analytikjena

An Endress+Hauser Company

Manuel de usurio

ASpect CS




Productor

Servicio al cliente

Informacion general

Derechos de autor y
marcas comerciales

Edicion
Realizacion de la
documentacion técnica

Analytik Jena GmbH
Konrad-Zuse-Str.1
07745 Jena * Alemania

Teléfono +4936417770
Fax +49364177 9279
Correo electrénico info@analytik-jena.com

Analytik Jena GmbH
Konrad-Zuse-Str. 1
07745 Jena + Alemania

Teléfono +49 3641 77 7407
Fax +49 364177 7449
Correo electronico service@analytik-jena.com

http://www.analytik-jena.com

multi N/Cy multiWin son marcas comerciales registradas de Analytik-Jena GmbH en
Alemania. Windows, Excel son marcas comerciales registradas de Microsoft Corp. En
este manual se prescinde del uso de las marcas ® o TM.

B (03/2021)
Analytik Jena GmbH

© Copyright 2021, Analytik Jena GmbH



Tabla de Contenidos

Tabla de Contenidos

1.1
1.2
13
131
13.2
1.3.3
1.3.4
135
1.4

3.1
3.1.1
3.1.2
3.13
3.2
3.2.1
3.2.2
3.2.3
3.2.4
3.2.5
3.2.6
3.2.7
3.2.8
3.2.9
3.2.10
3.2.11

4.1
4.1.1
4.1.2
4.1.3
4.2
4.3

5.1
511
5.1.2
513
5.1.4
5.2
5.3
5.4

6.1

6.2
6.3
6.4

Software ASPect CS ........covvereverererrenerreeeesneeeseeseneenes 7
NOrmas del ManUal..........ccoieiiiiiiieee et 8
Iniciar y finalizar ASPECt CS.....ooviiiiiiiiiiiiicccct e 8
INAICACIONES GENETAIES ........ouiiiiiiicict et 9
Bl @SCITEOMIO ettt ettt ettt ettt et et b ettt ebeebe b e b et ne s s s 9
La fuNCiON de ayuda .......c.cucucuiiiiiiccccccc s 9
La DArra de MENU ..ottt ettt ese e 9
Elementos de manejo mas Utilizados..........c.ccccceerinriiiiiiinnnnccciccccee 10
Teclas de funcion.........ccceeveveeennee .12
Desarrollo general de una medicion..........c.cccceininiriniciiiiininnrecce e 12
Ajustes preparatorios: seleccion de la tarea ..........ccocevvevevinininininineiecnecninenns 14
IMELOAOS.......coneniiininictccccccccr s 17
GESIONAT METOTO. ..eivieeieiieiieiiieete ettt ettt ettt et ebeese s enaeneeseenens 17
Crear pardmetros de METOTO .......cviueirieuiririeeiei ettt 17
Guardar métodos

ADTIT METOTOS. ...ttt ettt ettt s et eseebesse s neeseeseenas
ESPECificar METOAO .....ueuiieiiieiiectee et 19
Pestafia LINEAS: seleccionar lineas de elementos ........cecveeeverieieieieinieeeecee e 19
Pestafia Llama LLAMA: pardmetros de 1lama......c.coccereerinerinieinieneceeeeeesece 23
Pestafia HOrRNO: pardmetros del horno de tubo de grafito .........ccccevvieeciiinnncnnee 24
Pestafia HIDRURO: especificar sistema de hidruro .........cccceeeveinieennccnenecreces 26
Configurar el cargador de muestras — PESTANA ALIMENTACION DE MUESTRAS......c.c.c.ccuvueue. 31
Pestafia EVALUACION: rango espectral y correcciones de fondo........c.ocoeeueiicinninicnnee 40
Pestafia CALIB.: pardmetros de calibracion .....................

Pestafia ESTADISTICA: definir la evaluacion estadistica

Pestafia QCS: muestras de control de calidad .........ccoeveieiieiinieiieiieieeeeee e
Pestafia QCC: control de calidad durante el desarrollo del analisis.......c.ccccoeeverenennene. 56
Pestafia SALIDA: vista de la pantalla, impresion y contendidos .........cccovecirceininiccnnenes 58
SECUBNCIAS .ecuveerreitrentritiirenrctrctecrercne e .59
Gestionar MEtodos Y SECUENCIAS ......c.cueeririririeueiiiiiiteieieteteie ettt 59
Crear NUEVA SECUBIICIA . .eeueeiereienieeteetesteete st eitesteeste bt etteaeseeetesbessbesseenee bt eneensesseensesseenes 59
GUATAAT SECUBNCIA cvnveveeeieeietieieteietet ettt ettt sttt seeseese b esbesseneeseeseesensenaesseseesens 59
ADTIT SECUBNTIA 11ttt ettt ettt ettt es e seeseebesbesseseeseeseenas 60
Funciones de didlogo especificas en la ventana SECUENCIA..........ccccoevrrirueucucecccnnniniennen. 60

Especificar secuencias de muestras y acciones

Datos de informacion de 1as MUESIIAS........cccecveeeerrreeeeeireeeenrreeeeerereeesreeeeesssnesessnnees 65
Gestionar datos de informacion de 1aS MUESEIAS.......c.oocviiceieeieieeeceeceeeeee e 65
Crear nuevo conjunto de datos de informacidn de las muestras........c.cocceeeeireeneenenne 65
Guardar datos de informacién de muestras

Abrir datos de informacion de MUESTIAS. ......cc.ovvveiieeieieeeeeeee et 65
Importar informacion de las muestras del formato CSV.......occoveenvecneinecnenccen 65
Elementos de la ventana 1D de MUESTIAS .......ccviieviieeieeee e 66
Procesar ID d@ MUESTIAS ....ocueeeeieeeee ettt ereeeaneas 68
Procesar ID de muestras Q. .....oooeeeeiieeeeeeeeeee ettt et 69
Iniciar analisis/Calcular resultado ........ccueeeeereeeeiieeeiiieeeccreeeccreeeecseeeeesaeeeesssnenens 70
Resumen de comandos del menu y simbolos para el inicio del analisis en la ventana
PIINCIPAL. ¢ttt b ettt 70
Iniciar el transcurso del @NALISIS ........ooviiiiiieiecee et 71
Interrumpir/detener/continuar el transcurso del analisis .......c.coeervereneincennecnenes 73

Repetir acciones de la secuencia



Tabla de Contenidos

6.5
6.6
6.7
6.7.1
6.7.2
6.7.3
6.7.4
6.7.5
6.8
6.9
6.9.1
6.9.2
6.10
6.10.1
6.10.2
6.10.3
6.11

7.1
7.2
7.3

8.1
8.2
8.3

9.1

9.1.1
9.1.2
9.13
9.1.4
9.2

9.2.1
9.2.2
9.23
9.3

9.3.1
9.3.2
9.3.3
9.3.4
9.3.5
9.4

9.4.1
9.5

9.5.1
9.5.2
9.53

10
10.1
10.1.1
10.1.2
10.1.3
10.2
10.2.1
10.2.2

Calcular de nuevo los resultados del @analisis.........coveevveeievieieeciceeeeececeece e 75
Evaluar mediciones de forma paralela al analisis €n CUrso.......c.cceeeevvecneiriccniniencne 76
Mostrar resultados y desarrollo del @analisis ..........ccccoorreiiiinnniccciccees 77
Pestana SECUENCIA/RESULTADOS ......veiveeereeeiieieeeteeereeeteeeseestseeeseesseesseeeseassseensaessnesseennns 77
PeSTANa SECUENCIA ...oceviieee ettt ettt ettt et et e et et e e b e e s taeeabeenseessseeseesaseennas 77
PEStaNa RESULTADOS .....eeivvieieeetieeteeetee et et e e iteeeteestteebeestaeeabeessaesaseessaeenseenseessseeseesaseensas 78
PeStana VISION GENERAL ....veccveeeereereeiieeeteeeteeeeteeeseessseessesesseesssassseenseessseeseessseeseesssessseenses 82
PESTANA SOLIDO....ccviieeiieiie ettt ettt ettt ettt eab e e beeeebeebeesaseebeeeaneennas 82
Gestionar resultados del @NAlISIS .......cvevveeueeiierieieeeceee e 83

Detalles de 1as MUESLIas Y @SPECLIOS ......covveueucuiuiiiriririeicicicitteeeeeee et 84
Mostrar detalles de los valores individuales de las muestras ........cccoceeveeeveeveereeeecnennen. 84

IMLOSTIAT ESPECEIOS. ... vttt ettt ettt sttt 86
Analitica de sélidos con técnica de tubo de grafito.........ccccccevnnriciiinniiiiin, 92
Preparar muestras s6lidas y medirlas...........cccccceeinnniccciinnnnccccnrreecccene 93
Guardar los datos de las muestras ya preparadas........coccveeeereineenniennieeneeeeeee 97
Volver a medir las muestras de un anélisis de s61id0sS .........ccoeerrercneinninneireene 98
Lavado del SISTEM@ ......cuivieiiirieeie ettt 99
L6117 ¢ Tel o] 4 100
Representacion de la curva de calibracion........ccoeeoieoineiniiennieenececneceee 101
Indicacion de los resultados de calibracion.........oeeeveeincenienneencceceee 102
Modificar curva de calibracion ........ccoeceveiniieinieinec et 103
Control de calidad..........ccoccoevininininininiiiininnene 105
Parametros de las tarjetas Q..o 105
Entradas y limites de las tarjetas QC..........cocceeiiinniniccciiirreccce e 106
Mostrar tarjetas QU........ccoeiiiiiiiiiiiic e 108
Gestionar y controlar el equipo y [0S aCCeSOTIOS ....ccuuevuervuirruinrenierniiecseenniinecnneens 110
ESPectrometro ....cocevecveiveninciccececcceee

Prueba de funciéon del equipo en contrAA

Medir pico de espectros en una longitud de onda seleccionada ......c..c.coceeeervceeruenence 112
INiciar MediCion CONTINUA ...ccviue ittt 113
Corregir [a poSiCION d@ PICO ..c.eivieuiricieirieeeietret ettt 114
LIBIMIA 11ttt 116
Controlar las funciones de 1lama......c.coveoereirieiniiereeee e 116
OptiMIZar 13 Tlama ..ottt 119
APAGAT TAMA ... 123
HOTNIO ettt ettt eee 123
Editar programa de NOrO.........cucucucueiiiniiiniiccccccccc e 124
Seleccionar modificadores de matriz, enriquecimiento y tratamiento......................... 127
Optimizar la temperatura de atomization........ccoeerrverinieinieiise e 129
Representar graficamente el programa de horno / recubrir tubo de grafito.............. 132
Otras funciones del NOMNO . ....coiueiriiie e 134
SIStEMA A& NIATUTIO ..ttt 136
Comprobar errores en el sistema de hidruro......co.cceoveeneoneeniennceceeecen 138
AULOMUESTIEATON .ttt ettt ettt ettt 140
Cargadores de muestras AS 51s/AS 525y AS-F/AS-FD ..o 140
Unidad de micropipeta MPE 60 / AS-GF......ccoeirimiiieinieiirereeeeee e 149
Cargador de muestras para la analitica de S61id0S ...........cocoueueueeinininniciicee 161
Gestion de datos........coeveeinininininininine 166
IMPpresion N ASPECE CS.....oouiiiiieiee ettt 166
Imprimir resultados del @naliSiS........ccoeerireiriienre e 166
Imprimir otros pardmetros de analisis ¥ @juStes..........ccoceeriniririeiciiicinnriccccceeeae 167
Editar plantillas de protoColo ...t 168
Gestion de datos para métodos, secuencias y datos de resultados ............ccceueuenneeee 170
La ventana de base de datos........cccreiirieirieiiniiieirieeieeeee e 171
Gestionar MEtodos Y SECUBNCTIAS .....c.cvvirueueueueueiiririeieietciee ettt 172



10.2.3
10.2.4
10.3
10.4
10.5
10.6
10.7
10.7.1
10.7.2

11
11.1
11.1.1
11.1.2
11.1.3
11.1.4
11.1.5
11.1.6
11.1.7
11.2

12
12.1
12.2
12.2.1
12.2.2
12.2.3
12.3
12.4
12.5
12.5.1
12.5.2

13
13.1
13.2
13.2.1
13.2.2
13.2.3
13.2.4
13.2.5
13.3
13.3.1
13.3.2
13.3.3
13.3.4
13.4

Tabla de Contenidos

Gestionar archivos de resultados........coeeeereirieenniciniecee e 173
Copiar archivo de lineas/longitudes de onda.........ccoecueeinininnicciccinncccccene 174
Especificacion de unidades .........cooeuevireineinniiie e 175
Especificacion de soluciones patrén madre y muestras QC ........cccovveeveenneneniencnnenes 175
Crear comentarios predefinidos........c. e 176
Guardar resultados en formato CSV/ASC ..o 177
Utilizar el portapapeles de WindOWS......c.co.cireininenineinieenieeecseeeesee e 177
Copiar datos de resultado en el portapapeles .........ccoceeieererieeieieieeeeeeee e 177
Copiar gréaficos como capturas de pantalla........cccoeeereeineinienneinccecee 178
Configuracion de ASPEC CS .......oiviiiiiinnuiniininniciecninncneestsssessesssessesssesssessees 179
Configuracion UNIVETSal ...t 179
OPCIONES A VISTA w.veuiteeiieiirieiiiete ettt ettt ettt ettt 179
RULE € @rCHIVO .oueiiicc ettt 181
OpCionNes de EXPOrTACION.....cucveirieeirietiietei ettt ettt 181
Opciones de la exportacion ASCII CONTINUA ...coveuerireiinieireieee e 182
Opciones para el transcurso del analisis.........coeceveerereireiniereeec e 183
Opciones de lavado del SiStema OPtiCo.......oueerveeririeirieirieiete e 185
Opciones de Calibracion .......oeooeereiiieree s 185
LiDrO A€ FECETAS .cuvieieteeitei ettt 186
Gestion de Usuario.........cucvevevininininenenenne 187
Jerarquia y acceso @ fUNCIONES .....eiiveirieiiieiertc ettt 187
Configurar la gestion de USUAIIO......c.cccuviriririeiciiiiiicccct e 188
Configurar la gestion de USUAIIO......c.cccuviriririeiciiiiiicccct e 190
Crear una NUeva cUeNta de USUATIO .c.coueueireeririereireecrieieseet ettt st 194
Modificar una cuenta de USUario eXiStENTe ....c.oeireirieerrieere e 196
Examinary exportar Audit Trail........cccccoooiiiiicccecccceeee 196
MOdiIfiCar CONIASEMA ....cuieeieieeeeeieerct ettt 198
FIrmas @leCErONICAS ....oveereeeiieieieie ettt 199
Firmar resultados de MediCion ........ccoveirieiniiinire e 199
IMLOSTIAT FIMMQ@ ceetiiiteeee ettt ettt ese s e b e e eneeneenas 200
AANEXO.cnriiritiitiitenrccrr bbb a e s b e nean 202
Esquema sobre las marcas de la indicacion de valores.........ccoceeeeieiiiinieniecieceeine. 202
Descripcién de los algoritmos utilizados para la correccién de fondo espectral ......... 203
GENEIAlIAAUES. ...ttt 203
Correccion de fondo "sin referencia’.........coveveerrceneineee e 203
Correccion de fondo "con refer@ncia’........coveveerricenieinecese e 203
Correccion de fONdO "IBC ..ottt 204
Sustraccion de espectros (correccion de estructuras permanentes)........c.ceeveveeeevevens. 205
Utilizacion de espectros de correccion en ASpect CS.....coveiveinirenincenieeniniecneenenes 205
POSICION TNICIAN ...ttt ettt ettt 206
Registro de l0s espectros de COrreCtion.........oecceeenininirieieuiiccninrececcce e 206
Creacion de un modelo de COrTECTiON ....c.evrveirieueririecrie e 207
Incorporacion del modelo de correccion al Método .......cocceveerirerinceniccnnceeen 209
Lugar de almacenamiento de los archivos de ASpect CS.......cccoeevnereneenncneniecnenes 210



Tabla de Contenidos




Software ASpect CS

1 Software ASpect CS

Version del software
descrita

Uso previsto

ASpect CS es el software de evaluacion y control para el espectrémetro de absorcién
atomica de alta resolucion con fuente de radiacion continua (High Resolution
Continuum Source AAS - HR-CS AAS):

®  contrAA 300 - Dispositivo para la técnica de llama'y la de hidruro o de vapor frio de
Hg
= contrAA 600 - Dispositivo para la técnica de tubo de grafito y HydrEA

®m  contrAA 700 - Dispositivo combinado para la técnica de llama, técnica de tubo de
grafito, técnica de hidruro o de vapor frio de Hg y técnica de HydrEA

®  contrAA 800 F - Dispositivo para la técnica de llama y la de hidruro o de vapor frio
de Hg

= contrAA 800 G - Dispositivo para la técnica de tubo de grafito y HydrEA

= contrAA 800 D - Equipo combinado para la técnica de llama, técnica de tubo de
grafito, técnica de hidruro o de vapor frio de Hg y técnica de HydrEA

Compatibilidad con los siguientes accesorios de Analytik Jena:

®  (argadores de muestras EAA AS 51s/AS 525y AS-F/AS-FD para técnica de llama
®  (Cargador de muestras solidas SSA 600 con o sin dosificacién de liquidos

®  Unidad de micropipeta MPE 60 y AS-GF para la técnica de tubo de grafito

m  Sistemas de hidruro HS60/HS60A, HS55/HS55A e inyector de hidruro HS50 (técnica
de hidruro o de vapor frio de Hg)

®  Modulo de inyeccion SFS 6 (técnica de llama)

El software es compatible con las exclusivas posibilidades del HR CS-AAS, entre ellas: la
correccion de fondo simultédnea a través del registro de informacién espectral adyacente
a la linea de anélisis, o el rdpido cambio de lineas (elementos) y la rapida medicién
secuencial multielemento con flujo continuo de muestras con la técnica de llama. Para
las mediciones se pueden optimizar los parametros de medicion de acuerdo con las
exigencias de las muestras. Los datos de resultado se pueden volver a calcular, exportar
en distintos tipos de archivos e imprimir.

Este documento se refiere a la versién ASpect CS 2.2.

El software ASpect CS estd exclusivamente destinado al control de los espectrometros de
absorcion atomica de alta resolucion con fuente de radiacion continua antes
mencionados y a la evaluacion de los datos registrados por este equipo.

El fabricante no se hace responsable de problemas o dafios provocados por no respetar
el uso previsto del ASpect CS.

ASpect CSy los equipos que con éste se controlen, sélo pueden ser utilizados por
personal formado e instruido. El usuario tiene que estar familiarizado con el contenido
de este manual de instrucciones y con el del equipo.



Software ASpect CS

1.1 Normas del manual

Para facilitar la orientacién en este documento se han utilizado los siguientes simbolos:

®  Fn ladescripcién de las fases de trabajo, los comandos del mend, las ventanas de
didlogo, los botones, las opciones, etc., estdn marcados en versalita.

® | os comandos del menu de una secuencia de comandos estan separados por una
flecha (» ), p. e]., ARCHIVO P ABRIR.

® | os botones estan sefialados con corchetes, p. ej. [GUARDAR].

®  (Con frecuencia, las ventanas estan divididas en pestafias. El nombre del fichero se
afiade con una barra oblicua al nombre de la ventana, p. €j., ventana OPCIONES /
VISTA.

1.2  Iniciary finalizar ASpect CS

Iniciar ASpect CS ®  Haga clic sobre el icono de ASpect CS del escritorio Windows.

®  Alternativamente, abra el menu de programas del sistema operativo y en la carpeta
del programa ASpect CS seleccione el programa con el mismo nombre.

v" ASpect CS se iniciara.

Cuando la gestién de usuario opcional esté instalada, aparecerd una ventana solicitando
el nombre de usuario y la contrasefia. Si los introduce correctamente, se abrird el ASpect
Cs.

En la aplicacién ya iniciada se abrira otra instancia de la aplicacion en modo offline. En
este modo no hay conexién con el equipo. El resto de las funciones como la creacién de
métodos o la carga de resultados se pueden utilizar de forma paralela a la medicion en
marcha de la primera instancia.

Después de iniciar la aplicacion se abrira la ventana PREAJUSTES.

Finalizar ASpect CS Finalice el programa mediante el comando ARCHIVO » FINALIZAR.

=  De manera alternativa, también puede cerrar el programa en la ventana PREAJUSTES,
haciendo clic en el botdn [FINALIZAR APLICACION].

®  Sjtodavia no ha guardado los datos de informacion de los métodos, secuencias o
muestras, aparecerda un aviso. Haga clic en [Si] si quiere guardar los datos.

m  Sjtrabaja con un sistema de hidruro, aparecera una ventana para limpiar el sistema a
través del software.
En la técnica de llama, se muestra un mensaje en el que se pide apagar la llama, si
estd encendida.

m  Sjlaldmpara de xenén todavia esta encendida, aparecera una ventana para que
apague la ldmpara. Después de apagar la lampara tienen que transcurrir 30 s hasta
que se apague el contrAA. El transcurso de dicho tiempo se mostrard en la pantalla
graficamente. Después podréd apagar también el hardware del contrAA.



1.3

13.1

1.3.2

1.3.3

Software ASpect CS

Indicaciones generales

El escritorio

Después de iniciar el software ASpect CS, se abrird la ventana PREAJUSTES. Después de
seleccionar la tarea y confirmarla con [OK], se abre la interfaz de trabajo. Contiene los
elementos tipicos de las aplicaciones de Windows como p. ej.:

® | a barra de titulo con los botones estandar para ajustar el tamafio de la ventanay
cerrar el programa

® |3 barrade menu

® | abarra de herramientas y la de simbolos con botones de acceso directo a las
funciones més importantes del programa

® |nterfaz de trabajo para la barra de resultados y otras ventanas (p. e]j., METODOS)

®m  Barra de estado en el marco inferior

La funcién de ayuda

La ayuda para el manejo de ASpect CS se encuentra en el comando ? » CONTENIDO E
INDICE. Con ? » BUSCAR puede buscar ayuda con palabras clave.

Mientras trabaja con las ventanas y los cuadros de didlogo en el ASpect CS, puede
presionar la tecla de funcion [F1] para obtener ayuda.

El programa muestra una breve informacion (tooltipps) sobre los botones de la barra de
herramientas y la de simbolos, otros botones de simbolos y los titulos de las columnas
de las ventanas METODO, SECUENCIA e |ID DE MUESTRAS, cuando sitta el raton sobre estos.

La barra de menu

En el borde superior de la superficie de trabajo del ASpect CS se encuentra la barra de
menU con todos los procesos del software que se pueden activar. Los menus y los
botones que no se puedan utilizar para el contenido actual de la superficie de trabajo, se
mostraran en gris. Algunos puntos del menu, como p. ej. la funcién de impresion, se
mostraran dependiendo de otras ventanas abiertas.

