İskenderun Teknik Üniversitesi, Bilim ve Teknoloji Uygulama ve Araştırma Merkezi’nde (İSTE-BTM) L2 numaralı laboratuvarda bulunan Analytik Jena marka Endüktif Eşleşmiş Plazma Spektrometre (ICP-MS) cihazının kullanım, bakım ve kalibrasyonunun uygun olarak yapılması amaçlanmaktadır.
1. KAPSAM 
İSTE-BTM L2 numaralı laboratuvarda bulunan ICP-MS cihazının kullanımını, bakımını, temizliğini ve kalite prosedürlerine uygun kullanımı için temel esasları kapsar.
1. TANIMLAR
Bu talimatta tanımlanması gereken herhangi bir terim bulunmamaktadır.
1. SORUMLULAR
İSTE-BTM müdürü tarafından belirlenen Analiz Sorumlusu 

1. İLGİLİ BÖLÜMLER
İSTE-BTM ICP-MS Laboratuvarı

1. CİHAZIN KULLANIMI
5. Cihazın Marka, Model, Seri No ve Alındığı Yıl
Marka: Analytik Jena
Model: Plasma Quant MS Elite
Seri No:10-5000-042-62-AT101
Alındığı Yıl: 2019

5. Kullanım Amacı
Endüktif Eşleşmiş Plazma Spektrometre (ICP-MS) cihazı katı ve sıvı örneklerde çok sayıda elementin hızlı, hassas ve doğru biçimde, niteliksel, niceliksel ya da yarı-niceliksel olarak ölçülmesine olanak tanır.
5. Ölçüm Aralığı ve Hassasiyeti
Çeşitli elementlerin ppb seviyesinde ölçümünü sağlar.
5. Cihazın kullanımı
         Cihazın gaz, hava kompresörü, chiller ve fan bağlantıları yetkili firma tarafından yapılmıştır.
· Cihaz daima açık (uzun süre çalışılmayacaksa kapatılabilir) ve vakumda tutulur. Cihaza bağlı bilgisayar açık tutulabileceği gibi isteğe göre kapıtılabilir.
· Argon gazı tüp vanasından ve regülatöründen açılır (Kompleks numunelerde; 3 gaz birden Ar, He2 ve H2 açılır).
· Ardından fan ve chiller açılır.
· Cihaza bağlı bilgisayar kapalıysa açılır masa üstünde yer alan Aspect MS Version programı açılır.
· Bu cihazda metottan çok worksheet terimi kullanılır. Program açıldığında quıck start penceresinden geçmişe dönük worksheet’i çağırıp çalışma yapılabilir. Kullanmak gerekmiyorsa direkt kapatılabilir.
· Öncelikle cihazın vakumda olduğunu teyit etmek amacıyla insturument yazısının sağındaki Ok seçilir, instrumentsetup seçilir. Vakumun yanında yeşil renk kutucuk sorun olmadığını göstermektedir.
· Plasma ateşlenmeden önce bir önceki günden gevşek durumda bırakılan tubinglerin bağlanması gerekmektedir. Cihazın sol alt köşesinde temelde iki adet tubing mevcuttur. Tubinglerin bağlanması önemlidir. Peristaltik pompa saat yönünün tersine döner. Tubinglerperistaltik pompanın dönüş yönüne göre bağlanmalıdır. Çalışma bittikten sonra tubingler gevşetilmelidir.
· Mavi -> atık tubingi olarak
· Siyah -> numune tubingi olarak
· Yeşil ve Turuncu -> analiz yapılırken, kalibasyondainternal standart verilirken kullanılır.
· Analize başlamadan önce cihazınkontrolleri yapılmalıdır. Kontroller isteğe bağlı olarak manuel ya da autosampler ile yapılabilir. Tubingler bağlanıp kontrol edildikten sonra, tune çözeltisinden (cihazla birlikte verilen bu çözeltinin içeriği; 10ppm’lik Ba, Be, Ce, Co, In, Mg, Pb, Th, Ti) hazırladığımız 1pbb’lik Tuneçözeltisi çektirilir.
· Tune çözeltisinin kullanım amacı; belirli konsantrasyonda, belirli elementleri içeren bir çözelti sayesinde cihazın günlük durumunu kontrol etmektir. Yani; cihaz şu anda analiz yapmak için uygun mu? Tubinglerin değişmesi gerekir mi? İçeriye temizlik yapılmalı mı? Gibi sorulara cevap almak için kontrol günlük olarak yapılmalıdır.
· Ana ekranda vacuum ve plasma sekmeleri yan yana yer almaktadır. Cihaz her zaman vakumda kalacağı için atomlaşmayı sağlamak amacıyla plasma ateşlenir (bu aşamada ateşleme sesleri gelecektir ve ateşleme ort. 2 dk sürmektedir).
· Plazma yandıktan sonra siyah renkli tubingin çektiğinden emin olunmalıdır. Tubinglerin vidaları gevşek kalırsa çekiş olmaz, vidaları sıkıştırılarak kontrol edilir. 5-10 dk plazmanın şartlanması beklenir.
· Ardından file sekmesinden open tıklanarak sırasıyla;window C, program data, AnalytikJena, Aspect MS, suppliedWorksheet, systemsetup, open, yes diyerek worksheet açılır.
· Bu aşamada autosampler devreye girer, arka planda çözücü israfını engellemek amacıyla autosampler kapatılır. Ana ekrandaki windowpencerindeautosamplercontrol sekmesi tıklanır ve sağ alt kısımda yer alan stop inise tıklanır ve hemen altında ki sekmeden park diyerek yukarıya kaldırılır. Ok seçilir ve arka planda çözücü israfı engellenir.
· Ana ekranda Inst yazısının hemen yanındaki Ok seçilir, instrumentsetup tıklanır. Burada tüm parametreler görünür. Her sekme yeşil renkse sorun yok demektir. Bu ekran sağa doğru 8 sekmeden oluşur. Cihazın optimizasyonu için yani okuduğu değerleri görmek için 4. Sekme olan Plasmaalign penceresi tıklanır.