Menu Descripcion
ARCHIVO Crear, abrir, guardar y borrar nuevos métodos, secuencias e informaciones
de muestras.
Abrir datos de resultados.
Exportar datos espectrales.
Configurar impresora e imprimir.
Iniciar instancia de aplicacion en modo offline/online.
Abrir la ventana PREAJUSTES.
Finalizar la aplicacion.

Acceder directamente a los métodos y las secuencias abiertos
recientemente.
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EDITAR Marcar, copiar y afiadir el contenido de campos de texto y de entrada.
Copiar lineas determinadas de la lista de resultados en el portapapeles.
Borrar el contenido de la lista de resultado.

VisTA Ventanas que contienen representaciones e informacion durante el andlisis,
p. €j., abriry cerrar, curso de las sefiales.

Seleccionar escala del eje de sefial de las representaciones.

DESARROLLO DE Acceder a ventanas que se necesitan durante el desarrollo de métodos.
METODOS Abrir libro de recetas,

RUTINA Acceder a comandos que controlan el proceso de medicion.

SISTEMA Solo en la version FDA

Utilizar gestion de usuario.
Firmar datos.
Utilizar AuditTrail.

EXTRAS Abrir la ventana DATOS.
Abrir la ventana OPCIONES.
Buscar muestras.

Imprimir capturas de pantalla.

Activar MODO MONITOR para documentas datos de diagnoéstico (solo
necesario para acciones de diagnéstico tras ser solicitado por personal de
servicio técnico autorizado).

VENTANAS Ordenary activar las ventanas abiertas.

? Mostrar ayuda e informacion sobre la version del software.

Exportar informacion de diagnostico.

1.3.4 Elementos de manejo mas utilizados

Hay distintas funciones de botones, ratén y teclado del ASpect CS que siempre se utilizan
con un fin igual o muy similar.

Los elementos de manejo se describen aqui de manera general. Si lo necesita puede
encontrar mas informacién en la descripcion de la ventana correspondiente.

Botones generales El significado de los botones de simbolos se muestra a través de los tooltips cuando sitda
el ratén sobre el simbolo correspondiente.
Boton Descripcién
[OK] Cerrar ventana y afiadir configuracion.
[CANCELAR]  Cerrar ventanas y desechar cambios.
[ADOPTAR] Afiadir configuracion sin cerrar la ventana.
[CERRAR] Cerrar ventanas, la configuracion no se puede guardar permanentemente.
[ABRIR] Abrir una ventana de seleccion para cargar un archivo o un conjunto de datos.
[GUARDAR]  Abrir una ventana de seleccion para guardar un archivo o un conjunto de datos.

[...] Abrir un cuadro de didlogo de seleccion, p. ej. cuadro de didlogo de ruta.
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Listas

Graficos

Software ASpect CS

;5% Abrir la ventana IMPRIMIR. El contenido de la ventana actual se puede imprimir o
exportar a un archivo.

En algunas ventanas, los valores se introducen directamente en una lista. Dependiendo
del tipo de entrada, la lista se muestra como un campo de entradas, una lista de
seleccion o un campo de entradas para un rango de valores numéricos limitado con
teclas de flechas.

®  Para marcar un renglén de la tabla haga clic en la primera columna gris de la tabla,
en el renglén correspondiente. La barra de marcacion se puede mover después con
las teclas [N y [V].

®  Para cambiar el ancho de columna mueva el ratén en la linea de encabezado de la
columna hasta que aparezca una flecha doble. Si mantiene apretado el botén
izquierdo del raton, puede ajustar el ancho de columna.

®  Enlos campos de entradas dispone de las siguientes funciones adicionales:

m  [F2] activa el modo de edicién. Con este modo se utilizan las teclas [€] y [>] para
editar por caracteres. Si vuelve a presionar [F2], se activa el modo estandar en el
que se utilizan los botones del cursor para navegar entre las celdas.

®  |os textos se pueden copiar y volver a afiadir a través del mend EDITAR P COPIAR y
EDITAR P INSERTAR 0 a través de la combinacién de teclas [CTRL+C] y [CTRL+V] en el
portapapeles de Windows.

®  Los siguientes botones estan disponibles para listas:

Boton Descripcion

[ADJUNTAR]  Afiade un nuevo rengldn al final de la lista.

[INSERTAR] Afiade un nuevo renglén anterior al renglén marcado.
[BORRAR] Borra los renglones marcados.

Sube el renglén marcado una posicion.

ol

Baja el renglén marcado una posicién.

Adopta el valor de la celda actual en todos los renglones siguientes (columnas).
Si activa la casilla de control INC., el valor se incrementa de forma automatica, p.
ej., Muestra001, Muestra002...

En gréficos, con el botdn derecho del ratén se puede abrir un mend contextual para
copiar el gréfico o toda la ventana en formato de gréfico en el portapapeles de
Windows.

En distintas ventanas de grafico dispone de los siguientes botones de simbolos
adicionales:

Boton  Descripcion

Activa el modo de zoom. Si mantiene apretado el boton izquierdo del raton, puede
seleccionar un area del grafico que debe ampliarse.

Desactiva el modo de zoom y vuelve a transformar la representacion a la escala

Mo [

original.
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1.3.5

1.4

12

Teclas de funcion

Tecla
[F1]
[F2]
[F5]
[F6]

[F7]

[F8]
[F10]

[F11]
[F12]

Activa el modo de texto. Al mantener pulsado el botén izquierdo del ratén es posible
seleccionar un drea de una ventana con la que se puede afiadir texto al grafico.
Mediante un clic doble sobre un texto existente se abre la ventana para editar o
borrar el texto. Con Ctrl+botdn derecho del ratén, se puede desplazar el texto
existente.

Activa el modo de marcacidn en representaciones del curso de las sefiales o
espectros. Con el botén izquierdo del ratén se agregan notas a los puntos de
medicion.

Descripcién

Acceder a ayuda relacionada con el contexto.
Editar celdas de listas.

Iniciar impresion de pantalla.

Medir los renglones seleccionados de la secuencia (comando RUTINA P EJECUTAR
RENGLON (ES) DE LA SECUENCIA).

Mostrar ventana de representacion adicional (curso de las sefiales, estado de la
llama).

Cerrar ventana de representacion adicional (curso de las sefiales, estado de la llama).

Para manejar el mend con el teclado: puede cambiar entre el renglon del ment del
area de trabajo y la ventana de resultados.

Continuar el curso de medicion detenido (comando RUTINA » CONTINUAR).

Iniciar o detener el curso de medicién (comando RUTINA P INICIAR SECUENCIA y RUTINA P
SToP).

Desarrollo general de una medicién

Para una medicién manual o automatica tiene que seguir los siguientes pasos:

1.
2.

Establecer Pardmetros de método (desarrollo de métodos).

Crear secuencia. Contiene muestras y acciones en el orden a seguir. Algunos
datos descriptivos sobre las muestras, como el nombre de éstas y su posicion en
el plato de muestras, pueden introducirse directamente y se guardan en la
secuencia.

Ademas se puede crear un Archivo de identificacién de muestras. El archivo
contiene datos descriptivos sobre la muestra como el nombre, el factor de
dilucién y las posiciones del plato de muestras. Estos datos serén necesarios si
hay que realizar un calculo a la inversa de las concentraciones en la muestra
original. Los archivos de identificacién de las muestras son archivos de texto y
se pueden crear también con programas externos.

Iniciar medicién.



Software ASpect CS

Durante el desarrollo de la medicion los resultados se escribirdn inmediatamente en la
base de datos de resultados. Las funciones de gestidén de datos accederan a este archivo
central de resultados (Exportar, Imprimir).

Después del inicio de la Medicién, los valores de los resultados se afiadirdn a la Lista de
resultados. Para mostrar detalles (valores individuales, espectros, etc.) puede
seleccionar la celda correspondiente. Los ultimos resultados medidos se afiadiran al final
de la tabla, no se pueden sobrescribir.

Si fuera necesario, puede realizar otra evaluacién de datos con Calcular de nuevo. Los
datos de medicién se pueden procesar o exportar para la impresion de protocolo.
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Ajustes preparatorios: seleccion de la tarea

2  Ajustes preparatorios: seleccion de la tarea

La seleccion de la tarea de anélisis se realiza en la ventana PREAJUSTES, que se muestra
inmediatamente después de iniciar el programa.

De manera alternativa también puede abrir esta ventana con el comando ARCHIVO »
PREAJUSTES.

La seleccion en la ventana PREAJUSTES determina las siguientes actividades, datos e
indicaciones posibles.

Preajustes
Aparato: contrAA 800D ASpectCS Version: 22.1.1009 analytikjena
Tecnologia Configuracion de equipos
O Llama Cargador de muestrAS-GF
O Hidruros Plato de muestras: 108 Pos.
® Horno de grafito Sistema de hidruro: No inicializado
O HydEA Caja de gas: K05
Quemador: 50 mm
Forma de muestras Tipo de tubo Controlador EA. Versién 15
® liquido O Estandar —
O sélido ® Plataforma Inicializar
. Fecha: (27042018 |
Usuario | |
. Tiempo: [08:25 |
Laboratorio: | |
Cambio de lamparas... Finalizar aplicacion

Ventana PREAJUSTES con configuraciones para la técnica de tubo de grafito

TECNOLOGIA Seleccionar la técnica a utilizar para la tarea concreta. Al seleccionar la técnica se
predefinen otras opciones para el posterior desarrollo del programa.

Opcién  Descripcion
LLamA contrAA 300/700/800 D/800 F
Atomizacién con el sistema pulverizador de quemador

HIDRURO ~ contrAA 300/700/800 D/800 F

Anélisis de hidruro metélico o determinacién de mercurio con y sin enriquecimiento
en una cubeta.

HYDREA  contrAA 600/700/800 D/800 G
Anélisis de hidruro de metal o determinacién de mercurio en tubo de grafito

TUBO DE contrAA 600/700/800 D/800 G

GRAFITO Atomizacién electrotérmica (EA) con tubo de grafito.
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Forma de la muestra y
tipo de tubo

Accesorios disponibles

Otros campos y botones

Ajustes preparatorios: seleccion de la tarea

contrAA 600/700/800 D/800 G

Opcién Descripcién
Liauipo La muestra es liquida (disuelta).
Para la atomizacion se debe seleccionar ademés el tipo de tubo:
ESTANDAR Utilizacion de un tubo de grafito sin plataforma (—
Manual "contrAA 700", seccién " Variantes de tubo de
grafito"). La atomizacion de la muestra se realiza en la
pared del tubo de grafito.
PLATAFORMA Utilizacién de un tubo de grafito con plataforma. La
atomizacion se realiza en la plataforma.
AUTO  Reconocimiento automatico del tipo de tubo por medio de la cdmara
del horno, cuando la opcién ACTIVAR RECONOCIMIENTO DE TUBO Y SECADOR esta
activada (="
Opciones para el transcurso del analisis’, pag. 183.)

El tipo de tubo seleccionado influye en la profundidad de inmersién de la manguera
de dosificacion del automuestreador en el tubo.

ForRMA La muestra es solida (polvos y otros).

SOLIDA La atomizacion de la muestra se realiza en un tubo de grafito especial para el
analisis de solidos. La muestra se puede colocar en el tubo de grafito mediante el
cargador de muestras automéatico SSA 600 o el cargador manual SSA 6 z.

Antes de poder comenzar una medicion, hay que crear una conexion entre el equipo y el
ordenador. Compruebe si el espectrometro y los accesorios estan conectados y listos
para funcionar. El boton [INICIALIZAR] desencadena el reconocimiento y configuracion del
espectrometro y los accesorios dependiendo del tipo de técnica seleccionada.

Al salir de PREAJUSTES con el botdn [OK], se comprueba el estado de inicializacion y se
advierte al usuario, dado el caso, de la necesidad de inicializacion.

Los accesorios reconocidos se registran con el nombre. El aviso NO INICIALIZADO indica que
se saltaron los accesorios en la inicializacién (p. ej. el sistema de hidruro cuando se
selecciona la técnica de llama). El aviso --- indica que los accesorios no fueron
reconocidos.

Botén / Descripcién

Campo

FECHA y HORA Indicacién de la hora actual sistema del ordenador

LABORATORIO En el campo se pueden introducir hasta 30 caracteres. El ultimo nombre
introducido se quarda y se emite como informacion en los protocolos de
resultados.

USUARIO Al utilizar la gestion de usuario de instalacion opcional, aparecerd en el

campo el usuario registrado. Si no se utiliza la politica de autorizacion, se
puede introducir un usuario manualmente (30 caracteres).

SIMULACION Se puede manejar el ASpect CS sin conectar un equipo AAS a modo de
prueba o demostracion. Todas las funciones del equipo (incluidos la
evaluacion y el registro de valores de medicion) trabajaran en modo
simulacion.
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Ajustes preparatorios: seleccion de la tarea

[CamBIO DE
LAMPARAS]

Sélo para contrAA 800

Mediante el botdn se inicia el asistente para la sustitucion de la ldmpara
XBO. La sustitucion de la ldmpara se describe en las instrucciones de uso del
contrAA 800.
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3 Métodos

Métodos

3.1 Gestionar método

3.1.1 Crear parametros de método

1.

2.

3.

Para crear un nuevo método, abra el punto del mend ARCHIVO P NUEVO METODO.
Se abre un cuadro de didlogo con las siguientes opciones:
Opcién Descripcién
BASADO EN LOS VALORES Abrir una ventana con parametros de método nuevos (s6lo con
ESTANDAR preajustes para la calibracion y estadistica).
BASADO EN LOS Abrir la ventana METODO con los parametros de método actuales.
PARAMETROS ACTUALES
BASADO EN EL METODO Abrir la ventana ABRIR METODO.
ALMACENADO Después de seleccionar un método, se mostraradn sus parametros
en la ventana METODO.
Seleccione la opcion deseada y abra la correspondiente ventana de METODO.
Alternativamente, abra la ventana METODO con el simbolo E '
el comando DESARROLLO DE METODOS / METODO.
Se abre la ventana METODO con los parametros de método actuales.
Los pardmetros de método configurados, se activan con los botones [OK] o

[ADOPTAR] para el siguiente anélisis.

El significado de los botones y simbolos de la ventana METODO se describen en la seccién

Elementos de manejo mas utilizados" p. 10.

3.1.2 Guardar métodos

Los métodos se gestionan en la ventana de la base de datos (— "La ventana de base de
datos"p. 171).

Puede definir el comando para guardar los pardmetros de método actuales de distintos
modos.

1.

Haga clic en [GUARDAR] en la ventana METODO.

También puede abrir el comando ARCHIVO P GUARDAR P METODO.
Se abre la ventana GUARDAR METODO.

Introduzca un nombre de método en el campo NOMBRE.

En el campo CAT.: (categoria) puede introducir, de modo opcional, una identificacion
adicional con 3 caracteres, que facilitara con posterioridad la busqueda de métodos
en la base de datos.

Introduzca, opcionalmente, informacién acerca del método en el campo DESCRIPCION.
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5.

6.

Para guardar los datos de calibracion con el método y para tenerlos disponibles para
métodos posteriores, active la casilla de control GUARDAR CON CURVA(S) DE CALIBRACION.

Guarde el método con [OK].

El método esta guardado en la base de datos. Si utiliza un nombre de método ya
existente, el método existente no se sobrescribira, si no que se creara una nueva
version en la base de datos. Para eliminar métodos de la base de datos, tiene que
borrarlos explicitamente.

ﬂ Nota El método también se puede guardar en el archivo de resultados de la medicién.
Si ha activado la opcién GUARDAR CON RESULTADOS - METODO en la ventana METODO -
SALIDA, se guardara el método con los resultados de la medicion. Después de acceder al
archivo de resultados, el método se puede volver a cargar.

3.1.3 Abrir métodos

18

Abra el comando ARCHIVO» ABRIR METODO
o haga clic en la barra de herramientas al lado del campo METODO en el simbolo de

a

carpeta L=

También puede hacer clic en [ABRIR] en la ventana METODO.
Se abre la ventana ABRIR METODO.
Seleccione el método deseado de la lista.

En el campo CAT. puede establecer que solo se muestren métodos de una de las
categorias indicadas

Si desea visualizar los métodos de todas las categorias, borre la entrada en el campo
CaAT.

Active la casilla de control SOLO MOSTRAR VERSIONES ACTUALES, cuando, con métodos del
mismo nombre, sélo desee ver el método con el nimero de versiéon mas alto.

Abra el método seleccionado con [OK].



Métodos

3.2  Especificar método

3.2.1 Pestana LiNEAS: seleccionar lineas de elementos

Las lineas de elementos se definen en la ventana METODO / LINEAS. Se pueden
seleccionar un maximo de 200 lineas.

[ Método — ®
Lineas Horo Alimentacion de muestras Evaluacién Calib. Estadistca QCS QCC  Salida
Long. d d : d di
Nim. Elem. Tipo ong[m:]on 2 Linea val. de sefiale Linea principal mpe FS;-IE © Secuencia
1 Ni Abs 3524536 MNi3b2 Superficie 50 1
2 Co Abs | 3526849 Co352 2
3| Cd Abs 2288018 Cd228 Superficie 5.0 )
T 1 3
inc.
Linea
Adjuntar... Insertar... Borrar Modificar...
Evaluacion multilinea...
7 Abrir... k] Guardar.. ﬁ QJ oK Adoptar Cancelar

Ventana METODO / LINEAS con lineas de elemento seleccionadas

Se deben ajustar los siguientes pardmetros de linea:

Columna Descripcion
ELEM. Simbolo de elemento (max. 2 caracteres)
TiPo Modo de medicion: ABs = por absorcion

Modo de medicion: Ems = por emision

LONG. DE Longitud de onda de la linea de andlisis en nm
ONDA [NM]
LiNEA Nombre de la linea

El nombre de la linea se puede definir libremente y sirve para ordenar la linea de
analisis (10 lineas).

EVAL. DE PROMEDIO: promedio de la absorbancia a lo largo del tiempo de
SENALES integracion
SUPERFICIE: superficie pico de la absorbancia a lo largo del tiempo de
integracion
ALTURA: altura pico de la absorbancia a lo largo del tiempo de
integracion
LiNEA La linea serd evaluada sin necesidad de una nueva medicién con los datos de
PRINCIPAL medicion de la linea principal (= "Combinar', pag. 22).

TIEMPO DE Tiempo de analisis para una medicién de repeticion en segundos (max. 600 s)
MEDICION
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GRUPO

Sélo para la técnica de llama

Las lineas de anélisis con el mismo nimero de grupo se miden en el flujo de
muestras continuo, es decir que, durante el comienzo del anélisis de la siguiente
lineay el ajuste del quemador, la canula del cargador de muestras permanece
sumergida en la muestra.

Con grupos diferentes, la cdnula del cargador de muestras sale de la muestra. El
flujo de muestras hacia el quemador se detiene.

SECUENCIA

Secuencia de la medicién de las lineas de analisis dentro de un grupo. Tecnologia
de llama: Con [OPTIMIZAR SECUENCIA] puede establecer automaticamente la
sucesion de la medicion en funcién a los flujos crecientes de gas combustible.

Con la técnica de tubo de grafito, la secuencia determina la sucesion de medicion
de las lineas.

Indicacion sobre la seleccion de evaluacion de senales

Senal

Seleccion

PROMEDIO

Aplicacion con una cantidad de muestra suficiente (técnica de llama, a
veces técnica de hidruro).

SUPERFICIE Y

ALTURA

Con la atomizacion de una cantidad de muestra definida (técnica de tubo
de grafito, técnica de hidruro o técnica de llama en conexién con un
modulo de inyeccion).

3.2.1.1 Insertar nueva linea de elemento

1. Enla ventana METODO/LINEA abra la ventana SELECCIONAR ELEMENTO/LINEA con

[ADJUNTAR].
4= Seleccionar elemento/linea - [Seleccionade: 1 de 157] *
Seleccionar elemen
Elementos - -
Elemento Linea [nm] Tipo Sen.rel [%]
Li| Be Blc|n|o|Flne & SS6I152 B S .Y
Na| Mg ! Si|P| S| Cl| Ar Al 309.2837 |P
. - Al 308.2151 63
K |Ca|Sc| Ti| V| Cr|Mn| Fe| Co| Ni| Cu| Zn| Ga| Ge| As| Se| Br| Kr Al 3944006 45
Rb| sr| ¥ | zr| Nb| Mo| Tc| Ru| Rh| Pd| Ag| cd| In| Sn| Sb| Te| | | xe Al 237.3122 43
Al 237335 48
Cs|Ba| La| Hf| Ta| W | Re| Os| Ir [ Pt| Au| Hg| Tl| Pb| Bi| Po| At| Rn Al 257.51
£r|Ral A Al 2575396 19
ol Jl o Al 256.7982 1
Ce| Pr|Nd|Pm|Sm| Eu| Gd| Tb| Dy| He| Er| Tm| ¥b| Lu
Th| Pa| U Np| Pu| Am| Cm| Bk| Cf| Es|Fm|Md| No| Lr
09 Clasificar segin (10 Linea(s) encontradas):
(® Elemento O Linea
Lineas propias... B Anular seleccion
Catdlogo extendido de lineas...
oK Cancelar

Ventana SELECCIONAR ELEMENTO/LINEA

El cuadro de didlogo contiene la tabla periédica en la que los elementos, que se pueden
seleccionar, estdn marcados en azul. La tabla contiene las siguientes columnas:
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Lineas de analisis
definidas por el usuario

Métodos

Columna Descripcion

ELEMENTO Simbolo del elemento

LiNEA Longitud de onda en nm

TiPo Tipo de linea

SEN. REL. [%] Sensibilidad relativa en comparacion con la linea primaria en %.

2. Al seleccionar la opcién ELEMENTO o LINEA se clasifica la tabla periddica de forma
ascendente segun el simbolo quimico o la longitud de onda.

3. Haga clic en el sistema periddico en un SIMBOLO DE ELEMENTO (los botones azules son
elementos seleccionables); de esta manera solo se muestran las lineas del elemento
seleccionado en la tabla.

Alternativamente, también puede indicar el simbolo de elemento en el campo
SELECCIONAR ELEMENTO.

Borre la entrada en el campo SELECCIONAR ELEMENTO para mostrar de nuevo la lista de
elementos completa.

4. Para seleccionar, haga clic sucesivamente en los renglones de los elementos
deseados de la tabla.
Los elementos seleccionados se mostraran debajo del sistema periddico.
Deshara la seleccién de un elemento si vuelve a hacer clic en el elemento de |a tabla.
Con [ANULAR SELECCION] borrara toda la seleccion.

Nota

Puede seleccionar también varias lineas de un elemento con sensibilidad diferente.

5.

Confirme la seleccion con O.K.

v' Las lineas de elementos seleccionadas se mostraran en la ventana METODO-
LINEAS.

Sélo técnica de llama

Con [INDICAR PARAMETROS DE ATOMIZACION] se abrird un mensaje con los pardmetros de
llama recomendados. Los parametros de Ilama se registran como preajuste en la
pestafia LLAMA.

Con [LINEAS PROPIAS] se abrird la ventana EDITAR LINEAS para introducir nuevas lineas de
andlisis. Para una linea de analisis es necesario indicar al menos el simbolo del elemento
y la longitud de onda. También se puede seleccionar un tipo de linea:

Tipo de Descripcion
linea

P Linea primaria

S Linea secundaria
M Banda molecular

Para bandas moleculares también se puede introducir opcionalmente una
denominacién que se mostrard bajo la linea al afiadir la linea en el método.

Con [ANADIR] se agregaran los datos a la tabla. Las lineas de analisis propias se
identifican con "*" en el cuadro de didlogo SELECCIONAR ELEMENTO/LINEA en la tabla.
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3.2.1.2 Combinar lineas de elemento

Propiedades de tabla

22

Al combinar lineas se buscan lineas en el programa de medicién actual que puedan ser
registradas por el receptor junto con una configuracién del monocromador y puedan
también ser medidas de manera simultanea.

®  Haga clic en la ventana METODO/LINEAS en [COMBINAR LINEAS].

Se mostrara la ventana COMBINAR LINEAS.

Evaluacién multilinea

Linea principal

352.4536

Linea Long. de ond Linea

Linea adiconal . de onda de 1

Estado

Long. de ond [nm]

Mo recopilar lineas

Intercambiar prioridad de Iz linea Actualizar datos de dispersidin

No ha sido posible determinar con
exactitud algunas dispersiones de lineas.

352,350 352, 5693(MP)
I

352,787
|

| Por favor, actualice los datos si existe una

Ni252(Linea ppal.)

Posiciones de linea en CCD [nm]

| conexién con el dispositivo.
Co352

[ mostrar todas fas posiciones de lin

0K Cancelar

Ventana COMBINAR LINEAS con combinaciones de lineas

En la ventana COMBINAR LINEAS se muestra una lista de las combinaciones de lineas que
pueden ser registradas por el receptor de manera simultanea. Un grafico muestra la
situacion de las lineas en el receptor para la linea seleccionada.

Columna

Casilla de control

LiINEA PRINCIPAL

Linea adicional

LONGITUD DE ONDA DE
MEDICION [NM]

ESTADO

[No COMBINAR
LINEAS]

[INTERCAMBIAR
PRIORIDAD DE LAS
LINEAS]

Contenido

Si se activa, la combinacion de lineas correspondiente se mide
simultdneamente en el método.
LINEA Denominacién de la linea de medicion

LONG. DE ONDA [NM] Longitud de onda en nm de la linea de

medicién
LINEA  Denominacion de la linea que se va a analizar adicionalmente

LONG. DE ONDA [NM] Longitud de onda en nm de la linea que se
va a analizar adicionalmente

Longitud de onda de medicion en nm (centro de la linea del receptor)

Anotaciones

Borrar todas las marcas de las combinaciones de lineas. No se mediran
lineas conjuntamente en el método.

Intercambia la linea principal y la linea adicional en una combinacién
de lineas.

Para una combinacion de lineas se establece de forma automética una linea principal y
la linea adicional. Las lineas adicionales toman de la linea principal todos los pardmetros
del método determinantes para la medicién. Esto incluye el tiempo de anélisis (para



3.2.2

Configuracion
independiente de las
lineas de elementos para
el sistema de pulverizador
de quemador

Métodos

técnica de llama), tipo de integracién y los pardmetros de atomizacion dependientes de
la técnica. Con [INTERCAMBIAR PRIORIDAD DE LAS LINEAS] se puede intercambiar dicha
asignacion.

El célculo de las distancias de lineas se hace sobre la base de los datos de dispersién o
del ancho de banda espectral por pixel. Durante el proceso de medicién se actualizan
dichos datos. Con la ayuda del botdn [ACTUALIZAR DATOS DE DISPERSION] se pueden
determinar los datos si la comunicacion del equipo esta disponible. Esto permite una
mejor valoracion de las posiciones de linea en el receptor.

Pestaiia Llama LLAMA: parametros de llama

Técnica utilizada: Llama

En la ventana METODO / LLAMA, establezca los parametros del quemador y los flujos de
gas para la técnica de llama.

B Método — *
Lineas Llama Alimentacién de muestras Ewvaluacién Calib. Estadistca QCS QCC  Salida
Llama Quemador/Mebulizador
Tipo: C2H2/aire |+ Tipo 50mm |~
Raspador. off Angulo del quemador [grd]: 0
Tasa de nebulizacidn [mL/min]: 00 =
Nim. | Linea C2H2/aire C2H2/N20 Oxidante (aux.) Altura del quemador
[L/h] [L/h] [L/h] [mm]
Cud2e | 45 | 0|
2 Al39% 70 0 6
3 Cd228 50 0 6
| i
inc.
D Abrir... ke Guardar.. _ﬁ @ OK Adoptar Cancelar

Ventana METODO / LLAMA con configuracion de quemador y flujo de gas

Ajuste después los parametros que son vélidos para todo el método de modo que no
puedan variar en el andlisis de las lineas de elementos individuales.

Llama
Opcién / Descripcién
Campo
TiPo Seleccion del tipo de llama
C2H2/ARE: llama de aire-acetileno (flujo de gas combustible = 40 -
120 L/h)
C2H2/N20: llama de 6xido nitroso-acetileno (solo seleccionable con

quemador de 50 mm) (flujo de gas combustible = 120
- 315 L/h)
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Métodos

ﬂ Nota

Pulverizador de
quemador/Tipo

Pardmetros dependientes
de las lineas de elementos
para los flujos de gas y las
alturas del quemador

RASPADOR

REGULACION
DE OX.

El raspador se activa para el desarrollo del andlisis automatico con el quemador
de 50 mm con llama de 6xido nitroso-acetileno. De vez en cuando se limpia el
quemador de forma automatica. El proceso de limpieza se puede realizar ANTES
DE CADA MUESTRA, ANTES DE CADA GRUPO, ANTES DE CADA LINEA, ANTES DE CADA MEDICION O
ANTES DE CADA 22/32 MEDICION.

funcionamiento sin oxidante adicional

funcionamiento con oxidante adicional

Si utiliza oxidante adicional, optimice los parametros de llama manualmente (—
"Optimizar la llama manualmente" p. 119).

Opcién
Tipo

ANGULO DEL
QUEMADOR [°]:

TASA DE
PULVERIZACION
[ML/MIN]

Descripcién
Seleccion del tipo de quemador utilizado: 50 Mm 0 100 mm.

Angulo del quemador respecto al eje 6ptico.

El angulo del quemador debe ajustarse manualmente al quemador
(normalmente: 0°). La indicacién es opcional y se realiza aqui para la
totalidad del método y del protocolo.

Rango de valores: 0 -90°

Tasa de aspiracion del pulverizador.

La tasa de aspiracion es un valor especifico del pulverizador. La
indicacion es opcional y se realiza aqui para la totalidad del método y del
protocolo.

Rango de valores: 1,0 = 9,9 mL/min

En la tabla se pueden indicar directamente los flujos de gas y las alturas del quemador,
si estan definidos para el elemento seleccionado.

Los valores también se pueden buscar automatica o manualmente en el programa para
la optimizacion de llama, y se pueden afiadir a la tabla de los parametros de llama
dependientes de las lineas en la ventana METODO / LLAMA (— "Optimizar la llama" p.

119).

3.2.3 Pestafia HORNO: parametros del horno de tubo de grafito
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Técnica utilizada: Tecnologia de tubo de grafito

La ventana METODO / HORNO muestra un esquema de los pardmetros mas importantes
de los programas del horno para la atomizacion de los elementos a analizar.



Métodos

Parametros de los
programas del horno

¥ Meétado

Lineas Homo Alimentacién de muestras Evaluacién Calib. Estadistca QCS QCC  Salida

Pb283 A_S

Vision general de los parametros de homo mas importantes: Plataforma
. L Vel Sec.  Pirdl Atomizar | P E Modificadores
Hm nea # # Temp. Temp. Rampa Gas ny. Frep. Ban #1 #2

1 1500
| 2 Fe24s |8 | 3 | 1100) 2000| 1500(Stop | | | _[MgiNO32 | |

7 3 350 1200 Stop

Editar programa homo... Adoptar el programa del horno Temp. [CL: 2500
Modif+extras... Rampa [C/s]: 500
Mantenimiento [s] 5
3 Abrir.. k) Guardar.. ﬁ 0 OK Adoptar Cancelar

Accion calcinacion de homo

Ventana METODO / HORNO con configuracion para los parametros de horno

Los datos de los programas del horno tomados del libro de recetas se anotan como
preajustes para la atomizacién de los elementos individuales por medio de la técnica EA.

El programa d

el horno se puede editar para cada linea de elemento de andlisis en la

ventana HORNO y afiadir al método actual (—"Editar programa de horno" p.124).

Parametro Descripcion
LiNEA Nombre de la linea de elemento
NOMm. Numero total de fases del programa del horno.
SEC. Numero de fases de secado del programa del horno.
PIROL. TEMP. Temperatura de pirdlisis en °C.
ATOMIZAR Indicacion detallada de los datos de temperatura durante la fase de
atomizacion:
TEMP. temperatura final de la fase de atomizacion en °C
RamPA cambio de temperatura en la fase de atomizacion en
°Cs
GAS Alimentacion de gas de lavado o gas adicional
INY. SIN MARCA la inyeccion de la muestra se lleva a cabo antes de
que comience el programa del horno.
ok la muestra se inyecta después.
PREP. Preparacién térmica.
Cuando estd marcada, la muestra o los modificadores se preparan de forma
térmica.
ENR. Si esta marcada, la muestra es enriquecida de acuerdo con la configuracion

en [MoDIF. EXTRAS].

MODIFICADORES

Maodificadores utilizados adicionalmente. En cada medicién se pueden afiadir
5 modificadores como méximo.
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Métodos

Botones

Calcinar el horno como
accion adicional en la
secuencia

[EDITAR PROGRAMA Abre la ventana HORNO / PROGRAMA HORNO en la que se representa todo

HORNO] el programa del horno. Los parametros del horno se pueden ajustar a
cada linea de elemento que se vaya a analizar (—"Editar programa de
horno"p. 124.)

[ADOPTAR EL Adopta los parametros de las lineas de analisis seleccionadas para

PROGRAMA DEL todas las lineas siguientes de la lista.

HORNO]

[MoDIF.+EXTRAS] Abre la ventana HORNO / MODIF.+EXTRAS en la que se configuran

modificadores, enriquecimiento y tratamiento térmico adicionales para
las lineas de elemento (—"Seleccionar modificadores de matriz,
enriquecimiento y tratamiento" p. 127).

Al final del programa del horno para una linea de elemento, éste se calcinara para
realizar la limpieza. Ademas, la accion CALCINACION DE HORNO se puede establecer como
un paso de limpieza adicional en la secuencia (— "Especificar secuencias de muestras y
acciones"p. 62). Los pardmetros para dicha accion se indican en el campo ACCION
CALCINACION DE HORNO.

Parametro Descripcion

Temp. [°C] Temperatura a alcanzar en el proceso de calcinacién.
RAMPA [°C/s] Velocidad del cambio de temperatura.
MANTENIMIENTO [S] Tiempo de mantenimiento de la temperatura final

3.2.4 Pestaiia HIDRURO: especificar sistema de hidruro

ﬂ Nota
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Técnica utilizada: Técnica de hidruro y técnica HydrEA

En la ventana METODO / HIDRURO, establezca los parametros para los sistemas de hidruro
HS60A, HS60, HS55A y HS55. El sistema de hidruro conectado se reconocerd al iniciar el
equipo.

Los parametros para el inyector de hidruro HS50 se establecen bajo la técnica de llama
en la pestafia ALIMENTACION DE MUESTRAS (—'"Cargador de muestras para técnica de llama
e hidruro/HydrEA"p. 31).

Las indicaciones para un lavado adicional o una carga del sistema de hidruro se
introduciran en la ventana SISTEMA DE HIDRURO (— "Sistema de hidruro" p. 136).



Tipo de funcionamiento

Temperatura de las
cubetas / velocidad de
bombeo

Métodos

[ Metodo — by
Lineas Hidruros Alimentacion de muestras Evaluacion Calib. Estadistica QCS QCC  Salida
Modo de servicio Tiempos de operacion [s] .
Hg sin enriquecimiento (contin})  + Flujo de gas [NL/t
Procedimiento FER
Tiempo de carga muestra 14 3 IIlC
Temp. de cubsta ['C]: BT = Tiempo de espera AZ 10 =
= Tiempo de reaccidn -
Etapa vel. de bombeo: 3 = P _ «
Tiempo de espera AZ 10 2
Lavado de sistema Tiempo de lavado 1 0 B
después de cada muestra Tiempo de lavado 2 1= E -
Lavado con &cido = Tiempo de calentamiento 10 =
durante accion Tiempo de refrigeracion cc 45 37
Lavado con agente red.facido ~
Pos. agente red.: 0B Grafico
riempos de
lauadn
= Abrir k) Guardar _ﬁ Q 0K Adoptar

Ventana METODO / SISTEMA DE HIDRURO

El usuario puede seleccionar entre distintos tipos de funcionamiento, dependiendo del
equipamiento del sistema de hidruro.

Opcién
HIDRURO

(CONTINUAMENTE)

HIDRURO (BATCH)

PROCEDIMIENTO
FBR

Descripcién

Funcionamiento con el cargador de muestras o manual.
La reaccion se produce en el reactor bajo condiciones continuas.

Funcionamiento manual

La muestra se pipetea en el recipiente de reaccion (max. 20 mL). Este
recipiente esta ajustado herméticamente al médulo Batch. Con el primer
canal de la bomba de componentes, se estimula al agente reductor en el
recipiente de reaccion. La rapida y, en parte, fuerte reaccion libera hidruro
metdlico gaseoso o vapor de Hg atémico.

No para la técnica HydrEA

(Fast Baseline Return, FBR) (solo en funcionamiento continuo)

Después de alcanzar el maximo de absorcion, el flujo directo de gas de
argon lava la cubeta durante el TIEMPO DE LAVADO 2 (Lavado 2) y deja que
la sefial regrese rapidamente a la linea base.

Nota:

El procedimiento FBR se recomienda para el analisis de mercurio.

Opcién Descripcién
TEMP. DE No para la técnica HydrEA
CUBETA [*C] Para los generadores de hidruro As, Se, Sn, Sb, Te y Bi se puede seleccionar una

temperatura para la cubeta de entre 600 y 950°C. Para Hg se puede seleccionar
una temperatura ambiente de <60°C o si no 150°C.
El calentamiento de la cubeta a la temperatura seleccionada, se lleva a cabo al

iniciar el proceso de analisis o se puede iniciar manualmente en la ventana
SISTEMA DE HIDRURO.
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Métodos

ETAPA VEL. Existen 4 velocidades (1-4) para transportar la muestra (con funcionamiento
DE BOMBEO continuo) y seleccionar los componentes.
Asi, en el funcionamiento continuo se determinaré el tiempo de reaccién junto
con la cantidad de muestra introducida.

Lavado de sistema Se puede establecer, de modo opcional, un lavado del sistema después de cada
medicion.
DESPUES Lavado del sistema después de cada mediciéon de muestras.
DE CADA OFF el sistema no se lava.
MUESTRA LAVADO CON ACIDO Después de cada muestra se realiza un lavado con acido

diluido. El tiempo se establece en TIEMPO DE LAVADO ACIDO.
A la mitad del tiempo de lavado, la ruta cambia de las
muestras al reactor.

LAVADO CON AGENTE RED./ACIDO  Se recomienda este proceso de lavado para
sistemas muy contaminados (muestras con una alta
concentracion del elemento). A continuacién se lleva a
cabo un lavado con agente reductor a través de TIEMPO DE
LAVADO AGENTE RED. Después el tiempo de espera (TIEMPO
DE ACTUACION) sirve para que el agente reductor produzca
su efecto en los depositos de las paredes de la manguera.
Para terminar, se aclara con acido diluido (TIEMPO DE

LAVADO ACIDO).
DURANTE En Funciones especiales se establece el lavado del sistema como accién en la
ACCION secuencia (— "Especificar secuencias de muestras y acciones" p. 62). Este paso
adicional se puede afiadir después de muestras con una alta concentracién del
elemento.
LAVADO CON ACIDO Como en la opcién DESPUES DE CADA MUESTRA

LAVADO CON AGENTE RED./ACIDO  Como en la opcidn DESPUES DE CADA MUESTRA

Pos. Posicion del agente reductor en el plato de muestras.

AGENTE

RED.

[TiIEMPO Abre una ventana con los tres tiempos de lavado: TIEMPO DE LAVADO AGENTE RED.,

DE TIEMPO DE ACTUACION, TIEMPO DE LAVADO ACIDO.

LAVADO] Ajuste los tiempos dependiendo de las opciones de lavado configuradas.
Tiempos de operacion Los tiempos de operacion se pueden ajustar segun el tipo de funcionamiento

seleccionado. Todos los tiempos de operacion se muestran en seqgundos.

Opcién Descripcién
TIEMPO DE CARGA Tiempo en el que la bomba llena la manguera con muestra antes del

segundo grupo de vdlvulas. Este tiempo sélo se necesita para la primera
medicion de una muestra nueva.

TIEMPO DE Solo modo Batch

PRELAVADO Tiempo de lavado del recipiente con argon antes de la reacciéon (con
generadores de hidruro)
El tiempo de prelavado se utiliza para agotar el aire y asi evitar una
reaccion de oxihidrogeno en la siguiente reaccion.
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Parametros de Batch

Boton [GRAFICO]

Representar graficamente
procesos de anélisis del
sistema de hidruro

TIEMPO DE
REACCION

TIEMPO DE
BOMBEO

TIEMPO DE ESPERA
AZ

TIEMPOS DE
LAVADO 1-3

TIEMPO DE
CALENTAMIENTO
COLECTOR

TIEMPO DE
REFRIGERACION
COLECTOR

FLUJO DE GAS

Opcion

VOLUMEN DE MUESTRA

CiCLOS DE
ENRIQUECIMIENTO

Métodos

Solo en modo continuo

Tiempo en el que la bomba bombea muestra en el reactor. Es el parametro
decisivo para la cantidad de muestra introducida y la sensibilidad de la
medicion.

Solo modo Batch

Tiempo en el que se bombea agente reductor en el recipiente para
provocar una reaccion.

Tiempo antes del equilibrio de las lineas base (AZ = Auto Zero, equilibrio a
cero)

Tiempos en los que se transporta el gas de reacciéon con el flujo de argon.
Los recorridos de transporte varian en las diferentes fases para distintos
tipos de funcionamiento.

Los recorridos de transporte se pueden representar graficamente.

Tiempo en el que funciona el calentamiento del colector para liberar el Hg
enriquecido.

Tiempo en el que funciona la ventilacién del colector para enfriar el
colector para el nuevo enriquecimiento.

Establecer el flujo de argon que fluye en las fases siguientes. Es valido
hasta que se pueda indicar un nuevo flujo de gas. El flujo de gas se puede
modificar con distinta frecuencia para los distintos tipos de
funcionamiento. Los recorridos de gas para las distintas fases del proceso
de andlisis se pueden tomar de la representacion grafica del proceso de
analisis en el sistema de hidruro (— "Representar graficamente procesos
de analisis del sistema de hidruro" p. 29). Los flujos de gas se pueden
seleccionar en 3 nivelesde 6y 31 L/h.

Descripcion

Indicar el volumen de la muestra que se introduce en el recipiente
en mL.

Para el funcionamiento Batch con enriquecimiento de Hg en el
colector

Indicar el nimero de recipientes cuyo contenido se va a enriquecer.

Con [GRAFICO] se abre la representacion gréfica de los recorridos de gas para las distintas
fases del proceso de andlisis.

En la ventana METODO/HIDRURO, abra con [GRAFICO] la ventana del mismo nombre. En
esta ventana se mostrara graficamente el proceso de analisis programado.
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Métodos

4w Gréfico [} *
Gréfico para: Parametros: B Toma de muestra
Primera medician v Tiempo de carga: [ Toma de agente reductor
Flujo de gas: [] Toma de solucién de lavado

14 s 6 |=lun B Valvula de muestras del reactor
[ Transporte de reactivos

Recaorridos y flujos de gas (Cargar) [ Ajuste a cero
Ar O Tiempo de retardo

20 L,
< L B Medicion
Reacc. — GFS Col. Cub. —> . Calentar el colector
Lote - Bl Refrigerar el colector

Fase AReacc.
Bomba de muestr:

Walvula de muestri|| T

Reactivos - |
Medicion T |
Colector

Tiempo [s]: o 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

Ventana HIDRURO/GRAFICO con representacion del proceso de anélisis en el sistema de hidruro

Las distintas fases del proceso de anélisis se representan en colores en el grafico de
proceso. Al hacer clic en una fase determinada, representada por una superficie en color,
se muestran los parametros correspondientes en el &rea PARAMETROS y el flujo de gas
establecido en el area RECORRIDOS Y FLUJOS DE GAS. El proceso se determina a través de la
seleccion del tipo de funcionamiento en la pestafia HIDRURO.

Opcién Descripcién

GRAFICO PARA Si se activa una estadistica de muestras, se pueden representar los distintos
procesos para la primera, siguiente y dltima medicién.

RECORRIDOS Y En el diagrama de flujo se mostraran los recorridos de gas del sistema de

FLUJOS DE GAS hidruro. Los modulos REACT. (reactor), GFS (separador de gas y liquido), CoL.
(colector de oro), BATCH (mddulo Batch) y Cus. (cubeta) u horno se
representan con sus mangueras de conexién (para argén y gas de reaccion).
Haga clic en la fase del gréfico de proceso en la que desee ver el flujo de gas.
El recorrido de gas aparecerd marcado en rojo y el flujo de argén se mostrara
numéricamente en L/h.

PARAMETROS Mostrar y cambiar los tiempos de operacion, los de medicion y, dado el caso,
los flujos de gas correspondientes de una fase seleccionada.
Haga clic en la fase correspondiente. El nombre y el valor numérico del
tiempo de medicion o de operacion o del flujo de gas se mostrarén y pueden
modificarse. El grafico de proceso se ajustara a los parametros modificados.

LiNEA Modificar los datos de las lineas mostradas.
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3.2.5 Configurar el cargador de muestras — PESTANA ALIMENTACION DE MUESTRAS

3.2.5.1 Cargador de muestras para técnica de llama e hidruro/HydrEA

Utilizar accesorios

En la técnica de llama estan disponibles los cargadores de muestras AS 52s y AS-FD con
funcion de dilucién y AS 51s y AS-F sin funcién de dilucién. Opcionalmente también es
posible introducir las muestras manualmente en el sistema quemador-pulverizador.
Tanto en el modo de funcionamiento automatico como en el manual se puede utilizar
opcionalmente el interruptor de inyeccion. El inyector de hidruro HS 50 se configura
también en la pestafia ALIMENTACION DE MUESTRAS.