· Cihazın okuduğu değerler hakkında fikir sahibi olmak adına; sol alt köşede scantype Time olarak seçilir ve sağ tarafta yer alan start tıklanır. Gelen ekranda, autosampler’ı iptal edildiği için manuel sampleintroduction seçilir ve read tıklanır. Bu esnada iyonların geçişi sağlandığı için sistemden ses gelebilir. Endişe edilecek bir durum değildir. Bu işleme 5 dakika devam edilir, ardından stop tıklatılarak sonlandırılır. 
· Cihazın okuması beklenen değerler:
· Be> 50.000
· In115> 1.500.000 
· Th> 1.000.000, 
· CeO/Ce < 0.02
· Çift yüklüler < 0.03
· Yukarıda belirtilen değerlerin dışında farklı değerlerle karşılaşılırsa bu intensityayarının düşük olduğunu gösterir. Bu durumda yapılması gereken X-Y ayarıdır. Cihaz bu işlemi otomatik olarak yapabilmektedir. Bu işlemi başlatmak için time sekmesini tıklanır ve sol köşede automaticalignment sekmesine tik atılır ve start’a basılır (Bu ayar için 1 pbb’liktune çözeltisi, %1 lik HNO3 de hazırlanır). Aynı şekilde gelen ekranda manuel sampleintroduction seçilir ve read denilir (5 dk beklenir, 3 tekrar yapar). Automaticalignment sekmesinin tiki kaldırılırtime sekmesine tik attıldıktan sonra start’a basılarak yeniden okunan değerler, kontrol edilir (fotoğrafı alınarak, desktop optimizasyon dosyasının içine kaydedilebilir). İşlem bittiğinde stop tıklanır ve pencere kapatılır.
· Yeni bir worksheet oluşturmak için new tıklanır ve dosyanın kaydedileceği yer seçilir, save tıklanırworksheet’in kaydedileceği yer ve dosya oluşturulur. 
· Sol tarafta editmethod tıklanır ve sekiz sekmeden oluşan bir pencere açılır.
· İlk pencere element penceresidir. Çalışılacak elementler seçilir. Periyodik cetvelde element tıklanır gelen pencerede Ok seçilir ve analyte sekmesine tik atıldığından emin olunur. Seçilen elementin doğada en çok bulunan izotopları okunur. Burada cihaz, çalışmak için ideal olan izotopu sizin için seçer ve girişim yapabileceği elementi ve izotopunu gösterir. Yani eşitlikli sonuçlar verir. Eşitlikleri silip analiz yapmak daha doğru sonuçlar alınmasını sağlar. Interferences sekmesinden tüm girişimler kontrol edebilebilir. Aynı anda birçok izotopla çalışmak mümkündür. 
· Analiz içinanalyte yanında internalstandard da eklenmelidir. Bu aşamada periyodik tablodan elementler seçilir ve gelen ekranın sağ kısmında internalstandard sekmesine tik atılır. Elementler için hangi internal standardın kullanılacağı cihaz tarafından otomatik olarak ayarlanır (internal standart sekmesinde).
· Bir diğer sekme isotoperatios sekmesidir ve burada değişiklik yapılmaz. Bu aşamada save tıklanarak kaydetme işlemi yapılabilir. 
· Üçüncü sekme optimization sekmesidir ve analiz için oldukça önemlidir. File open sekmesinden daha önce oluşturulan worksheetkaydedilen sekmeler takip edilerek çağırılır.
· Başlangıçta optimizasyonu yapılan voltajlar bu sırada kopyalanıp yeni oluşturulan worksheet’e yapıştırılır ve metod kaydedilir.
· Dördüncü sekme standartların sisteme tanımlandığı sekmedir. Standartlar % 0.5 Suprapur HNO3 ile hazırlanır.
· Sıradaki sekme scansettings penceresidir ve replicates/sample: 3 olarak yani 3 tekrarlı okuma belirlenir.
· Altıncı sekme sampling’dir. Cihaz autosampler ile çalıştığı için,tiklenir.
· Numune ile standartlar aynı konstrasyonda ve aynı çözücüde hazırlanmalıdır.
· Numune çekiminden sonucun okunmasına kadar geçen süre (Sampleupdatedelay(s)) 75saniye olarak belirlenir.
· Numune ile yıkama arasında geçen süre (rinse time (s)) 45 saniye olarak belirlenir.  
· Metot kaydedilir ve sırasıyla Save, Yes, Ok sıralaması izlenir.
· Bir sonraki aşamada sequence oluşturulur. Sağ kısımdasampleintroduction sekmesinde Autosampler’ın tikli olduğundan emin olunur. 
· Ardından alt kısmında yer alan samplingsetup tıklanır. Gelen ekranda rackların düzeni gösterilmektedir. Rack tıklanır ve sağdan sampleracktype 12x5 olarak değiştirilir ve Ok seçilir.
· Okuma yapılırken kalibrasyonu doğrudan başlatmak yerine birkaç tane boş çözelti okutmak daha iyi olacaktır. Bu nedenle çözeltileri eklemek için sequencewizard sekmesi tıklanır. İlk pencereye çalışılacak numune miktarı yazılır ve next tıklanır. İkinci pencerede beginwithcalibration tiki kaldırılır. Ardından finish tıklanır ve racktube dizilimi 12x5 olarak yazılır ve save tıklanarak kaydedilir.
· Sequence manuel olarak hazırlanır.
· Siyah renkli tubing’in (numune için) autosampler ile bağlantısı yapılır. Turuncu-yeşil renkli tubinginternalstandart’a daldırılır.
· Worksheetsekmesinden Run->Okseçilir ve analiz başlatılır.