[ método - *
Lineas Llama Alimentacionde muestras Evaluacién Calib. Estadisica QCS QCC  Salida

Utilizar accesorios Lavado
Cargador

. después de cada muestra i
Médulo de inyeccién SFS

Inyector de hidruro HS50 Tiempo de lavado [s]. 0
Tiempo de iny &n [s]: 50 3 Ciclos recipiente de mezcla 12

Tiempo de carga [s]: 0 I Control de limpieza en caso de exceso de conc

Limite de control (abs.): 0.005

Tiempo de retardo [s]: 15 =
Posicion solucidn de referencia 1 =

Parametros técn....

D Abrir... ) Guardar.. _ﬁ @ OK Adoptar Cancelar

Ventana METODO / PESTANA ALIMENTACION DE MUESTRAS con cargador de muestras activo para la técnica de
llama

Defina los siguientes parametros para el cargador de muestras en la ventana METODO /
ALIMENTACION DE MUESTRAS:

®  (Conexién de un cargador de muestras
= Modos de lavado y control de limpieza
= Disoluciones automaticas durante el analisis

m  Utilizacién del médulo de inyeccién SFS 6 o del inyector de hidruro HS 50

Opcién Descripcién
AUTOMUESTREADOR Utilizar el cargador de muestras conectado e iniciado.

Si esta desactivado, la muestra se introduce manualmente sin cargador
de muestras.
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INTERRUPTOR DE
INYECCION

INYECTOR DE HIDRURO

HS 50

TIEMPO DE RETARDO

POSICION DE LA
SOLUCION DE
REFERENCIA

32

El médulo de inyeccion SFS 6 se puede utilizar con un cargador de
muestras o manualmente. Permite, por un lado, que se aspire la
solucion portadora o de lavado continuamente y que el quemador se
mantenga a temperatura constante a través del aerosol, y por otro, que
se puedan medir pequefias cantidades de modo reproducible.

El mddulo de inyeccion se puede utilizar también para el tratamiento de
sefiales constantes del tiempo (integracion promedio).

TIEMPO DE INYECCION: el tiempo en el que la valvula del SFS 6 abre el
recorrido de la muestra para pulverizarla'y
transportar el aerosol al quemador. Este tiempo
depende de la concentracion esperada mas alta.
Valores tipicos: 0,5... 2,0 s

TIEMPO DE CARGA: el tiempo que se necesita para rellenar con una
nueva muestra el recorrido de aspiracion de la
muestra entre la muestra y el modulo de

inyeccion.

El inyector de hidruro HS 50 es un sistema neumatico Batch para el
funcionamiento manual. Estd compuesto por un equipo Batch y un
soporte de cubetas con cubeta de cuarzo. La solucién de agente reductor
se transporta neuméticamente de la botella de suministro al recipiente
de reaccién. La cubeta de cuarzo se calienta con la llama. EI HS 50 es
programado de manera sencilla con control de tiempo por el software
AAS.

Funciona con integracién de alturas y superficies pico.

El proceso de medicion se divide en los siguientes pasos: Prelavado —
Equilibrio a cero — Reaccién/Integracion.

TIEMPO DE REACCION Ajustar tiempo de reaccion.

Durante el tiempo de reaccion se transporta el
agente reactor al recipiente reactor. Cuando
comienza el tiempo de reaccion, empieza de
forma simultanea el registro de valores de
medicion. El tiempo de reaccién tiene que ser
suficiente para que se pueda registrar toda la

sefial en el periodo.

TIEMPO DE PRELAVADO Ajustar el tiempo de prelavado.

Durante el tiempo de prelavado se lavara el
recipiente reactor para eliminar el aire. El
prelavado se suprime en la determinacién de Hg
porque el flujo de argén agota el Hg de la

muestra.

VOLUMEN DE MUESTRA  Ajustar el volumen de la muestra.

Tiempo que se necesita para transportar la muestra a la unidad de
atomizacion (p. ej., cdmara de llama o de reaccion en el sistema de
hidruro).

El tiempo se determina principalmente por la longitud de la manguera
de la muestra. Cuando termina el tiempo de retardo comienza la
medicidn de la sefial.

Solo para técnica de llama

Definir la posicion de la solucién de referencia en el plato de muestras.



Diluir de forma
automatica con un
cargador de muestras

Especificacion de fases de

lavado

Métodos

Con cargadores de muestras con funcién de dilucién se puede ejecutar una dilucion
automatica de la muestra. Configure en el método parametros generales para la dilucién
(MODO DE DILUCION y NIVEL DE LLENADO EN EL RECIPIENTE DE MEZCLA). Los distintos factores de
dilucion para cada muestra se definen en la ventana ID DE MUESTRAS (— "Elementos de la
ventana ID de muestras" p. 66).

Después podra activar los parametros para la DILUCION EN CASO DE EXCESO DE CONCENTRACION
automatica. Si la concentracion supera el rango de medicién fijado por la curva de
calibracion en mas de un 10 %, la muestra se diluira. la dilucién se lleva a cabo en el
recipiente de mezcla. Los volimenes se calculan con el programa dependiendo del valor
de absorbancia de la solucién no diluida. El volumen de analito calculado se pasa al
recipiente de mezcla y se llena el recipiente hasta el nivel indicado con solucién para
dilucion. La solucion de dilucién se toma de la botella de suministro como diluyente

Pardmetros para la dilucién:

Lista / Opcion Descripcién

DILUCION EN CASO DE NINGUNA No se ejecutard la dilucién automatica en
EXCESO DE caso de exceso de concentracion.
CONCENTRACION EN EL RECIPIENTE DE MEZCLA Cuando estd activado, la dilucién con

exceso de concentracion se realizard como se
ha descrito anteriormente.

NIVEL DEL RECIPIENTEDE  Nivel al que se tiene que llenar el recipiente de mezcla con solucién de
MEZCLA dilucion.

Durante el desarrollo de una secuencia de medicién, puede establecer fases de lavado
para limpiar los recorridos de la muestra en el equipo y en los accesorios.

Opcién Descripcién
LAVADO OFF El lavado estéd desactivado. No se lavara de forma
automatica.

DESPUES DE CADA MUESTRA Lavado después de cada muestra, pero no dentro de
una serie estadistica.

TIEMPO DE Tiempo en el que se aspira medio de lavado del recipiente de lavado. De este

LAVADO modo se limpian el recorrido de las mangueras y el sistema pulverizador del
quemador.

CicLos Numero de ciclos de lavado para el recipiente de mezcla

RECIPIENTE DE En un ciclo de lavado, el recipiente de mezcla se llena con liquido de lavado o

MEZCLA diluyente y se vuelve a vaciar.

Limpieza controlada

Al analizar muestras que producen un exceso de mas del 10 % del &rea de trabajo de la
curva de calibracion, se puede, dependiendo de la técnica, limpiar el sistema de
pulverizador del quemador (técnica de llama) o el sistema de hidruro para eliminar
contaminaciones de la medicion precedente. Durante el lavado, se medird la
absorbancia o emisidn para controlar el resultado de la limpieza.

Se recomienda el control de limpieza automatico después de medir muestras de alta
concentracién, especialmente con el modo DILUCION CON EXCESO DE CONCENTRACION
activado.
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ﬂ Nota

Proceso de lavado del
cargador de muestras

Pardmetros profundidad
de inmersién y velocidad
de dosificacion

Botén/Campo Descripcién

CONTROL DE Cuando se activa, se lleva a cabo automaticamente una limpieza

LIMPIEZA controlada con los excesos de concentracion.

LimITE DE El valor al que tiene que volver el valor de la sefial durante el lavado, antes
CONTROL de que se midan las muestras diluidas o con escasa concentracion.

También se puede establecer un control de limpieza en la secuencia aunque no haya un
exceso de concentracion.

Para lavar el recorrido de aspiraciéon de la muestra y el sistema de pulverizador del
quemador, el brazo del automuestreador se introduce con la canula en el recipiente de
lavado del cargador de muestras. Una bomba de membrana proporciona el liquido de
limpieza de la botella de suministro para el momento de la inmersién. La tasa de
bombeo es mayor que la de aspiracion del pulverizador o la de bombeo del sistema de
hidruro. Todo el recorrido de la muestra es lavado (canula, manguera de muestras,
inyector de muestra SFS6 y el sistema de pulverizador del quemador). El liquido de
limpieza que sobra fluye hasta la botella de desechos.

Al lavar el recipiente de mezcla del AS 52s y del AS-FD, se llena el recipiente de mezcla
con liquido de lavado o diluyente en un ciclo de lavado y se vuelve a vaciar.

Los parametros del cargador de muestras relativos a la profundidad de inmersién en los
distintos recipientes y la velocidad de dosificacion se configuran en la ventana CARGADOR
DE MUESTRAS (— "Pardmetros técnicos del cargador de muestras" p. 142). La ventana
CARGADOR DE MUESTRAS se puede abrir en esta pestafia con el boton [PARAMETROS
TECNICOS].

3.2.5.2 Cargador de muestras para la técnica de tubo de grafito (analitica de soluciones)
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El tubo de grafito es alimentado por medio del cargador de muestras MPE 60, MPE
60/2 o AS-GF.

& Método _ %

Lineas Homo Alimentacion de muestras Fvaluacién Calib  Estadistica QCS  QCC  Salida

Utilizar accesorios Lavado

Cargador -después.de cada medicion ¥
Ciclos de lavado: 2 3
Ciclos recipiente de mezcla o

Control de limpieza en caso de exceso de conc.

Limite de control (abs.):

Dilucién en caso de exceso de conc.

ninguno ~
Mivel del recipiente de mezcla [pl 500 3
Posician diluyente 7B 5
Parametros técn....
2 Abrir.. k) Guardar.. 33 @ OK. Adoptar Cancelar

Ventana METODO / ALIMENTACION DE MUESTRAS con configuracion para el AS-GF



Diluir de forma
automatica con un
cargador de muestras

Métodos

Defina los siguientes parametros para dichos cargadores de muestras en la ventana
METODO / ALIMENTACION DE MUESTRAS:

®  (Conexion de un cargador de muestras
= Modos de lavado
®  Disoluciones automaticas durante el analisis

La opcion CARGADOR DE MUESTRAS debe estar siempre activada cuando se usa la técnica de
tubo de grafito para analitica de soluciones.

En conexion con la MPE 60, se puede llevar a cabo una dilucion automatica de
muestras. Los distintos factores de dilucidén para cada muestra se definen en la ventana
ID DE MUESTRAS. (— "Elementos de la ventana ID de muestras" p. 66). Configure en el
método parametros generales para la dilucion (modo y posicién del diluyente).

También puede especificar los pardmetros para la dilucién automatica en caso de exceso
de concentracién. Asi, si la concentracion supera el rango de medicion fijado por la curva
de calibracion en mas de un 10%, la muestra se diluird. El maximo factor de dilucidon
alcanzable esta limitado por el volumen de inyeccion minimo exacto a dosificar de 2 pl.

La dilucion en el recipiente de mezcla como se describe para el AS 52s/AD-FD solo es
posible con la MPE 60 (— "Cargador de muestras para técnica de llama e
hidruro/HydrEA" p. 31). Con el MPE 60/2 y el AS-GF se realiza una reduccién de analito
directamente en el tubo de grafito. Adicionalmente pueden utilizarse recipientes de
muestras sin usar para la DILUCION EN CASO DE EXCESO DE CONCENTRACION.

Opciones para la de dilucion en caso de exceso de concentracion:

Opcién Descripcién
NINGUNA La muestra no se diluye.

EN EL TUBO DE El volumen de muestra se reduce dependiendo del factor de diluciony se
GRAFITO introduce en el tubo de grafito. El resto del volumen de la muestra original se
completa con el liquido de dilucién.

MEDIANTE El volumen de muestra se reduce dependiendo del factor de diluciény se
REDUCCION DE introduce en el tubo de grafito. El resto del volumen de la muestra original no
VOLUMEN se completa.

ENEL Solo para MPE 60

RECIPIENTE DE La dilucién se lleva a cabo en el recipiente de mezcla. El volumen se llena
MEZCLA siempre con 500 pL.

ENRECIPIENTES  La dilucion se lleva a cabo en recipientes de muestras sin usar, cuya cantidad y

DE MUESTRAS posicidn de inicio en el plato se selecciona en CANT. RECIPIENTES DE MUESTRAS. El
volumen de relleno se define en NIVEL DE LLENADO EN POSICIONES DE MEZCLA. Las
posiciones utilizadas deben ser restablecidas después de sustituir los
recipientes de muestras para seguir siendo usadas en la ventana CARGADOR DE
MUESTRAS / PARAMETROS TECNICOS mediante la opcidn VACIAR RECIPIENTES DE MEZCLA
(— "Pardmetros técnicos del cargador de muestras" p. 152).

PosICION Posicion del diluyente en el plato de muestras.
DILUYENTE
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Especificacion de fases de

lavado

Limpieza controlada

ﬂ Nota

Advertencia sobre el
proceso de lavado con
MPE 60/AS-FG

Pardmetros profundidad
de inmersién y velocidad
de dosificacion
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Durante el desarrollo de una secuencia de medicién, puede establecer fases de lavado
para limpiar los recorridos de la muestra en los accesorios.

Opcién Descripcién
LAvADO OFF El lavado esta desactivado. No se lavara de forma
automatica.
DESPUES DE CADA MEDICION Lavado después de cada serie estadistica

DESPUES DE CADA COMPONENTE ~ Después de la introduccion de cada
componente (modificador, estédndar, muestra, etc.) en
el tubo de grafito, se lava el cargador de muestras.

CicLos be Namero de ciclos de lavado en cada ocasion: de 1 a 5.

LAVADO

CicLos Sélo para MPE 60

RECIPIENTE DE Namero de ciclos de lavado para el recipiente de mezcla

MEZCLA En un ciclo de lavado, el recipiente de mezcla se llena con liquido de lavado o

diluyente y se vuelve a vaciar.

Al analizar muestras que producen un exceso de mas del 10 % del area de trabajo de la
curva de calibracion, se puede calcinar el tubo de grafito para eliminar contaminaciones
de la medicién precedente. Durante la limpieza se medird la absorbancia para controlar
el resultado de la limpieza.

Se recomienda el control de limpieza automatico después de medir muestras de alta
concentracién, especialmente con el modo DILUCION CON EXCESO DE CONCENTRACION
activado.

Opcién Descripcién

CONTROL DE LIMPIEZA EN Cuando se activa, se lleva a cabo automaticamente una limpieza
CASO DE EXCESO DE CONC. controlada con los excesos de concentracion.

LimMITE DE CONTROL El valor al que tiene que volver el valor de la sefial durante la
limpieza, antes de que se midan las muestras diluidas o con escasa
concentracion.

También se puede establecer un control de limpieza en la secuencia aunque no haya un
exceso de concentracion.

Después de aspirar las muestras u otras sustancias liquidas, la manguera de dosificacion
se limpia automaticamente con el liquido de lavado de la botella de suministro (agua
desionizada, acidulada ligeramente con 0,1 N HNO3). Para ello, el liquido de lavado es
bombeado desde la botella de suministro a través de la manguera de dosificacion y
depositado en el recipiente de lavado del cargador de muestras.

Los parametros del cargador de muestras relativos a la profundidad de inmersién en los
distintos recipientes y la velocidad de dosificacion se configuran en la ventana CARGADOR
DE MUESTRAS (— "Pardmetros técnicos del cargador de muestras"p. 152). La ventana
CARGADOR DE MUESTRAS se puede abrir en esta pestafia con el botén [PARAMETROS
TECNICOS].
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3.2.5.3 Cargador de muestras para la técnica de tubo de grafito (analitica de sélidos)

Automuestreador

Para la analitica de sélidos estan disponibles el cargador de muestras automatico SSA
600 con y sin dosificacion liquida y el cargador manual SSA 6(z).

Defina los siguientes pardmetros para la analitica de sélidos en la ventana METODO /
ALIMENTACION DE MUESTRAS:

® [l uso de un cargador de muestras SSA 600 o SSA 6
®  Tipo de funcionamiento / transcurso del anélisis

®  Modificaciones del cargador de muestras

E Meétodo — X
Lineas Horno Alimentacion de muestras Evaluacién Calib. Estadistca QCS QCC  Salida

Cargador Plato de muestras

() SSAB/SSAGZ Funcionamiento manual (® Plato Unico (pos. 42)

(O SSAB00 automatico O Plato doble(pos. 4)

(® SSAB00 con dosificador de liquidos autom:

Modo de servicio Registro de la masa de las muestras

(O Funcionamiento de 1 plataforma O Pesar

(® Funcionamiento Batch @® Pesar con confirmacién

(O Batch (Posicién esp. 42) O sin pesar

Nimero de plataformas: 2 3

[ Flujo de trabajo para muestras con tiempo critico Lugar da colocacid muy agitade )

Velocidad Control de limpieza

7 = [ Control de limpieza
Blapa de vel. = Limite de control (abs.): 0.0050
= Abrir k) Guardar _ﬁ @ oK Adoptar
Ventana METODO / ALIMENTACION DE MUESTRAS con configuracion para el SSA 600

Opcién Descripcién
SSA6/SSA6Z Utilizar un cargador de muestras manual SSA 6z.
FUNCIONAMIENTO MANUAL
SSA 600 Utilizar un cargador de muestras sélidas SSA 600 automético.
SSA 600 CON DOSIFICADOR Utilizar un cargador de muestras sélidas automatico SSA 600 con
DE LIQUIDOS AUTOMATICO dosificacion automética integrada para componentes liquidos

(estandares o modificadores).

El cargador de muestras manual SSA 6 z no requiere ninguna especificacion adicional en
relacion con la alimentacion de muestras. Las muestras deben pesarse por separado y
los pesajes se deben introducir en la ventana de resultados en la pestafia SOLIDO.

Defina en esta ventana el proceso de alimentacion de las muestras para el cargador de
muestras SSA 600.
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Opcién
TiPo DE
FUNCIONAMIENTO

PROCESO PARA
MUESTRAS
SENSIBLES AL
TIEMPO

VELOCIDAD

PLATO DE
MUESTRAS
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Descripcién

FUNCIONAMIENTO DE 1 PLATAFORMA El analisis se realiza solo con una
Unica plataforma, que se rellena cada vez.
La plataforma se encuentra en la posicion del
plato 1.
Durante el desarrollo del analisis, se realizan todas
las fases necesarias (tarar, dosificar, pesar,
dosificar liquidos) con esta plataforma.

FUNCIONAMIENTO BATCH  Durante el anélisis se trabaja con diversas
plataformas. El anélisis se puede automatizar
dependiendo de la configuracion.

BATCH (POSICION ESP. 42) Durante el andlisis se trabaja con diversas
plataformas. El anélisis se puede automatizar
dependiendo de la configuracion. Para muestras
que no requieren que se las pese, p. €j., equilibrio
a cero o estandares liquidos, se utilizara la
posicion 42 en el plato de muestras. Para ello
tiene que haber una plataforma vacia en la que se
pueda pipetear la muestra si fuera necesario.

NUMERO DE PLATAFORMAS Para Funcionamiento Batch y Batch (Posicion esp.
42)
Definir el nimero de plataformas utilizadas y el
numero de posiciones de muestra disponibles.

Controla el comportamiento del cargador de muestras en la preparacién
de las muestras y la dosificacion.

Si esta activado, las plataformas son alimentadas con muestras solo
inmediatamente antes de la medicion. Con ello se evita que las muestras
se volaticen tras largos periodos de permanencia en el plato de muestras o
se "escurran” sobre la plataforma debido a la alta adhesion, como sucede
con los aceites, por ejemplo. Este modo requiere la presencia permanente
del usuario.

Si se desactiva, todas las plataformas disponibles son preparadas antes del
inicio de la medicién. Todas las acciones que requieren la presencia del
usuario (introducciéon de muestras o pipeteo manual de modificadores) se
ejecutan de manera agrupada. En este modo, el dispositivo EAA puede
hacer la medicion sin la presencia permanente del usuario.

La velocidad de los movimientos del SSA600 se puede ajustar en tres
niveles.

Niveles recomendados: 2

Numero de los platos colocados



REGISTRO DE LA
MASA DE LAS
MUESTRAS

LUGAR DE
EMPLAZAMIENTO

CONTROL DE
LIMPIEZA

LIMITE DE CONTROL

Métodos

PESAR Después de pesar la sustancia sélida dosificada, el
peso se registra automaticamente.

PESAR CON CONFIRMACION Después de pesar cada sustancia sélida, se
mostraréd el resultado de la pesada.
El usuario puede confirmar con la tecla verde
(tecla en el cargador de muestras u [OK] en la
ventana de pesaje en la pantalla) que esta
conforme con el pesaje.
Si presiona la tecla naranja (tecla en el cargador
de muestras o [REPETIR] en la ventana de pesaje
en la pantalla), la plataforma volvera a la posicion
de dosificacion, modificara la dosificaciéon y
volvera a pesar al final.

SIN PESAR (Medicion cualitativa) Con este modo no se
pueden realizar mediciones de concentracion.
Sirve solamente para analisis cualitativos de
muestras sélidas.

Determinar dependiendo de los factores de interferencia (en especial,
sacudidas) que afectan la precision de la microbascula integrada.

Si el tiempo de la pesada es demasiado largo, se puede acortar cambiando
la orientacion del lugar de emplazamiento, en detrimento de la precision.
Los siguientes ajustes son posibles:

MUY AGITADO

AGITADO

CALMADO

MUY CALMADO

Cuando se activa, se lleva a cabo automaticamente una limpieza
controlada con los excesos de concentracion.

Al analizar muestras que producen un exceso de mas del 10% del 4rea de
trabajo de la curva de calibracion, se calcina el tubo de grafitoy la
plataforma de muestras para eliminar contaminaciones de la medicion
precedente. Durante la limpieza se mide la absorbancia. Si se alcanza el
limite de control, finaliza la limpieza.

Nota: También se puede establecer un control de limpieza en la secuencia
aunque no haya un exceso de concentracion.

Valor de absorbancia al que tiene que volver el valor de la sefial durante la
limpieza, antes de que se mida la siguiente muestra.
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3.2.6 Pestafa EVALUACION: rango espectral y correcciones de fondo

Los parametros de analisis especificos para cada linea para determinar los resultados de
medicion del espectro se establecen en la pestafia METODO / EVALUACION.

[ Meétado - X

Lineas Llama Alimentacién de muestras Evaluacién Calib. Estadistica QCS QCC  Salida

Mim. Linea Rango espect Eval pixeles Correccion de fondo Estruct perm. Adaptacidn Pos. de pixel

2 A3% 200 3Pixel | IBC off
3 Cd228 200 3Pixel | IBC off

| R 3
inc.
Correcciones {ringuno)
sanartralag
Debilitacién de sefial.. | finguno)
D Abrir... k) Guardar... ﬁ QJ OK Adoptar Cancelar
Ventana METODO / EVALUACION
Columna Descripcion
LiNEA Nombre de la linea de elemento
NIVELACION no aplica para la técnica de llama
DE SENAL APAGADA Las sefiales no seran niveladas
DEBIL Nivelacion suave de las sefiales, p. ej., supresion del
ruido
FUERTE Nivelacion fuerte de las sefiales
RANGO Numero de pixeles para medir un espectro (max. 200)
ESPECTRAL Solo se leera y guardara el numero de pixeles indicado de la linea CCD. De este

modo se puede optimizar el tiempo de célculo de la evaluacién y el volumen de
datos guardado.
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EVAL.
PIXELES

CORRECCION
DE FONDO

ESTRUCT.
PERM.

ADAPTACION

Pos. DE
PIXEL

Métodos

1-19 PIXELES Ndmero de pixeles que se utilizan para la evaluaciéon de
la sefial de absorcion y de los que surgen después los
valores de medicion.

Las absorbancias de los pixeles de evaluacion se suman.
De este modo se pueden eliminar las imprecisiones del
analisis producidas por la posicion del pico entre dos
pixeles. Por esto, en el resultado podria aparecer, en
teoria, también una absorbancia méx. de 9 como
resultado de medicién.

Ndmero de pixeles recomendado: 3

ALTURA Interpolacion del valor pico

DEF. POR USUARIO
Libre seleccion del pixel de evaluacion, p. ej., para la
evaluacion de multipletes. Ejemplo de entrada: 50,120-
130 conforma la suma sobre los valores de medicion de
los pixeles 50y 120 hasta 130.

SIN REFERENCIA:
la correccion de fondo no requiere ninglin espectro de
referencia.

CON REFERENCIA:
la correccion de fondo requiere un espectro de
referencia en la secuencia.

IBC: correccion iterativa de las lineas base. Esta correcciéon
de fondo requiere un espectro de referencia en la
secuencia.

IBC-m: correccion iterativa de las lineas base para estructuras

de banda ancha (absorciones moleculares). Esta
correccion de fondo requiere un espectro de referencia
en la secuencia.

Ver también — "Utilizacién de espectros de correcciéon en ASpect CS" p. 205.

Eliminar estructuras permanentes

El proceso requiere un espectro de referencia. Las estructuras permanentes son
bandas que pueden estar presentes con una intensidad diferente en el espectro
de muestras y en el de referencia, pero no se pueden originar a través del
elemento a analizar. La mayoria de las veces, estas estructuras se originan a
través de oscilaciones moleculares, p. €j. con la llama de 6xido nitroso.

OFF: no realizar la correccion de estructuras permanentes.

ON: corregir estructuras permanentes.

Determinar pixeles para la correccion de fondo (— "Descripcion de los
algoritmos utilizados para la correccion de fondo espectral' p. 203).

DINAMICO: el software localiza los pixeles para la correccién de fondo de modo
automatico.

ESTATICO: el usuario indica los pixeles para la correccion de fondo en la columna
POs. DE PIXEL.

Indica la posicién de los pixeles en ADAPTACION ESTATICA de la correccion de
fondo.

Introduzca el nimero de pixeles para la correcciéon de fondo. En el renglén de
estado se mostrara una indicacion a modo de ejemplo.
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Boton [CORRECCIONES
ESPECTRALES|

ﬂ Nota

Botdn [INTEGRACION DE
SENAL]

Boton [ATENUACION DE
SENAL]

Se muestra la ventana CORRECCIONES ESPECTRALES. Se pueden elegir modelos de correccion
existentes o crear nuevos modelos (— “Utilizacién de espectros de correccion en ASpect
cs).

En la visualizacion de los espectros lineales, se pueden seleccionar pixeles con la
representacion grafica para la correccion de fondo y se pueden afiadir al método.

Solo disponible para técnica de llama.

Aparece la ventana INTEGRACION DE SENAL. El rango de integracion de las sefiales
transitorias para valoracion de superficies puede limitarse al rango entre DE y HASTA. Esto
es conveniente, sobre todo, para la valoracién multilinea simultanea; en otros casos, el
rango deberia limitarse al hacer la medicion, p. ej., mediante la eleccion de un tiempo de
medicion adecuado. Los limites para la integracién de sefiales también pueden definirse
en la ventana VALORES INDIVIDUALES DE MUESTRAS en el grafico de espectros (= "Mostrar
detalles de los valores individuales de las muestras" p. 84).

Con [REINICIALIZAR] se fija todo el tiempo de medicién en el rango de las lineas marcadas.
Si no se ha marcado ninguna linea, se reinicializaran los limites de integracion de todas
las lineas.

Aparece la ventana ATENUACION DE SENAL. Mediante la seleccion de un NIVEL para la
atenuacion de la sefial se toma en cuenta solo una superficie de pico parcial del pico
espectral para el calculo de la sefial. De esta manera se puede ampliar el rango de
trabajo de la calibracién (calibracién de rango amplio). Los pixeles marginales utilizados
para la valoracién se muestran en la columna PIXELES DE EVALUACION

Ejemplo: Al seleccionarse el NIVEL intermedio, se toman en cuenta dos pixeles a una
distancia de tres pixeles del pixel de medicién para la formacién del valor de medicion.

3.2.7 Pestaia CALIB.: parametros de calibracion
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La seleccion de los parametros de calibracion (estandares y su creacion) y las
correcciones de valor blanco se realiza en la pestafia METODO / CALIB.

Se puede utilizar un maximo de 65 estandares en una calibracion.
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Parametros de calibracién

universales

[ Métado

Lineas Llama Alimentacién de muestras Evaluacion Calib. Estadistca QCS QCC  Salida

Procedimiento de calibracion Volumenes

P d t tand v
rocedimiento estandar Cantidad [mL} 5

Correccion del blanco

2 a base de absorbancia

Fabricacion estandar

25 2
mezclado por el cargador de mu | de eso muestra [ml
MNum. Linea Funcion de calib. terseccion de ej¢  Ponderacion  Comprobacion Unidad
| 1]Cu324 Jlineal _____|Calcular___|ninguno ___lninguno ___Jmgl |
2 Al396 lineal Calcular ninguno ninguno mgfL
3 Cd228 lineal Calcular ninguno ninguno mgjfL

Solucion patran..

Concentraciones...

inc.

7 Abrir ke Guardar 35 g OK Adoptar Cancelar

Ventana METODO / CALIB.: seleccion de la calibracion y el ajuste especifico para cada linea

Seleccién del procedimiento de calibracion

Opcién Descripcién
NINGUNA Los resultados de la muestra se mostraran exclusivamente como
CALIBRACION absorbancia o emision.

No se requiere una calibracion para estas mediciones.

PROCEDIMIENTO
ESTANDAR

La calibracion se lleva a cabo con muestras de concentracién conocida.
Las muestras de concentracion desconocida se mediran en base a esta
calibracién.

PROCEDIMIENTO POR
ADICION DE
ESTANDARES

No aplicable a la técnica de sélidos.

La muestra desconocida se aumentara con distintas cantidades de una
muestra conocida y se medira. Como resultado de una compensacién se
produce la concentracion de la muestra desconocida.

CALIBRACION POR
ADICION

No aplicable a la técnica de sélidos.

La curva de calibracion con la que se pueden determinar otras
concentraciones se crea a través de la adicion estandar. Simultaneamente
se calcula con ella la concentracion de la primera muestra. Después, se
desplaza una curva de calibracién de forma paralela, de tal manera que
pasa por el origen de coordenadas. Todas las demés muestras se analizan
con la calibracién corregida.

Creacion del estandar

Procedimiento Descripcion
FABRICADO Las soluciones de referencia son elaboradas por el usuario.
MANUALMENTE
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MEZCLADO POR EL

CARGADOR DE
MUESTRAS

MEDIANTE
ESCALONAMIENTO
DE VOLUMEN:

MEDIANTE
DILUCION:

Tipo de
correccion

A BASE DE
ABSORBANCIA

A BASE DE
CONCENTRACION

Solo con el cargador de muestras AS52s o AS-FD

Las soluciones de referencia se crean en el recipiente de mezcla del
cargador a través de la mezcla de distintos porcentajes de diluyentes y
soluciones patron.

En este caso, para la creacion se soluciones de referencia, indique lo
siguiente en VOLUMENES:

CANTIDAD indique el volumen total de inyeccion en el
recipiente de mezcla (rango de valores: 1-20 mL).
DE ELLO, CANTIDAD DE MUESTRA  (solo en procesos por adicion)
El volumen de muestra proporcional (intervalo:
0,5 mL).
En los procesos por adicién, el porcentaje de la solucion de muestra de una
serie de medicidn siempre es el mismo. El porcentaje de la solucion tiene
que ser menor que el volumen total de inyeccion. El volumen diferencial se
completara con solucién patrén y diluyente. La proporcién cantidad de
muestra/cantidad total es el factor de correccion para la concentracion a
determinar.

Sélo en la técnica de tubo de grafito

Se tomaran distintos volumenes de la solucién patrén o distintas
cantidades de la muestra de referencia para la atomizacion y asi se lograra
un escalonamiento de la concentracion (en base al volumen 'y peso de las
muestras).

Sélo en la técnica de tubo de grafito

Se tomaran volimenes definidos de la solucion patrén y el volumen del
diluyente que falta para el volumen de la muestra en una fase de
introduccién, produciendo asi un escalonamiento de la concentracion (en
base al volumen de las muestras).

Correcciones del valor del blanco

Sélo con procedimiento por adicion estandar y calibracién por adicion.

Descripcién

Con cada adicién estandar se medird el blanco, y el valor de absorbancia
medido antes del célculo de las rectas de compensacion se substraera de
todos los valores de medicion. Este procedimiento ha sido el habitual
durante un largo periodo de tiempo, pero da lugar en muchas muestras
reales a resultados erréneos.

Con la solucion del valor blanco se realizard a continuacién una adicién
estandar propia con las mismas adiciones de concentracién que en la
muestra. La concentracion calculada se sustraera automaticamente del
resto de las concentraciones determinadas por adiciéon estandar.



Pardmetros de calibracion
especificos para cada linea
de elemento

Métodos

Funcidn de calibracién (sélo en procedimientos estandar)

Opcion

LINEAL

RATIO NO

LINEAL.

NO LINEAL
CUAD.

AUTOMATICO

Nota

Descripcion

Linealidad de la funcion de calibracién.
El procedimiento por adicion estdndar y la calibracién por adicion sélo se pueden
aplicar para la linealidad de las curvas.

y=ax+b

No linealidad de la funcién de calibracion descrita por una funcion racional

fraccionada
a+bx
1+cx

No linealidad de la funcién de calibracién descrita por una funcién cuadratica
y=ax?+bx+c

Para la calibracion se calcula una funcién lineal y una no lineal en cada caso.
Las sumas de los residuos cuadrados se comparan (test de Mandel). Si la suma
para la funcion no lineal es significativamente mds pequefia que aquella de la
funcion lineal, se seleccionara la no linealidad de la curva, en caso contrario, se
seleccionara la linealidad de la curva de calibracion.

El tipo de funcidn no lineal usado se selecciona en la ventana OPCIONES /
CALIBRACION (— "Opciones de calibraciéon" p. 185). Como configuracion estandar
esta prevista aqui la funcién racional fraccionada.

En procedimientos por adicion estdndar y calibraciones por adicidn se utilizara siempre
la funcién de calibracién lineal.

Interseccion de los ejes

Opcion
PONER A

CERO

CALCULAR

Descripcion

La curva de calibracidn se establece exactamente a través del punto de valor
cero medido.

El valor cero se incluird como cualquier otro punto de la calibracion en el
célculo.

Ponderacion del punto de calibracion

Opcién
NINGUNO
1/coNC.

1/SD

1/(SD*conc.)

Descripcién
Considerar todos los puntos de calibracion por igual.
Tener mas en cuenta puntos de calibracion con pequefias concentraciones.

Tener mas en cuenta puntos con pequefias desviaciones dentro de las
mediciones de un estandar repetidas varias veces (requisito: activar estadistica
promedio).

Combinacién de los procedimientos de célculo 1/conc. y 1/SD.

Comprobacion de la curva de calibracion

ASpect CS permite una comprobacién automatica de las curvas de calibracion calculadas
mediante una banda de pronostico, calculada sobre la base de una seguridad estadistica
manualmente seleccionada.
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Opcién Descripcién

NINGUNA Utilizar todos los puntos de calibracién medidos y no eliminados para el calculo
de las curvas. Los puntos de calibracion ni se seleccionan ni se eliminan.

ELIM. VAL. Si los puntos de calibracién estén fuera de la banda de pronéstico calculado, se
ERRATICOS llevara a cabo una eliminacion de los valores erraticos con un test F (comprueba
si la no inclusién de un punto da lugar a una mejora significativa de la
dispersién del resto):
= (Con el punto de calibracion que estd més alejado de la banda de pronéstico,
se realizard un test F.
Siempre y cuando la no inclusién de este punto no dé lugar a ninguna
mejora significativa de la dispersion del resto, se incluira el punto y la curva
de calibracién no se sequird optimizando.
= Sjlanoinclusion da lugar a una mejora significativa, se declara el punto
como valor erratico (en la tabla se marcara con"!"y en el gréfico en rojo) y
se volverd a calcular la curva de calibracion sin este punto.
®  Sevolverd a realizar un test F para el punto mas divergente de la banda de
pronostico. El proceso se repetird tantas veces hasta que los valores
erraticos se hayan eliminado.
= Todos los puntos de calibracion fuera de la nueva banda de prondstico, que
no se eliminaron como valores erraticos, se marcaran en la tabla con una"?"
y en el grafico en marrén.

Unidad de concentracion

Indique las unidades para la concentracion de cada elemento en la columna UNIDAD.

Nota Con el contrAA se pueden seleccionar diversas lineas de analisis de sensibilidad diferente
para un elemento y crear asi otra area de trabajo. Para cada linea de analisis se
registrard una curva de calibracion diferente. En la tabla de calibracién se diferenciaran
las calibraciones de distintas lineas de un elemento a través del indice del simbolo del
elemento, correspondiente a la secuencia de la tabla periddica, p. ej. Cul, Cu2.
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3.2.7.1 Definicion de las concentraciones con la creacion manual de estandares

Tabla de calibracidn

Est de calib. cel 1 = Estandares de calibl 10 =
. Cu
Tipo Pos. Rec mgll
Cal. Cerol 1| REC 0
Estand. de call ¢ - 0.06
Estand. de cal 3 - 0.12
Estand. de cal 4 - 0.18
Estand. de cal 5|- 0.24
Estand. de cal 6| - 03
Estand. de cal 7|- 0.36
Estand. de cal 8| - 0.42
Estand. de cal 9 - 0.48
Estand. de cal 10|- 0.54
Estand. de cal 11 REC 06
< >
Tt 3 IR E
[inc.
OK

Tabla de calibracién para procedimiento de estandares con estandares creados manualmente

1. En la pestafia CALIB. abra con [CONCENTRACION] la ventana TABLA DE CALIBRACION.

2. Establezca el numero de estandares en los cuadros de lista, a través de la tabla,

dependiendo del proceso de calibracion seleccionado.
Numero maximo de estandares: 65.

Métodos de Tipos de estandar

calibracion

PROCEDIMIENTO DE CAL. CERO.X (se pueden indicar varias calibraciones cero, p. j. cuando
ESTANDARES existen distintos disolventes en los elementos a analizar. En este caso,

hay que poner la concentracion a"0" en las lineas de elemento
afectadas; el resto de las columnas se quedan vacias).

CAL. EST.X

PROCEDIMIENTO POR CAL. EST.X

ADICION DE MUESTRA+ADICION.X
ESTANDARES

CALIBRACION POR MUESTRA+ADICION.X
ADICION

3. Realice las siguientes indicaciones en la tabla:

Opcién Descripcién

Pos. Al utilizar el cargador de muestras
Indicar la posicion del estdndar en el plato de muestras del cargador.

Rec. Sélo en procedimientos de estandares
Defina el estandar correspondiente como estandar de calibracion.

LiNEAS DE Concentracion de los distintos elementos en el estandar.
ELEMENTOS
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3.2.7.2 Definicion
calibracion

Definir soluciones patron
madre

48

de las concentraciones con la creacion automatica del estandar de

La creacion automatica del estandar de calibracion se lleva a cabo con la técnica de
llama a través de la mezcla en los cargadores de muestras AS 52s o AS-FD.

Con la técnica de tubo de grafito se creara una serie de calibracion mediante
escalonamiento de volumen o dilucion en el tubo de grafito con los cargadores de
muestras MPE 60 o AS-GF.

Con la creaciéon automética del estandar de calibracion, tiene que definir después la
concentracién de la solucion patrén madre. Las concentraciones de la solucién patron
madre disponible se pueden guardar en una base de datos y abrir cuando se necesiten.

Tabla de calibracian

Est de calib.cel| 1 = Estandares de calib 10 =
. Fabricacidn Cu
Tipo Pos 4] Vol cionpr "% mglL
| ilCalCeor | 19| .0 o0 REC ] 0O |
Estand. de cal.1 20 4 200 1]- 0.06
Estand. decal2| 20 8 400 1]- 012
Estand. decal.3| 20 12 600 1]- 0.18
Estand. de cal4 20 16 800 1]- 024
Estand. de cal5| 20 20 1000 1]- 03
Estand. de cal6| 20 24 1200 1]- 0.36
Estand. de cal.7 20 28 1400 1]- 042
Estand. de cal.8| 20 32 1600 1]- 0.48
Estand. de cal8 20 36 1800 1]- 054
Estand. de cal.1 20 40 2000 1/ REC 06
< >
Desactivar los estandares con Ctri+clic de ratdn o Cid+espaciador — -
| I = F
inc.
oK

Tablas de calibracion para procedimientos de estandares con estandares creados automaticamente (para

técnica de tubo de grafito)

En la lista de las soluciones patrén madre se pueden determinar diversas soluciones
patrén madre con distintos elementos y concentraciones.

1. Enla pestafia METODO - CALIB. abra con [STOCK] la ventana SOL. PATRON MADRE.

2. Introduzca con [ADJUNTAR] un nuevo renglén en la lista de stock.
Se abre un cuadro de didlogo INSERTAR SOLUCIONES PATRON MADRE.
Ndmero maximo de soluciones patrén madre: 20

3. También puede cargar con la opcién DEL BANCO DE DATOS DE STOCK, las soluciones
patron madre de esta base de datos. En este caso seleccione en la lista el nombre de
la solucion patréon madre.

Si no, también puede indicar los datos de la solucion patrén madre seleccionando la
opcidon INTRODUCIR MANUALMENTE directamente en la lista:

Columna Descripcion
NOMBRE Nombre del esténdar.
Pos. Posicion del estdndar en el cargador de muestras.
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ELEMENTOS Y Elementos del estandar con sus concentraciones correspondientes. Con

CONCENTRACIONES [CONCENTRACIONES...] abra una lista para introducir las concentraciones.
Alternativamente, también puede introducir los valores directamente en
el renglon con el siguiente formato Simbolo de elemento-Espacio-
Concentracion. P. ej., niquel con una concentraciéon de 0,5 mg/L: Ni 0,5.
Otros elementos y sus concentraciones se separan con un espacio.
Debajo de la lista de Stock se muestra un ejemplo sobre el formato de
introduccién.

UNIDAD Unidad de concentracion de los distintos elementos en el estandar.

Rellenar la tabla de Después de definir la soluciéon patron madre, rellene la tabla de calibracion.

calibracion 1. En la pestafia METODO - CALIB. abra con [CONCENTRACION] la ventana TABLA DE

CALIBRACION.

2. Establezca el nimero de estandares en los cuadros de lista, a través de la tabla,
dependiendo del proceso de calibracion seleccionado.
Numero maximo de estandares: 65.

Métodos de Tipos de estandar

calibracion

PROCEDIMIENTO DE CAL. CERO (se pueden indicar varias calibraciones cero, p. ej. cuando
ESTANDARES existen distintos disolventes en los elementos a analizar. En este caso,

hay que poner la concentracién a "0" en las lineas de elemento
afectadas; el resto de las columnas se quedan vacias).

CAL. EST.X

PROCEDIMIENTO POR CAL. EST.
ADICION DE ESTANDARES MUESTRA+ADICION.X

CALIBRACION POR MUESTRA+ADICION.X
ADICION

3. Realice las siguientes indicaciones en la tabla:

Columna Descripcion
Pos. Posicion del estdndar o valores cero en el plato de muestras del cargador de
muestras.
CREACION % Con AS 525 0 AS-FD
Vol.-% del porcentaje de la solucién madre en la
solucion.
VoL Con MPE 60 o AS-GF
Volumen de solucién madre en plL a inyectar
STock Numero de la solucion madre. Se registra
automaticamente segun la posicién en el cargador de
muestras.
Rec. Sélo en procedimientos de estandares

Defina el estandar correspondiente como estandar de calibracién.

LiNEAS DE Indicacién de la concentracion del elemento en el estandar segun el Vol.-%
ELEMENTOS definido anteriormente.
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Desactivar estandares Si para una linea determinada no deben utilizarse estandares, desactivelos del siguiente
para lineas seleccionadas modo:

= Mantenga presionada la tecla Ctrl y haga clic en el renglén del estdndar en el campo
de lineas.

También puede hacer clic en el campo de lineas y pulse después el espaciador.
El campo se pondré gris.

®  F|estandar para la calibracion del elemento se reactiva del mismo modo.

3.2.8 Pestaiia ESTADISTICA: definir la evaluacion estadistica

| Método - k4

Lineas Llama Alimentacion de muestras Evaluacién Calib. Estadistica QCS QCC  Salida

Tipo de estadistica Calculo del rango de confianza
O off
® absoluto
() Estadistica de medianas O relativo
Repeticiones Probabilidad
Repeticiones/muestra 4 2 95.4% (2 Sigma) =
Repeticiones/muestra de calib. 4 2
Repeticiones/QC 4
Seudomediciones 1 =
Prueba de valores erraticos Grubbs
“ Abrir Il Guardar _")“:fp Q OK Adoptar Cancelar

Ventana METODO / ESTADISTICA

Seleccione en la pestafia ESTADISTICA los procedimientos estadisticos que deben utilizarse
para la calibracion y la medicion de las muestras. La configuracion es independiente del
procedimiento de calibracién seleccionado y se mantiene con cada cambio de
procedimiento.

Tipo de estadistica Opcién Descripcién
ESTADISTICA Calcular promedio y desviacion del estdndar.
PROMEDIO Estadistica de errores segun el promedio aritmético:

la muestra se medird varias veces en base a los ciclos vacios. El promedio, la
desviacion del estandar y la desviacion relativa del estandar se calcularan
partiendo de los resultados de medicion.
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Numero de mediciones de
repeticion

Prueba de valores
erraticos Grubbs

Célculo del rango de
confianza

ESTADISTICA DE
MEDIANAS

Opcion

Métodos

Calcular la medianay el rango (R).

Estadistica de errores segln el procedimiento de medianas:

La muestra se medird varias veces después de las seudomediciones. Los

valores de medicién se ordenaran por tamafio. El valor de mediana mostrado

es:

= Con un nimero impar de ciclos de medicion, el valor en el medio de la
lista ordenada.