1. BAKIM
· Genel Kontrol; Herhangi toz kir vs. bulunursa hafif nemli temiz bir bezle silinir. Çözücü kullanılmaz (bu işlem her gün tekrarlanır).
· Kablolar ve Soketler; Güç kablosu, ağ kablosu içeren tüm kablo ve soketler hasara ve kullanımdaki gereksiz zorlamalara karşı kontrol edilir (bu işlem her gün tekrarlanır).
· Gaz Sızıntısı; regülatörlerde, gaz hatlarında ve birleşme noktalarında sızıntı olup olmadığı kontrol edilir. Sızıntı varsa sıkılaştırılır, yapılamıyorsa değiştirilir (bu işlem her gün tekrarlanır).

1. KALİBRASYON
Cihazın günlük bakımları dışında tüm bakım ve kalibrasyon işlemleri yetkili servis tarafından periyodik olarak yapılmalıdır.Cihazın aylık olarak doğrulaması analiz yöntemine uygun referans madde ile yapılmaktadır.

1. ÇALIŞMA ORTAMI VE ŞARTLARI
Cihaz güçlü magnetik ve elektrik alanlarından, yüksek titreşimden, toz, çok fazla nem ve korozif gazlardan ve direkt güneş ışığından uzak tutulmalıdır. Bulunduğu ortam sıcaklığı ve nemi 20oC’de sabit tutulmalı ve %45-80 RH aralığında olmalıdır. Atomlaştırıcı kısmın üzerinde metalden havalandırma sistemi olmalıdır.   

1. ALTYAPI
Cihaz çalışma ortamı ve şartlarındaki gereklilikler göz önünde bulundurularak yerleştirilmelidir.

1. BAKIM ŞARTLARI
ICP-MS cihazı bölüm ve aparatlarının çeşitli bakım aralıkları bulunmaktadır.Cihazın haftalık dedektör voltajları kontrol edilir. Nebulizer, spraychamber ve transfertubebölümlerinin bakım ve temizlikleri aylık yapılmalıdır.Peristalticpump gerek duyulduğunda temizlenirken, peristalticpumptubingleri günlük olarak kontrol edilmelidir. 

1. CİHAZIN TAŞINMASI, MUHAFAZASI, DEPOLANMASI İLE İLGİLİ GEREKLİLİKLER
Taşınma: Sadece yetkili servis tarafından gerçekleştirilmelidir.
Muhafaza: Özel odasında muhafaza edilir. 
Depolanması: Cihaz uzun süre kullanılmayacaksa, fişi prizden çıkarılır
Korunması: Cihaz üzerindeki müdahaleler sadece yetkili personel tarafından yapılır.
1. KAYITLAR
Bakım Kayıt Formu 

1. İLGİLİ DÖKÜMANLAR
Firma tarafından verilmiş cihaza ait kullanım kılavuzları.
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