= Con un numero par de ciclos de medicién, el promedio de ambos valores
de medicion en el medio de la lista ordenada.

Como los valores individuales de medicion, mayores y menores, no influyen

en el resultado de la medicion, la estadistica de medianas es apropiada para

eliminar los valores erraticos.

Descripcion

REPETICION/MUESTRA Numero de repeticiones de medicion por muestra

REPETICION/MUESTRA DE NUmero de repeticiones de medicién por muestra de calibracion.

CALIB.

REPETICION/MUESTRAQC ~ Numero de repeticiones de medicién por muestra QC.

SEUDOMEDICIONES

Para la estadisti

Repeticién de seudomediciones.
Numero de las mediciones con muestra que se introducen antes de
la serie estadistica y no se utilizan para el célculo del resultado.

ca promedio con un minimo de 3 repeticiones de mediciéon por muestra.

Activacion  Descripcion

OFF Utilizar todos los valores de la serie estadistica para calcular el promedio.

ON Los valores atipicos se eliminan y no se utilizan para el calculo de las magnitudes
de la estadistica. Los promedios calculados de esta manera se marcaran con"l"en
la tabla Salida.

La base para el célculo del rango de confianza es la seguridad estadistica seleccionada
(véase mas abajo). En el rango de confianza entran, ademas de los errores en la
medicion de la muestra, sobre todo los errores de la calibracion, para que, aunque la
funcién estadistica esté desconectada, siempre se indique un valor.

Opcién
OFF
ABSOLUTO

RELATIVO

PROBABILIDAD

Descripcién
No calcular el rango de confianza.

Mostrar el rango de confianza en valores absolutos (en la unidad de medida de
la concentracion).

Mostrar el rango de confianza en valores relativos (porcentaje del valor de
concentracion).

La probabilidad (seleccionable entre 68,3... 99,9%) se utilizara para calcular el
rango de confianza de las muestras y los grupos de prondstico de las curvas de
calibracion.
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3.2.9 Pestaiia QCS: muestras de control de calidad

Un control de calidad (QC) es de especial importancia en las series de mediciones.
Durante el desarrollo de la medicion se introduciran, en lugares predeterminados,
mediciones de control con muestras que deberian proporcionar resultados de medicién
conocidos. En dichos lugares, se conocen o bien el valor absoluto
(absorbancia/concentracion) o bien la diferencia de concentracién de la muestra
precedente.

Los resultados de las mediciones de control se registran automaticamente en los
llamados ficheros QC (o tarjetas de registro).

En un analisis se pueden establecer distintas muestras de control de calidad (muestras
Q(). Las indicaciones acerca de las concentraciones de estas muestras al igual que sobre
el rango de tolerancia, debe realizarlas en la ventana METODO QCS.

[ Método — P4

Lineas Llama Alimentacidn de muestras Evaluacion Calib. Estadistica QCS QCC  Salida

Tipo: | Stock QC ~ | Mombre: | Stock Reaccion: salo marcar v
Nuevo/Modificar... Borrar [ Cormecciéndel blanc ~ Unidad: mgfL ~
Inferior Superior

im Linea Conc. esperada Tarjeta C Reacc.!

Desviac.[%] Desviac. [%]
T T T T O
2 Al396 10 10 = =

3 Cd228 10 10 = =

Vision general de muestras ' l i
T

D Abrir... ) Guardar.. ﬁ ﬁ Adoptar Cancelar

Ventana MeToDO / QCS

Elementos de la pestafia Lista/Boton Descripcion

Qcs
Tipo Muestra QC cuyos pardmetros (limites de error y procedimientos)

se muestran en la lista de lineas.

En la lista puede abrir una de las muestras determinadas para verla

y editarla.
NOMBRE Nombre de la muestra QC mostrada.
REACCION Procedimiento en caso de que los resultados de la muestra QC sean

inferiores o superiores a los limites de error establecidos.

[NUEVO/MODIFICAR] Definir una muestra QC nueva o modificar una ya existente.
[BORRAR] Borrar la muestra QC mostrada.

UNIDAD Indicacion de la unidad de concentracion.

[VISION GENERAL DE Abrir una lista con los pardmetros especificos para cada linea de
MUESTRAS QC] todas las muestras QC.
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TABLA En la tabla se mostraran los parametros de las muestras QC
seleccionadas en el cuadro de lista Tipo.

Indicar los parametros 1. Establezca con [NUEVO/MODIFICAR...] un nuevo conjunto de pardmetros para una
para las muestras QC muestra QC o modifique el actual.

Se abrira la ventana ANADIR TIPO DE MUESTRA QC O MODIFICAR.

2. Seleccione en la lista TIPO el tipo de muestra e introduzca en el cuadro de lista de al
lado un numero (p. ej., Estand. QC2), en el caso de que defina varias muestras QC
del mismo tipo. Estos son los tipos de muestras disponibles:

Tipo Descripcion
MuEesTrRA QC Definir una muestra como muestra QC.

Las concentraciones de la muestra QC se pueden descargar de la base de
datos o introducir directamente.

Para acceder a un conjunto de datos guardados en la base de datos para la
muestra QC, active la opcién DEL BANCO DE DATOS y seleccione del cuadro de
lista de al lado la muestra QC correspondiente (— "Especificacion de
soluciones patron madre y muestras QC' p. 175).

Alternativamente también puede definir las concentraciones de la muestra
QC directamente en la tabla en la ventana QCS. Active en este caso la
opcion INTRODUCIR MANUALMENTE.

Numero maximo de las muestras QC: 50

EsTAND. QC Definir un estandar como muestra QC.

Todos los estandares definidos en la tabla de calibracion (pestafia CALIB.)
se pueden utilizar como estdndar QC. Si el cargador de muestras mezcla el
estandar de calibracién, se mezclara del mismo modo como estandar QC
con el cargador. Las posiciones del cargador de muestras se toman de la
TABLA DE CALIBRACION.

El nimero introducido define al mismo tiempo el estdndar de calibracion
utilizado, p. ej. "Estand. QC 2". El segundo estandar de calibracion se utiliza
como estandar QC.

Ndmero posible de estandares QC = Numero de estandares en la tabla de
calibracién (max. 65)

Branco QC Definir el valor blanco como muestra QC.

Stock QC Definir una muestra adicionada como muestra QC.

Al recuperar o aumentar, se controlardn los resultados de medicion de una
adicion de concentracion definida para una o varias muestras. Para ello,
después de una muestra hay que definir una muestra adicionada QC
(muestra adicionada QC = muestra + adicion con una solucion de
concentracion conocida) en la tabla de muestras. Después de la medicion
de la muestra y de la muestra adicionada QC se comparara la diferencia de
concentracién de ambas con el aqui especificado "aumento de la
concentraciéon esperado”y se calculard la tasa de recuperacion. Con la
técnica de llama, la muestra adicionada ya tiene que estar mezclada.
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Si no dispone de muestras de control certificadas, el control de calidad también
se puede realizar con determinaciones dobles:

Tipo
TENDENCIA
Qc

MATRIZ QC

Descripcion

El valor de concentracion medido se guardara la primera vez que surja la muestra
de control en el desarrollo del anélisis. Cuando vuelva a aparecer, se creara la
diferencia de concentracion y se valorara. De forma conveniente, estas pruebas
de control deberian medirse al principio y al final de una serie de muestras.

Antes de la preparacion de la muestra se dividird una muestra de analisis. Las dos
partes pasan por separado por todas las etapas de la preparacién de muestras y
se colocan por separado como tendencia QCy matriz QC en el cargador de
muestras. La diferencia entre las concentraciones se valorara.

3. Seleccione en la lista REACCION los siguientes procedimientos en caso de que se
exceda el limite de error:

®  Parala MUESTRA QC, ESTAND. QCy Stock QC

Opcion

SOLO MARCAR

RECALIB. +
CONTINUAR

CALIB. +
CONTINUAR

RECALIB. +
MEDIR DE
NUEVO

CALIB. +
MEDIR DE
NUEVO

SIGUIENTE
METODO

PARADO

Descripcion

El valor medido se marcara en la tabla de muestras. EIl programa de medicién
continda con la siguiente muestra.

Se realiza una recalibracién. A continuacion se volvera a medir la muestra QC. Si
la muestra QC esta dentro del rango, la medicién continda con la siguiente
muestra, si no, el programa de medicion se detendra o continuaré con el
siguiente método.

Se realiza una nueva calibracion. A continuacion se volvera a medir la muestra
QC. Si la muestra QC esta dentro del rango, la medicién continda con la
siguiente muestra, si no, el programa de medicién se detendra o continuara con
el siguiente método.

Se realiza una recalibracién. A continuacion se volvera a medir la muestra QC. Si
la muestra QC estd fuera del rango, el programa de medicidn se detendra. Si
estd dentro del rango, se volverdn a medir todas las muestras partiendo de la
altima muestra QC o la dltima (re-) calibracion. Si la muestra QC estd entonces
fuera del limite de errores, el programa de medicion se detendrd o continuara
con el siguiente método.

Se realiza una nueva calibracion. A continuacion se volvera a medir la muestra
QC. Si la muestra QC esta fuera del rango, el programa de medicion se detendra
o0 continuara con el siguiente método.

Si esta dentro del rango, se volveran a medir todas las muestras partiendo de la
altima muestra QC o la dltima (re-) calibracion. Si la muestra QC estd entonces
fuera del limite de errores, el programa de medicion se detendrd o continuara
con el siguiente método.

El programa de medicion actual se detendrd y se iniciara el programa de
medicion del método siguiente.

El programa de medicion actual se detendra.

= Para BLANCO QC se puede seleccionar entre las reacciones anteriormente
descritas: SOLO MARCAR, SIGUIENTE METODO y STOP.

= Para TENDENCIA QCy MATRIZ QC no se prevé ninguna reaccion.
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Para Tendencia QCy Matriz QC se prevé opcionalmente una correccién de blanco.
Para ello, active la casilla de control BLANCO.

Defina en la tabla los parametros especificos para cada linea de elemento segun el

tipo de muestra QC:

Columna
LiNEA

CONC. ESPERADA PARA
MUESTRA QC Y EsTanD. QC.
CONCENTRACION ESPERADA
EN LA MUESTRA QC.

INCREM. ESPERADO DE CONC.

ABSORBANCIA ESP.

RANGO INFERIOR [%]
RANGO SUPERIOR [%]

PesTANA QC

REACT.!

UNIDAD

Descripcién

Nombre de la linea de elemento.

para Stock QC.

Incremento de concentracion esperado de una muestra a una
muestra adicionada.

Indicar el valor correspondiente a la cantidad afiadida y a la
concentracion de dicha adicion.

para blanco QC.
Absorbancia esperada en el blanco de QC.

Rango inferior del limite de errores en %.
Rango superior del limite de errores en %.

Cuando esta marcada con "+, se mostrard entonces el resultado
del control de calidad para esta linea en la pestafia QC de la lista
de resultados.

Cuando se ha sobrepasado el limite de error, entonces deberia
aparecer el procedimiento seleccionado de aplicacién en la lista
REACCION.

Cuando hay varias lineas marcadas con "+", basta con que en una
de las lineas se hayan sobrepasado los limites de error para
desencadenar la reaccion.

Unidad de la concentracion esperada (sélo con Estand. QC)
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3.2.10 Pestainia QCC: control de calidad durante el desarrollo del analisis

Tipo de control de calidad

Reacciones en caso de que
se excedan los limites de
error

56

¥ Método

Lineas Llama Alimentacién de muestras Evaluacién Calib. Estadistca QCS QCC  Salida

Control RSD/RR%: solo marcar ~

Control de calib.: calib. + continuar ~

Control de recal.: siguiente método ~

Mim.  Linea

3 + 0.99 + 09 12 +

RSD/RR% < RSD! Riadj)= R Fact derec.> Factderec.< Rec.!

2 AI39%6 . y
3 Cd228 5 + 0.99 + 09 12 +
| 5
inc.
2 Abrir... ) Guardar... ﬁ ﬁ oK Adoptar Cancelar
Ventana METODO / QCC

Defina en la pestafia QCC de la ventana METODO, los pardmetros para el control de

calidad:

®  desviacion relativa del estandar (estadistica promedio) o rango relativo (estadistica
de medianas),

= control de calibraciony

®  control de recalibracion al igual que

=  procedimientos en caso de que se excedan los limites de error.

Puede seleccionar al mismo tiempo distintos controles con diferentes reacciones.

Opcién Descripcién

CoNTROL Control de la desviacion relativa del estandar o rango relativo (— secciéon

RSD/RR% "Pestafia ESTADISTICA: definir la evaluacion estadistica" p. 50).

CONTROL DE Controlar la calibracién

CALIB.

CONTROL DE Controlar el factor de recalibracién

RECALIB.

Opcién Descripcién

NINGUNA No efectuar los controles respectivos.

SOLO MARCAR Marcar la muestra, la calibracion o la recalibracion afectadas en la tabla de
muestras si se exceden los limites de error.

REPETIR + Sélo con ConTROL RSD/RR%

CONTINUAR

Si se excede el limite de precision estandar, repetir la mediciéon de la muestra
afectada antes de que se mida la muestra siguiente.




Control del tubo de grafito

Parametros de los
controles de calidad
especificos para cada linea

CALIB. +
CONTINUAR

SIGUIENTE
METODO

PARADO

Métodos

Sélo con CONTROL DE CALIB. y CONTROL DE RECALIB.

Si se exceden los limites de error para la calibracién o el factor de

recalibracion, realizar una nueva calibracion y continuar después la medicién

con la muestra siguiente.

Sélo con CONTROL DE CALIB. y CONTROL DE RECALIB.

Si se exceden los limites de error de la medicion, terminar el método actual en
curso e iniciar el método siguiente.

S6lo con CONTROL DE CALIB. y CONTROL DE RECALIB.

Si se exceden los limites de error de la medicion, terminar el método actual en

curso.

Sélo para la técnica de tubo de grafito

Se especifica el control del tubo de grafito.

Opcién
MAX. cicLoS DE
CALENTAMIENTO

REACCION

Descripcién

Indicar el nimero méx. de las mediciones con el tubo.

El valor actual de los ciclos de calentamiento se indica en el campo de
al lado.

Seleccionar la reaccidn al alcanzar el nimero maximo de mediciones:

SIN REACCION

No se controla el uso del tubo de grafito.

SOLO MARCAR

Si se excede el valor limite, marcar la
medicion en la tabla de muestras.

DETENER Si se excede el valor limite, detener el

desarrollo del anélisis.

Defina en la tabla los pardmetros de los controles de calidad, especificos para cada linea.
Para cada linea analizada se establece si deben controlarse. Si una o varias lineas
controladas exceden los limites de error, se desencadena entonces la reaccion

anteriormente establecida.

Control de
calidad

CONTROL
RSD/RR%

CONTROL DE
CALIB.

Parametro

RSD/RR%<

R2(AD).)>

Significado

En desviaciones del estdndar o rangos relativos, mayores o

iguales que el valor indicado, se produce una reaccién con el

procedimiento establecido.

RSD! Con"+"en las lineas marcadas, se
controla el RSD% o el RR%.

El grado de determinacion de la regresion R?(adj.) tiene que ser

mayor o igual que el valor indicado. Si no, se produce la reaccién

con el procedimiento establecido.

R2! Con"+"en las lineas marcadas, se
controla R?(ajustar).

57



Métodos

CONTROLDE  FACT. DE Limite superior del factor de recalibracion.
RECALIB. REC. > Limite inferior del factor de recalibracién.
FacT. DE La reaccion se desencadena con factores de calibracién fuera del
REC. < valor limite indicado.
REC.! Con"+"en las lineas marcadas, se

controla el factor de calibracién.

3.2.11 Pestafia SALIDA: vista de la pantalla, impresion y contendidos

[ Método — ke
Lineas Llama Alimentacién de muestras Evaluacién Calib. Estadistca QCS QCC  Salida
Guardar con resultados
Espectros;
Método
MNim. Linea Pares fraccionarias (E Partes fraccionarias (¢ Partes signif. (conc)  Orden de impresio
| jcws24 |5 | 4 4 | 2 |
2 Al3%6 5 4 4 2
3 Cd228 5 4 4 3
Siempre guardar espectros estd activo (ventana 'Opciones’) ‘“ l 1_:
inc.
D Abrir... k) Guardar... ; B OK Adoptar Cancelar

Ventana METODO / SALIDA

Especifique en la pestafia SALIDA el contenido, numero de decimales de los resultados en
la indicacién de la pantallay en la impresion, al igual que la secuencia de las lineas en la
impresion.

= Al activar la opcién correspondiente, se produce el almacenamiento adicional del
METODO y los ESPECTROS con los resultados del analisis.

®  Establezca en la lista para cada elemento, el numero de decimales para la indicacion
y la impresién de absorbancia y concentracién, al igual que la secuencia de
impresion.

Para el desarrollo de métodos, se recomienda guardar los espectros. Asi obtendra
informacion importante sobre problemas potenciales de matriz e interferencias. Si no
dispone de espectros guardados, recalcular con parametros de métodos modificados
s6lo es posible partiendo de los valores de absorbancia calculados. De este modo no
puede, p. ej., modificar los puntos de referencia de la correccién de fondo porque falta la
informacién espectral para los distintos pixeles.

Con un método de rutina equilibrado no necesita guardar los espectros.

Nota Cuando en la ventana OPCIONES / TRANSCURSO DEL ANALISIS, estd activada la opcidn
GUARDAR SIEMPRE LOS ESPECTROS, se guardaran siempre los espectros independientemente
de la configuracion de los pardmetros de método (—"

Opciones para el transcurso del anélisis" p. 183).
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4 Secuencias

Una secuencia basada en un método cargado contiene informacion acerca del tipo de
calibracion, evaluaciones estadisticas, controles de calidad, etc.

La secuencia contiene muestras y acciones en el orden a sequir. Algunos datos
descriptivos sobre las muestras, como el nombre de éstas y su posicion en el plato de
muestras, pueden introducirse directamente. Los datos se guardaran con la secuencia.

El significado de los botones y simbolos de la ventana SECUENCIA, que también se repiten
en otras ventanas, se describen en la seccién"
Elementos de manejo mas utilizados" p. 10.

4.1  Gestionar métodos y secuencias

Las secuencias, como los métodos, se guardan en conjunto en una base de datos. Al
guardar y abrir secuencias, se abrira la ventana de la base de datos (— "La ventana de
base de datos"p. 171).

4.1.1 Crear nueva secuencia
®  Para crear una nueva secuencia, abra la ventana SECUENCIA con el comando ARCHIVO P
NUEVA SECUENCIA.

También puede abrir la ventana con los pardmetros de secuencia actuales con el
comando DESARROLLO DE METODOS / SECUENCIA o mediante un clic en el simbolo

95 |

4.1.2 Guardar secuencia

1. Haga clic en [GUARDAR] en la ventana SECUENCIA.
También puede abrir el comando ARCHIVO P GUARDAR P SECUENCIA.
2. Se abre la ventana GUARDAR SECUENCIA.

3. Introduzca el nombre de la secuencia en el campo NOMBRE.
Como propuesta estandar, se le ofrecera "Secuencia"y la fecha actual, p. €j,.
"Secuencia-08-15-05"

4. En el campo CAT.: (categoria) puede introducir, de modo opcional, una identificacion
adicional con 3 caracteres, que facilitara con posterioridad la busqueda de métodos
en la base de datos.

5. Introduzca, opcionalmente, informacion acerca de la secuencia en el campo
DESCRIPCION.

6. Guarde la secuencia con [OK].
v' Lasecuencia esta guardada en la base de datos.

Si utiliza un nombre de secuencia ya existente, la secuencia existente no se
sobrescribira, si no que se creara una nueva version en la base de datos. Para
eliminar secuencias de la base de datos, tiene que borrarlas explicitamente.
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4,1.3 Abrir secuencia

Haga clic en [ABRIR] en la ventana SECUENCIA.

También puede abrir el comando ARCHIVO » ABRIR SECUENCIA o haga clic en la barra de
herramientas al lado del campo SECUENCIA en el simbolo de carpeta JA

Se abre la ventana ABRIR SECUENCIA.

Seleccione la secuencia deseada de la lista.

En el campo CAT. puede establecer que solo se muestren secuencias de una de las
categorias indicadas.

Si desea visualizar las secuencias de todas las categorias, borre la entrada en el
campo CAT.

Active la casilla de control SOLO MOSTRAR VERSIONES ACTUALES, cuando, con secuencias
del mismo nombre, sélo desee ver la secuencia con el nimero de version mas alto.

Abra la secuencia seleccionada con [OK].

4.2  Funciones de didlogo especificas en la ventana SECUENCIA

[% Secuencia — O =
Tipo Pos. MNombre Nombre(2) Elementos &
1 Blanco todos
2 Cal. Cerol 78 todos
3 Estand. de cal.l 80 todos
4 Estand. de cal 2 80 todos
5 Estand. decal.3 80 todos
6 Estand. de cal4 80 todos
7 Estand. de calb 80 todos
8 Estand. de calb 80 todos
9 Estand. de cal.7 80 todos
10 Estand. de cal8 80 todos
T — an g -
wsotar | Borar 18] e
inc.
Tipos
Secuencia <- Muestras QC
Borrar tabla a partir de renglén de s¢
Secuencia <- Muestras
= Abrir e Guardar :i)’; ID de muestras... OK Adoptar Cancelar

Ventana SECUENCIA

Tabla de secuencia de Columna Descripcién

muestras y acciones ] o
Tipo Tipo de muestra o fase del andlisis
Pos. Posicion de la muestra en el cargador de muestras (si se utiliza)
NOMBRE Nombre de la muestra
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Esta indicacion es opcional. Para muestras QCy de calibracion se tomara el
nombre de la muestra del método, si se especificé un nombre de muestra en
este.

Para muestras de analisis se pueden tomar los nombres del archivo de
informacion de muestras.



Botones

Secuencias

NOMBRE Otras denominaciones para la identificacion de la muestra (opcional).
(2)
ELEMENTOS  Elementos o lineas de elementos que se analizaran en la muestra.
Formato de introduccion: véase indicacion en la columna de la lista:
"TODOS" todos los elementos o lineas de elementos definidos en
el método se determinaréan (configuracion del estandar).
SIMBOLO DE ELEMENTO Solo se determinaran los elementos indicados,
p. €j.,"Cu, Pb"
SIMBOLO DE ELEMENTO + NDICE (con el analisis de varias lineas de un elemento)
Sélo se determinardn las lineas de elementos indicadas,
p. j., "Cul, Cu2".
"NO" SIMBOLO DE ELEMENTO Los elementos indicados no se determinaran,
p. €j., "no Cu, Pb".
"NO" SIMBOLO DE ELEMENTO + INDICE Las lineas de elementos indicadas no se
determinaran,
p. €j.,"no Cul, Pb2".

Botones Descripcién

[ADJUNTAR] Introducir un nuevo renglén al final de la lista y abrir la ventana PROCESAR LA
SECUENCIA.

[INSERTAR] Introducir un nuevo renglén en la posicion marcada de la lista.

[BORRAR] Borrar los renglones seleccionados.

[MUESTRAS] Abrir la ventana ID DE MUESTRAS con los datos de informacion de muestras.

[BORRAR TABLA] Borrar toda la tabla de secuencia.

[SECUENCIA <- Tomar la informacién sobre los nombres de las muestras QCy su posicion

MuEesTras QC] en el cargador de muestras de la ventana ID DE MUESTRAS / INFORMACION DE

MUESTRAS QC (— "Datos de informacion de las muestras' p. 65).

La informacion de la tabla de ID de muestras QC se introduciréd en la tabla
de secuencia. El primer renglén con la nueva identificacién de la muestra se
establecerd en el campo A PARTIR DEL RENGLON DE SEC.

[SECUENCIA <- Afiadir la informacion sobre nombres de muestras y su posicion en el
MUESTRAS] cargador de muestras de la ventana ID DE MUESTRAS (— "Datos de
informacion de las muestras' p. 65).
La informacion de la tabla de ID de muestras se introducird en la tabla de
secuencia. El primer renglén con la nueva identificacion de la muestra se
establecerd en el campo A PARTIR DEL RENGLON DE SEC.

61



Secuencias

4.3  Especificar secuencias de muestras y acciones

1. Abra con [NUEVO] la ventana PROCESAR LA SECUENCIA.

Procesar la secuencia

Seleccion Pos. de |a tabla N2.: 24
Procedimiento de ca Procedimiento estandar

O Muestras Fabricacidn estanda mediante dilucion
ac Mimero de estand.: 10
Valor de referencia Cantidad: 20 mL
O Blanco -
Linea fix) fix=0) wi(x) Zompr Unidad
(O Lim. detecc. en vacio Pb283_A_S lin L
@® Calibracién

) Recalibracion
O Accién especial

O Cargar método

Adoptar Cancelar

Ventana PROCESAR LA SECUENCIA

2. Seleccione consecutivamente las muestras o acciones y afiadalas a la lista de
secuencia con [ADOPTAR]:

Muestra/accion Descripcion

MUESTRAS Medir el nimero de muestras indicado en Num.

MuesTras QC Medir una muestra QCy analizar segun la especificacién en el METODO.
Seleccione de la lista una de las muestras QC especificadas en la ventana
MEeTODO / PESTARA QCS. Aparecerédn los parametros de la muestra QC en el
campo de al lado.
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V/ALOR DE Solo para técnica de llama
REFERENCIA Medir la muestra de referencia. Se utiliza agua destilada como referencia.
BLANCO Medir la muestra blanca.

Lim. DETECC. EN
VACIO

Medir muestra en vacio para determinar los limites de deteccion y
determinacién segun el procedimiento de vacio.

CALIBRACION

Medir las muestras de calibracion y realizar la calibracion segun la
especificacion en el método.

RECALIBRACION

Medir la muestra de calibracion prevista para la recalibracién y realizar
una recalibracion.

ACCIONES Acciones que no afectan directamente la medicion de las muestras. Ver
ESPECIALES mas abajo la lista de posibles acciones especiales.
CARGAR METODO Cargar un método guardado, p. ej. para iniciar un analisis de otro

elemento dentro de la secuencia.

Abra con [...] la ventana ABRIR METODO (— "Guardar métodos' p. 17).
Seleccione uno de los métodos guardados.




Secuencias

Las siguientes acciones especiales pueden ser afladidas adicionalmente en el curso de

medicion:
Acciones especiales

APAGAR LAMPARA

Pausa

STANDBY

TIEMPO DE ESPERA

CALCULAR CALIB.

MOSTRAR FUNCIONES DE
CALIBRACION

PiTiDo

REPETIR/ SIEMPRE QUE

LIMPIEZA

LLAMA APAGADA/ENCENDIDA

CALCINACION DEL HORNO

FORMAR TUBO

Descripcion

Apagar la [dmpara de xendn.

Detener el anélisis. La secuencia se puede retomar después con el
comando RUTINA » CONTINUAR 0 con g .

Poner la lampara de xenén en modo standby (en espera).

Esperar el tiempo indicado en min. y después continuar con el
analisis.
Volver a calcular la funcién de calibracion. Con ello se pueden

documentar los pardmetros de calibraciéon de una calibracion
guardada con el método.

Mostrar la curva de calibracion durante la secuencia en curso.

Dejar que el ordenador produzca una sefial de advertencia, p. €j.
para mostrar el fin de la calibracion. (Requiere una tarjeta de
sonido, altavoces y activacion de los sonidos del sistema en
Windows).

Las lineas de secuencia entre las entradas REPETIR y SIEMPRE QUE se
ejecutan en bucle. Como condicién para la interrupcion se puede
indicar un numero de ejecuciones del bucle o un tiempo en
minutos.

Las entradas en el archivo de resultados se completaran con un
contador o con la fecha y hora, segun el criterio de interrupcion.
En caso de una medicién en linea debe activarse la opcion AUTOM..
Esto evita la consulta sobre la dosificacion de muestras en el
funcionamiento manual.

Ejecutar limpieza controlada con analisis de soluciones.
(—"Cargador de muestras para técnica de llama e
hidruro/HydrEA" p. 31y "Cargador de muestras para la técnica de
tubo de grafito (analitica de soluciones)" p. 34)

Sélo técnica de llama
Apagar/encender llama.

Sélo para técnica de tubo de grafito

Fase de calcinacién adicional para limpiar el tubo de grafito. En
esta fase se calienta el tubo de grafito a una temperatura
predeterminada. Los pardmetros para esta fase de calentamiento
se indican en la ventana METODO / HORNO (—"Pestafia Horno:
parametros del horno de tubo de grafito" p. 24).

Sélo para técnica de tubo de grafito
Formar tubo de grafito.
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Nota
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LAVADO DE SISTEMA Sélo técnica de hidruro y de llama
Lavar el sistema adicionalmente.
Los pardmetros para esta fase de lavado se indican en la ventana
MEeTODO/HIDRURO (—'"Pestafia Hidruro: especificar sistema de
hidruro" p. 26).
Para la técnica de llama, se introduce el tiempo de lavado en la
ventana METODO / ALIMENTACION DE MUESTRAS (—"Cargador de
muestras para técnica de llama e hidruro/HydrEA" p. 31).

CARGAR EL SISTEMA Sélo técnica de hidruro
Después de una nueva instalacion o limpieza en el sistema de
hidruro, como deberia realizarse al terminar el trabajo diario, se
tienen que cargar las mangueras con reactivos antes del
comienzo del anélisis. Esta accion deberia realizarse, por ello,
antes de la primera medicién en la secuencia.

3. Después de que haya seleccionado todos los elementos de la secuencia, vuelva con
[OK] a la ventana SECUENCIA.

4. Indique en la lista ELEMENTOS los ELEMENTOS a analizar.

5. Al utilizar un cargador de muestras
Establezca la posicion de las muestras en el cargador. Las posiciones de muestras de
calibracién y muestras QC se afiaden automaticamente del método. Sin embargo,
aqui puede cambiar las posiciones.

Introduzca, preferiblemente, los datos de las muestras a analizar en la ventana ID DE
MUESTRAS y afiddalos después a la lista de secuencia (— "Datos de informacion de las
muestras' p. 65).



Datos de informacién de las muestras

5 Datos de informacion de las muestras

El significado de los botones y simbolos de la ventana ID DE MUESTRAS, que también se
repiten en otras ventanas, se describe en la seccién "
Elementos de manejo mas utilizados" p. 10.

5.1 Gestionar datos de informacion de las muestras

5.1.1 Crear nuevo conjunto de datos de informacién de las muestras

m  Abra la ventana ID DE MUESTRAS con un clic en el simbolo:

También puede abrir la ventana ID DE MUESTRAS con el comando DESARROLLO DE
METODOS P ID DE MUESTRAS 0 ARCHIVO P NUEVOS DATOS DE INFORMACION DE MUESTRAS.

5.1.2 Guardar datos de informaciéon de muestras
La informacion de las muestras se guarda en formato "*.csv" (puede abrirse con un
programa de calculo de tablas, p. ej. Excel).

Puede definir el comando para guardar la informacion de las muestras actuales de
distintos modos.

1. Haga clic en [GUARDAR] en la ventana ID DE MUESTRAS.
También puede usar el comando ARCHIVO P GUARDAR P INFORMACION DE MUESTRAS.
Se abrird la ventana estandar GUARDAR COMO.

2. Introduzca el nombre de la informacion de muestras en el campo NOMBRE DEL
ARCHIVO.

3. Guarde la informacion de las muestras con [OK].

5.1.3 Abrir datos de informacion de muestras.

1. Haga clic en [ABRIR] en la ventana ID DE MUESTRAS.
También puede usar el comando ARCHIVO P ABRIR ARCHIVO DE INFORMACION DE MUESTRAS.
Se abre la ventana ABRIR.

2. Seleccione el archivo deseado de la lista y dbralo con [OK].

5.1.4 Importar informacion de las muestras del formato CSV

Los datos de informacion de muestras se importaran con archivos " .csv". También se
puede hacer al revés, es decir, cargar una tabla CSV como archivo de informacién de
muestras. Si desea utilizar una tabla Excel como fuente para la informacion de muestras,
puede cargarla en ASpect CS con el comando ARCHIVO P ABRIR ARCHIVO DE INFORMACION DE
MUESTRAS
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Las variables consecutivas se separardn con un";".

Variable Tipo (Numero maximo de caracteres)
Pos. Entero

Nombre Cadena de caracteres (20)
F. diluc. prev. Numero de coma flotante
Unidad Cadena de caracteres (10)
Peso neto [g] Cadena de caracteres (12)
Vol. [mL] Numero de coma flotante
Nombre (2) Cadena de caracteres (20)
F. diluc. AS Numero de coma flotante
Corr. blanco O=desactivada; 1=activada
Factor Numero de coma flotante

Para conservar un ejemplo del formato de introduccion de datos, guarde un archivo de
informacion de muestras y guiese por él.

5.2 Elementos de la ventana ID de muestras

[® 1D de muestras - [m} X
Informacion de muestras  Informacién de muestras QC
Pos MNombre = dil. prev  Unidad ESZHEU \::Il Wombre(2 F.dil. AS . de blanjo de mues E
1 1| MFEEEN 1.000 pg/L 100.00 100 | off Muestra |
2 2| Muestra 2 1.000 pgiL 100.00 100 | off Muestra |t
3 3 Muestra 3 1.000  pg/L 100.00 100 | off Muestra |t
4 4| Muestra 4 1.000 pg/l 100.00 1.00  off Muestra |
5 5 Muestra 5 1.000 pg/L 100.00 100 | off Muestra |t
6 6 Muestra 6 1.000 pgiL 100.00 100 | off Muestra |t
7 7 Muestra 7 1.000  pg/L 100.00 100 | off Muestra |t
8 8| Muestra 8 1.000 pg/l 100.00 1.00  off Muestra |
< >
Adjuntar Insertar Borrar MNim.: 1 & i i &
inc.
Muestras -> Secuencia . .
Borrartabla a partir de rengldn de secuer I:I
Secuencia -> Muestras
2 Abrir bl Guardar ﬁ Secuencia... Cerrar

Ventana ID DE MUESTRAS /INFORMACION DE MUESTRAS

Al mover el ratdn sobre los encabezamientos de la tabla, se mostraran ventanas
informativas explicando el contenido de las columnas de la tabla.

Pestafia INFORMACION DE La pestafia INFORMACION DE MUESTRAS contiene una tabla resumen de las muestras y sus
MUESTRAS propiedades.

Columna Descripcion

Pos. Posicion de la muestra en el cargador de muestras.

66



NOMBRE

F.piLuc.
PREV.

UNIDAD

PESO NETO

(6]

VoL. [mL]

NOMBRE

(2)
F.piLuc. AS

CORR.
BLANCO

HUMEDAD
[%]

TiPO DE
MUESTRA

ELEMENTOS

Datos de informacién de las muestras

Nombre de la muestra
Esta indicacion es opcional.
Numero maximo de caracteres: 20

Factor de dilucion previo. Factor con el que se diluyd la muestra original antes de
introducirla en el cargador de muestras o, en el caso de trabajo sin cargador de
muestras, antes de introducirla en el espectrémetro. El factor es necesario para
calcular la concentracion de la muestra original (CONC.2 en la tabla de
resultados).

Unidad de la concentracion de la muestra.

Sdlo para la analitica de soluciones

Peso neto en gramos

Masa de la muestra original que se transformé en solucion en el tratamiento de
la muestra. La pesada es necesaria para calcular la concentracion de la muestra
original (CoNC.2 en la tabla de resultados).

Nota:

para la analitica de solidos se especificaran pesadas de muestras conocidas en la
Ventana de resultados en la pestafia SOLIDO o se realizaran pesadas de muestras
desconocidas antes de la medicién (— "Analitica de solidos con técnica de tubo
de grafito" p. 92).

Volumen del disolvente en el que se diluyd la pesada actual (en mL). El valor es
necesario para calcular la concentracion de la muestra original (CONC.2 en la
tabla de resultados).

Nombre de la muestra adicional
Esta indicacion es opcional.
Numero maximo de caracteres: 20

Factor de dilucion del cargador de muestras.

Correccién del blanco.

OFF No se realizara ninguna correccion del blanco.

ON Para calcular la concentracion de la muestra original se
sustraerd el ultimo blanco medido en la secuencia.

Sélo para la analitica de solidos.

Humedad relativa de la muestra

Nota:

esta indicacion es necesaria para calcular la concentracion de la muestra original

(conc.2).

Seleccién del tipo de muestra BLANCO 0 MUESTRA.

Los datos de los ID de muestras son asignados a la sucesion de muestras en la
secuencia segun el tipo de muestra, es decir

1."blanco en ID de muestras — 1.*" blanco en la secuencia

2.°blanco en ID de muestras — 2.° blanco en la secuencia

1.2 muestra en ID de muestras — 1.2 muestra en la secuencia

2.2 muestra en ID de muestras — 2.2 muestra en la secuencia, etc.

Indicacién opcional de los elementos que se van a determinar en la muestra (p.

ej., "Fe,Cu" 0 "no Pb" Como ajuste predeterminado, se determinan T0DOS los
elementos del método.
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Pestafia INFORMACION DE
MUESTRAS QC

Botones

5.3 Procesar ID de muestras

68

Las muestras QC se presentan del mismo modo que en la pestafia INFORMACION DE

MUESTRAS.

Las columnas son anélogas a las de la pestafia Informacion de muestras.
Adicionalmente, la columna TIPO contiene la informacién sobre el tipo QC. La columna
UNIDAD no es necesaria, ya que la unidad esta definida en el método.

[ADJUNTAR]

[INSERTAR]

[BORRAR]
Num.
[BORRAR TABLA]

[MUESTRAS ->
SECUENCIA]

A PARTIR DEL
RENGLON DE
SECUENCIA

[MugsTrAs QC ->
SECUENCIA]

A PARTIR DEL
RENGLON DE
SECUENCIA

Agregar al final de la lista el nimero de renglones nuevos especificado
con NUM..

Agregar en lugar de la lista marcado el nimero de renglones nuevos
especificado con Num..

Borrar los renglones seleccionados.
Campo para definir el nimero de renglones a introducir o borrar.
Borrar toda la lista de informacién de las muestras.

Afiadir nombres de muestras y posiciones en el cargador de muestras en
la lista de secuencia. Establecer el primer renglén al que se afiadira
informacion en el campo A PARTIR DE RENGLON DE SECUENCIA.

Afiadir nombres de muestras QCy posiciones en el cargador de muestras
en la lista de secuencia. Establecer el primer renglon al que se afiadira
informacion en el campo A PARTIR DE RENGLON DE SECUENCIA.

Defina el ID de muestras en la Ventana ID DE MUESTRAS / INFORMACION DE MUESTRAS.

1. Introduzca el nimero de muestras a analizar en el campo #. A continuacion, haga
clic en [NUEvO] para introducir el nimero correspondiente de renglones en la lista.

2. Introduzca la informacion necesaria para cada muestra en la tabla.

3. Silainformacion introducida es la misma para toda una columna, puede copiar la

informacion de la celda marcada con | # | a todas las celdas siguientes de la

columna.

Si activa la casilla de control INC., se aumentara el valor en 1 cada vez que se copie la
informacion en la celda siguiente. Asi puede p. €]. rellenar las posiciones
consecutivas en el cargador de muestras de forma sencilla.

4. Los textos de los campos se pueden copiar y volver a afiadir a través del menu
PROCESAR P COPIAR y PROCESAR P INSERTAR 0 a través de la combinacién de teclas
[CtrI+C] y [Ctrl+V] en el portapapeles de Windows.

5. Cuando haya introducido toda la informacién, indique en el campo A PARTIR DE
RENGLON DE SECUENCIA a partir de qué renglén desea copiar la informacion de las
muestras. Copie la informacion con [MUESTRAS -> SECUENCIA].



Datos de informacién de las muestras

5.4 Procesar ID de muestras QC

En la pestafia INFORMACION DE MUESTRAS QC puede introducir los datos ID para los
siguientes tipos de muestra QC:

= Stock QC

= Tendencia QC

= Matriz QC

®  Hasta 20 muestras QC

Introduzca los datos necesarios como en la introduccién de la ID de las muestras (—
seccion "Procesar ID de muestras' p. 68).
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6 Iniciar analisis/Calcular resultado

6.1 Resumen de comandos del menu y simbolos para el inicio del analisis en
la ventana principal.

70

Las mediciones se inician con los simbolos de la barra de herramientas o a través del

menu RUTINA.
Simbolo Comando Funcién
_'__“._ RUTINA P INICIAR Iniciar un curso de anélisis.
=
SECUENCIA
_:__"1_ RUTINA P Ejecutar el/los renglon(es) seleccionado(s) de la secuencia.
e
EJECUTAR Con el ratén y la tecla Ctrl o la de mayusculas apretada puede
RENGLON (ES) DE marcar varios renglones.
LA SECUENCIA...

RUTINA P STOP

Detener inmediatamente el curso del analisis.
La funcion stop sélo deberia utilizarse con la técnica de

(rejo) [lama. Si detiene el analisis con la técnica de hidruro,
quedaran restos de muestra en el sistema y pueden dar lugar
a contaminaciones.

(X RUTINA P Para la técnica de hidruro, de tubo de grafito e HydrEA.

(amarillo) INTERRUMPIR Durante el desarrollo de un ciclo de un programa de hidruro
o de un programa del horno, se puede, con este boton,
avisar de la interrupciéon de un programa. Después de
reconocer el aviso de interrupcién, el botén se pondra
blanquecino. El curso se desarrollaréd hasta el final. Después
con stop se detendré el transcurso del analisis.

_i_._"1_ RUTINA D Continda una rutina detenida.

- CONTINUAR

RUTINA P APAGAR
LLAMA

RUTINA P LAVADO

Apaga la llama.

Para la técnica de llama:

El cargador de muestras se sumerge en la solucion de lavado
y lava la cdnula. Si se selecciona un médulo de inyeccién
como accesorio, éste se abrird. De este modo se garantiza el
lavado del recorrido de la muestra. Gracias a la bomba de
lavado se suministrara siempre solucion de lavado.

Para la técnica de hidruro:

Lavar el sistema de hidruro con acido (o si fuera necesario
también con agente reductor).

Los pardmetros correspondientes se indicaran en la ventana
MEeTODO / HIDRURO (—"Pestafia HIDRURO: especificar sistema
de hidruro" p. 26).

E"-!i RUTINA D Se provoca un célculo nuevo de los resultados cuando se
CALCULAR DE modifican los datos de salida, p. e]. la funcién de calibracién
NUEVO o el método.



Iniciar analisis/Calcular resultado

6.2 Iniciar el transcurso del analisis

Guardar resultados del
analisis

Después de seleccionar el método, la secuencia y, cuando sea necesario, los datos de
informacion de las muestras, todos los datos estan disponibles para iniciar el transcurso
del analisis.

El contrAA tiene que estar preparado para la medicion de acuerdo con la técnica
utilizada:

®  [Enlatécnica de llama: la llama se enciende y arde durante més tiempo que el
periodo de calentamiento.

®  Fn la técnica de tubo de grafito: el horno esta listo.
®  Fn la técnica de hidruro: la cubeta esta precalentada.
® En el cargador de muestras: las muestras estan preparadas en el plato de muestras.

®  |alampara de xendn esta encendida.

Los resultados del andlisis se guardardn directamente durante la medicién en una base
de datos en la ruta predefinida de serie o en una subcarpeta definida por uno mismo.
Opcionalmente se pueden guardar en una nueva base de datos o agregar a una base de
datos ya existente. Sin embargo no es posible sobrescribir una base de datos de
resultados al seleccionar el mimo nombre.

El destino para los resultados se solicitard automaticamente al comienzo de una rutina
de medicién. Para ello se abre la ventana COMIENZO MEDICION SECUENCIA: nombre de
secuencia con las siguientes opciones para el archivo de resultado:

Comienzo medicidn Secuencia:

Archivo de resultado .
Métodos actuales:

MNombre:
| NWG_Pb_oMod_5Pixel
Version: 1
Directorio: 4 Cosutad
cargado por: Resultados
(Estandar)
Descripcion: Se continda la medicion con método

NWG_Pb_oMod_5Pixel

Version: 1

@® Comenzar archivo de nuevo
O Adjuntar al archivo

Acciones de finalizacion y errores...

Adjuntar fecha/hora a los nombres de los archivos de resultados esta activo (Opciones

oK Cancelar
Ventana COMIENZO MEDICION SECUENCIA
Campo/Opcién Descripcién
NOMBRE Indicar nombres de archivos para la base de datos de resultados.
CARPETA Seleccionar ruta para guardar el archivo de resultados.

La carpeta estandar para guardar los archivos se muestra en la ventana

L4
OPCIONES / CARPETA (hacer clicen E of )}

71



Iniciar analisis/Calcular resultado

DESCRIPCION Indicacién adicional que se guarda con los resultados del anélisis.
Esta indicacion es opcional.
Mediante el botén [...] pueden seleccionarse descripciones definidas
por el usuario (— "Crear comentarios predefinidos" p. 176).

INICIAR NUEVO ARcHivo  Cuando se activa, hay que indicar un nuevo nombre de archivo. Se
comprueba si el nombre ya existe. Los archivos existentes no se
pueden sobrescribir.

ADJUNTAR AL ARCHIVO Se agregan los nuevos resultados a un archivo de resultados existente.
Con [...] se abre una ventana de seleccién de cuya lista puede
seleccionar un archivo de resultado existente.

[ACCIONES DE Abre una ventana opcional con acciones que se ejecutan al finalizar las
FINALIZACION Y mediciones o cuando estas han sido interrumpidas prematuramente:
ERRORES] EN CASO DE DETENCION POR ERROR, APAGAR LA LAMPARA

Apaga la lampara de xenén de forma
automatica cuando se interrumpe la medicién
por un error.

[OK] Inicia la medicion.

El archivo contiene los resultados de la medicién y el andlisis, al igual que la informacién
de la ID de las muestras. Ademas se puede definir el almacenamiento del método y de
los espectros en el método. Los pardmetros de método se guardaran en este caso en la
base de datos de resultados. Los espectros se guardarén en un archivo aparte con los
mimos nombres de archivo y otra extension.

La base de datos de resultados se guardara con la extensién ".tps". Los archivos de
espectros contienen la extension ".SPK".

Iniciar medicion 1. Inicie la rutina de medicién con el comando RUTINA P INICIAR SECUENCIA o haciendo clic
™%
en L

2. Seleccione en la ventana COMIENZO MEDICION SECUENCIAS un nombre de archivo para el
archivo de resultados.
Opcionalmente puede guardarse el resultado en un archivo nuevo o agregar a un
archivo existente. No se puede sobrescribir un archivo existente.

Después de seleccionar el nombre de archivo, se inicia la rutina de medicién en base
a la configuracion del método y la secuencia.

3. La medicion se desarrolla de forma automatica cuando utiliza el cargador de
muestras.
Si alimenta las muestras manualmente, sin cargador, siga las indicaciones para la
preparacion de las muestras en la pantalla.

Indicaciones durante el Durante la medicién se mostraran los resultados en tiempo real en la ventana de
transcurso del analisis transcurso y resultado.

Adicionalmente se pueden mostrar las ventanas CURSO DE SENAL, INFORME DE LLAMA (con
técnica de llama), INFORME DE HORNO (con técnica de tubo de grafito) y REPRESENTACION

ESPECTRAL. Estas ventanas de indicacién se pueden establecer en la ventana OPCIONES /
TRANSCURSO DEL ANALISIS (— "
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Opciones para el transcurso del analisis" p. 183). Las ventanas de indicacion se pueden
ocultar opcionalmente durante la medicion.

®  Abra la ventana de indicacion con el comando VISTA » ABRIR VENTANA DE INDICACION O
con la tecla de funcién F7.

®  Qculte la ventana de indicacion con el comando VISTA » CERRAR VENTANA DE INDICACION
o con la tecla de funcion F8.

®  Pyede posicionar las ventanas de indicacion en la pantalla con las funciones de
ventana de Windows VENTANA P POSICIONAR VENTANAS, VENTANAS » UNA ENCIMA DE LA
OTRA 'y VENTANAS P YUXTAPUESTAS.

En la lista de secuencia de la ventana de resultados se documentara el progreso de la
medicion. Los renglones con las acciones consecutivas estan marcados con los siguientes
simbolos en la columna de la tabla:

Marca

Descripcién
Todavia no medido/desarrollado.
Midiendo.

Ya se ha medido/desarrollado.

Ademas, durante la medicion, apareceran dos botones grandes en la barra de simbolos

lateral:

Simbolo

ACTIVAR
RASPADOR

[METODO
(soLo
LECTURA)]

[SECUENCIA
MUESTRAS]

[DETENER
SECUENCIA]

[VENTANA DE
INDICACION]

Descripcién

Cuando se confirma el boton, el raspador limpia el quemador, en el modo de
oxido nitroso, entre dos mediciones pertenecientes a una serie estadistica de
una muestra.

Mostrar la ventana de método. El método se puede leer pero no modificar.

Mostrar la ventana de secuencia. La secuencia se puede ampliar durante la
medicion en curso. La ventana de secuencia contiene el boton [ID bE
MUESTRAS] con el que también se pueden crear nuevos datos de ID de
muestras.

Detener inmediatamente el curso del anélisis.

Configurar y mostrar o cerrar ventanas de indicacion (de forma analoga a los
comandos) VISTA » ABRIR VENTANA DE INDICACION, VISTA b CERRAR VENTANA DE
INDICACION y los ajustes en la ventana OPCIONES / TRANSCURSO DEL ANALISIS Grupo
VENTANA DE INDICACION).

6.3 Interrumpir/detener/continuar el transcurso del analisis

Un anélisis en curso se puede interrumpir y después continuar. Con la técnica de hidruro,
la medicion de la muestra en curso debe, sin embargo, llegar hasta el final y después
detenerse. Este procedimiento evita que queden residuos de las muestras en el sistema
de hidruro. Con la técnica de llama, la medicién se puede detener en cualquier momento

sin problemas.
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= Con RUTINAD STOP 0 con Q (botdn rojo) detiene el curso del analisis
inmediatamente (recomendado para técnica de llama).

= Con RUTINA » INTERRUMPIR 0 con “& (botén amarillo) interrumpe el curso del
analisis. Después de reconocer el aviso de interrupcién, el botén se pondra
blanquecino. El programa de hidruro o el de horno se desarrollara hasta el final.
Después con stop se detendrd el transcurso del analisis (recomendado para la técnica
de hidruro y la técnica de tubo de grafito).

c) . .

= Con RUTINA » CONTINUAR 0 con == vuelve a poner en marcha un rutina detenida o
interrumpida.
Se abre la ventana de didlogo CONTINUAR SECUENCIA, en la que se muestra el estado de
la accion antes de la interrupcion.
Al modificar el método se activa la opciéon CONTINUAR CON METODOS MODIFICADOS. De
este modo se realiza una nueva entrada en el método en el archivo de resultados.
La medicion se puede continuar de la siguiente manera:

Modo Descripcion

CONTINUAR Continuar la linea y la medicién estadistica actuales en la
muestra actual.

PRIMERA MEDICION ESTADISTICA  Continuar la linea actual y la primera medicién estadistica en la
muestra actual.

PRIMERA LINEA Continuar la linea y la medicion estadistica primeras en la
muestra actual.

A PARTIR DE LA POSICION DE LA Continuar la secuencia a partir de la posiciéon contigua de la
TABLA tabla.

6.4  Repetir acciones de la secuencia

Las acciones individuales de una secuencia se pueden repetir.

1. Marque en la ventana de resultados, en la pestafia SECUENCIA/RESULTADOS 0
SECUENCIA, el/los renglén(es) con la accion a repetir.

2. Inicie la rutina de medicion con el comando RUTINA » EJECUTAR RENGLON(ES) DE LA
SECUENCIA 0 haciendo clic en

3. Seleccione en la ventana COMIENZO MEDICION SECUENCIAS un nombre de archivo en el
que se deba guardar el resultado para la medicion de repeticion.
Opcionalmente puede guardarse el resultado en un archivo nuevo o agregar a un
archivo existente. No se pueden sobrescribir resultados existentes al seleccionar el
mismo nombre de archivo

Después de seleccionar el nombre de archivo comienza la repeticién de la accion
seleccionada.
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Calcular de nuevo los resultados del analisis

Después de cada modificacion de las condiciones de andlisis, p. ej. modificacion de la
funcién de calibracion, modificaciones de los métodos, etc. hay que volver a calcular los
resultados para que las modificaciones resulten efectivas.

Asimismo, los datos de informacién de las muestras, p. ej. nombres de las muestras,
factores de dilucion, etc. se pueden modificar y tener de nuevo en cuenta en la edicion
de los resultados del analisis.

1. Seleccione el comando RUTINA P CALCULAR DE NUEVO o haga clic en @

2. Enlaventana CALCULAR NUEVAMENTE RESULTADOS DEL ANALISIS realice los ajustes
necesarios.

3. Confirme la seleccion del archivo de resultados con [0.K.]
v" Se inicia el nuevo calculo.

Los siguientes ajustes deben ser realizados en la ventana CALCULAR NUEVAMENTE
RESULTADOS DEL ANALISIS:

4= Calcular nuevamente resultados del andlisis >

Datos de entrada
MNombre

Di\Users\Public\Documents\Analytik Jena\ASpectCS\EAIResults\Sof

(O Valores individua [ Informacién modificada de las muestras
® Espectro

Calcular nuevamente las entradas

Desde la linea: Lines ofthe currently selected method:

L z Nim. Linea Seleccionar todo
iralalinea: 1 Pb283_ A S

13 E

Anular seleccion

Archivo de resultado (Objetiva)

Directorio:
(Estandar) ~
Nombre:
® Comenzar archivo de nuevo Guardar espectros
O Adjuntar al archivo [ Actualizar resultados impresos
[ introducir en tarjeta QC
Descripcién: (Seleccionar) v

Cancelar

Ventana CALCULAR NUEVAMENTE RESULTADOS DEL ANALISIS

Opcién Descripcién
NOMBRE Nombre del archivo original con los resultados del analisis.
V/ALORES INDIVIDUALES Los resultados de la medicion de los valores individuales de las

muestras se guardaron en el archivo original. El nuevo célculo se
realiza partiendo de los valores individuales.
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ﬂ Nota

6.6

76

ESPECTRO

DATOS DE INFORMACION
DE MUESTRAS
MODIFICADOS

CALCULAR NUEVAMENTE
LAS ENTRADAS

LINEAS DEL METODO
CARGADO ACTUALMENTE

CARPETA
NOMBRE

INICIAR NUEVO ARCHIVO

ADJUNTAR AL ARCHIVO

GUARDAR ESPECTROS

DESCRIPCION

Los espectros de los valores individuales de las muestras se guardaron
ademas en el archivo original. El nuevo cdlculo se realiza partiendo de
los datos espectrales.

Los datos de informacidn se modificaron y se deben actualizar con el
nuevo célculo.

Las entradas en la lista de resultados que comienzan con el renglén be
hasta el renglén HASTA se volveran a calcular.

Las lineas seleccionadas se calculardn nuevamente.

Seleccionar ruta para guardar el archivo de resultados.
Indicar nombres de archivos para el archivo de resultados.

Cuando se activa, hay que indicar un nuevo nombre de archivo. Se
comprueba si el nombre ya existe. Los archivos existentes no se
pueden sobrescribir.

Se agregan los nuevos resultados a un archivo de resultados existente.
Con [...] se abre una ventana de seleccién de cuya lista puede
seleccionar un archivo de resultado existente.

Guardar los espectros de los valores individuales de la muestra con los
nuevos resultados del anélisis.

La casilla de control so6lo esté activada cuando hay espectros
guardados en el archivo original.

Indicacién adicional que se guarda con los resultados del anélisis
nuevamente calculados. La entrada es obligatoria. En la lista pueden
seleccionarse descripciones definidas por el usuario (— "Crear
comentarios predefinidos' p. 176).

Los valores calculados de nuevo se pueden guardar, opcionalmente, en una nueva base
de datos o agregar a un archivo de resultados ya existente. Es imposible manipular los
datos originales. Los resultados originales se conservan siempre, a no ser que se elimine

el archivo original.

Evaluar mediciones de forma paralela al andlisis en curso

Durante la medicién en curso no se puede realizar ninguna evaluacién adicional de los
resultados. Sin embargo, en la aplicacién ya iniciada se puede abrir otra instancia de la
aplicacion en modo offline. En este modo no hay conexién con el equipo. El resto de las
funciones, como la creacién de métodos o la carga y evaluacion de resultados, se pueden
utilizar de forma paralela a la medicién en marcha de la primera instancia.

= |nicie el ASpect CS en la segunda instancia con el comando ARCHIVO P INICIO OFFLINE.

= Abra el archivo de resultados de la medicion en curso actual con el comando ARCHIVO
» ABRIR ARCHIVO DE RESULTADOS.
Los resultados medidos hasta ahora se cargaran en la ventana de resultados.

®  QOtros resultados de la medicion en curso se cargan con el comando VISTA »

ACTUALIZAR LISTA DE RESULTADOS 0 con el simbolo Q
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Los resultados se pueden sequir editando, p. ej. accediendo a los detalles de las
muestras o de la funcién de calibracion (— "Calibracion" p. 100).

Nota Con un nuevo célculo, se guardan los resultados nuevamente calculados en una nueva
base de datos. Para acceder al archivo original se requiere abrir de nuevo los datos de
resultados.

6.7  Mostrar resultados y desarrollo del analisis

Nota Los valores de medicidn se calculardn en absorbancia o emisién dependiendo del tipo de
analisis. En la siguiente descripcion sélo se mencionaran valores de absorbancia. Para
los valores de emisidn sirven las mismas indicaciones y declaraciones. Para los valores
de absorbancia se utilizara, al emitir los valores, la abreviatura ABS. y para los valores de
emision Ems.

Los resultados de medicién y la secuencia se mostraran ampliamente como fondo de
escritorio en la ventana de resultados.

La presentacion en distintas pestafias en la ventana de resultados ofrece una buena
vision de conjunto sobre los resultados de la medicion y las evaluaciones estadisticas.

Se pueden seleccionar las siguientes pestafias:

®  Secuencia/Resultados (contenido de las pestafias secuencia y resultados en una
pestafia)

m  Secuencia (indicacion de la secuencia actual)

®  Resultados (representacion de los resultados de medicién)
= Vision general (resumen de los resultados)

= sélido

En la barra de estado de la ventana de resultados se muestra el nombre de archivo de
resultados actual.

6.7.1 Pestafia SECUENCIA/RESULTADOS

La pestafia SECUENCIA/RESULTADOS contiene los datos de ambas pestafias SECUENCIA y
RESULTADOS (— "Pestafia SECUENCIA" p. 77, "Pestafia RESULTADOS" p. 78).

6.7.2 Pestafia SECUENCIA

En la pestafia SECUENCIA se registrard la secuencia activa.

Durante el andlisis se puede sequir aqui su desarrollo. Las distintas muestras y funciones
especiales estdn marcadas de la siguiente manera en la primera columna:

Marca Significado
- Todavia no medido/desarrollado.
0 Midiendo.

+ Ya se ha medido/desarrollado.

77



Iniciar analisis/Calcular resultado

ﬂ Nota Después de la medicién se puede realizar una nueva medicién de una muestra
seleccionada. Para ello, el renglén de la muestra tiene que estar sefialado en la

secuencia y después hay que @ confirmarlo en la barra de herramientas.

6.7.3 Pestaina RESULTADOS

En la pestafia RESULTADOS se presentan todos los resultados de la medicion y
evaluaciones estadisticas. Para tener una mejor visién de conjunto, los valores estan
distribuidos en tablas. Las pestafias para estas tablas se encuentran en el margen
inferior de la ventana.

Los valores estan ordenados de acuerdo con la secuencia de la medicion. Para cada
muestra se presentan respectivamente los elementos analizados.

Tabla ABs./TIEMPO La tabla contiene los valores de absorbancia y la evaluacidn estadistica de acuerdo con el
método establecido (ventana MeToDO / QCC).

Columna Descripcion

N. Numero en la sucesién de andlisis

NOMBRE Nombre de la muestra

LiNEA Linea de elementos

ABS. Promedio de las absorbancias individuales medidas

En la analitica de sélidos: absorbancia estandar

SD Desviacion del estandar (estadistica promedio)
RSD% Desviacion relativa del estandar (estadistica promedio)
FECHA/HORA Momento de la medicién
V/ALORES INDIVIDUALES ABS. Valores individuales de las mediciones de absorbancia (o de
(ABS.) emision)

Tabla S0LIDO Columna Descripcion
N.° Numero en la sucesion de anélisis
NOMBRE Nombre de la muestra
LiNEA Linea de elementos
ABS. EST. Promedio de la absorbancia estandar (absorbancia/pesada)
SD Desviacion del estandar de la Conc. 1 (estadistica promedio)
RSD% Desviacion relativa del estandar de la Conc. 1 (estadistica

promedio)

Peso Masa de analito absoluta media
UNIDAD Unidad absoluta del analito
HUMEDAD[ %] Humedad relativa de la muestra
PESO NETO [MG] Pesos netos de todas las cantidades individuales
FECHA/HORA Momento de la medicién
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Tabla Conz.1

Tabla Conc.2

VALORES INDIVIDUALES Valores individuales de las mediciones de absorbancia

(ABS.)

La tabla CONC.1 muestra la concentracién analizada de la muestra como se introdujo en

el AAS.

Columna Descripcion

N. Numero en la sucesién de andlisis

NOMBRE Nombre de la muestra

LiNEA Linea de elementos

UNIDAD Unidad de concentracion

Conc.1 Concentracion analizada de la muestra

SD Desviacion del estandar de la Conc. 1 (estadistica promedio)

RSD% Desviacion relativa del estédndar de la Conc. 1 (estadistica promedio)

R Rango de la Conc. 1 (estadistica promedio)

R% Rango relativo de la Conc. 1 (estadistica promedio)

R. CONF. Rango de confianza

Com. Comentarios
(—>"Esquema sobre las marcas de la indicacion de valores' p. 202)

VF Factor de dilucion en caso de exceso de concentracion
Cuando se excede la concentracion, se puede establecer una dilucion
automatica en el método a través del cargador de muestras (— "Cargador de
muestras para técnica de llama e hidruro/HydrEA" p. 31 y "Cargador de
muestras para la técnica de tubo de grafito (analitica de soluciones)" p. 34).
El factor de dilucién de esta dilucion automatica con el cargador de muestras
se tendrd en cuenta al calcular la Conc. 1.

ABs. Promedio de las absorbancias individuales medidas
En la analitica de sélidos: absorbancia estandar

SD (ABS.) Desviacion del estandar de la absorbancia (estadistica promedio)

FECHA/HORA Momento de la medicién

VALORES Valores individuales de las mediciones de absorbancia (o de emisién)

INDIVIDUALES

ABS. (ABS.)

La tabla CONC.2 muestra la concentracién de la muestra original. Al calcular la CONC.2 se
tendran en cuenta los datos de informacion de las muestras (véase debajo la tabla ID DE

MUESTRAS):

= Dilucién previa

®  Pesar sustancias solidas y volumen de disoluciones

®  Factor de conversion para otras unidades

Columna

Descripcion

N.?

Numero en la sucesion de analisis

79



Iniciar analisis/Calcular resultado

Tabla Result. QC
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NOMBRE Nombre de la muestra
LiNEA Linea de elementos
UNIDAD Unidad de concentracion
Conc.2 Concentracién de la muestra original teniendo en cuenta los datos
de informacion de la muestra
SD Desviacion del estandar de la Conc. 2 (estadistica promedio)
RSD% Desviacion relativa del estdndar de la Conc. 2 (estadistica promedio)
R. CONF. Rango de confianza de la Conc. 2
Com. Comentarios
(— "Esquema sobre las marcas de la indicacién de valores" p. 202)
ABS. Valor de absorbancia
En la analitica de sélidos: absorbancia estandar
SD (ABS.) Desviacion del estandar de la absorbancia (estadistica promedio)
R (ABs.) Rango de la absorbancia (estadistica promedio)
FECHA/HORA Momento de la medicion

V/ALORES INDIVIDUALES

ABS. (ABS.)

Valores individuales de la medicién de absorbancia (o de emisién)

En la pestafia Result. QC apareceran los resultados de las muestras QC: el valor teérico y
el valor real de la concentracién, tasas de recuperacion (no para blancos) y reacciones
por desviaciones posibles (todos los tipos excepto el blanco).

Columna Descripcion

N. Numero en la sucesién de andlisis

NOMBRE Nombre de la muestra

LiNEA Linea de elementos

QC (PARA R?(adj.)

FUNCIONES DE Rampa

CALIBRACION) Conc. caract. — Concentracion caracteristica
QC (PARA Conc.1

MUESTRAS QC, Valor tedrico

NO PARA BLANCOS
Qad)

TR Tasa de recuperacion
Con muestras QCy est. QC se determina la tasa de
recuperacion de la concentracion.
Con stock QC, tendencia QC y matriz QC se calcula
la tasa de recuperacion del aumento de
concentracién producido por la adicion.

QC (PARA LIMITE
DE DETECCION EN
VACIO)

SD Desviacion del estandar de las mediciones en vacio
Lim. detecc. limite de deteccion

Lim. deter. limite de determinacion

ABS. Promedio de las absorbancias individuales medidas
En la analitica de sélidos: absorbancia estandar
SD Desviacion del estandar de la absorbancia (estadistica promedio)
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FECHA/HORA Momento de la medicion
V/ALORES Valores individuales de la medicién de absorbancia
INDIVIDUALES ABS.
(ABS.)
Tabla ERROR Si surgen errores a lo largo de la medicion, las mediciones correspondientes se marcaran

entonces en rojo en todas las tablas. En la tabla ERROR se documentara el error de
medicion surgido de forma escrita.

Tabla VALORES INDIVIDUALES La tabla VALORES INDIVIDUALES contiene los valores individuales medidos de la

absorbancia.

Tabla ID DE MUESTRAS La tabla ID de muestras contiene los datos de informacion de las muestras (— "Datos de
informacion de las muestras' p. 65).

Columna
N.°
NOMBRE
LiNEA
Pos.

F. DILUC.
PREV.

PESO NETO

(6]

VoL. [mL]

NOMBRE (2)
F.piLuc. AS

CORR.
BLANCO

Descripcién

Numero en la sucesién de andlisis

Nombre de la muestra

Linea de elementos

Posicion de la muestra en el cargador de muestras

Factor de dilucion previo. Factor con el que se diluyd la muestra original antes
de introducirla en el cargador de muestras o, en el caso de trabajo sin cargador
de muestras, antes de introducirla en el espectrometro. El factor es necesario
para calcular la concentracion de la muestra original (Conc.2)

Sélo para la analitica de soluciones

Peso neto en gramos Masa de la muestra original que se transformé en
solucion en el tratamiento de la muestra (en g). La masa es necesaria para
calcular la concentracion de la muestra original (Conc.2).

Volumen del disolvente en el que se diluyd la pesada actual (en mL). El valor es
necesario para calcular la concentracion de la muestra original (Conc.2).

Nombre adicional de la muestra
Factor de dilucion del cargador de muestras.

Correccion del blanco.
OFF No se realizé ninguna correccion del blanco

ON Para calcular la concentracion de la muestra original se
sustrajo el ultimo blanco medido en la secuencia.

Tabla DeFINIDO PORUSUARIO  En la tabla DEFINIDO POR USUARIO usted puede seleccionar los pardmetros para la salida de
resultados y su orden en la tabla.

1. Haga clicen el botdn [SELECCIONAR COLUMNAS] en la esquina inferior derecha de la

tabla.

2. Enlaventana SELECCIONAR COLUMNAS, marque los parametros deseados con un clic del

ratén.
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3. Para modificar el orden en la visualizacién, marque el parametro cuya posicién desea
cambiar y desplacelo en la tabla con las teclas L] yIL. Si se han marcado
varios parametros simultdaneamente, estos se desplazaran en bloque.

4. Alregresar a la ventana principal se mostrarén los resultados. Puede cambiar el
ancho de las columnas de la tabla al colocar el puntero del raton sobre la linea en la
cabecera de la tabla (el puntero se transforma en una flecha doble) y, mientras
mantiene presionado el boton del ratén, desplazar la columna hasta alcanzar el
ancho deseado.

Nota:
El ancho de la columna se almacena en esta pantalla. En otras tablas de la ventana
principal, los cambios en el ancho de las columnas se restablecen al abandonar la tabla.

6.7.4 Pestaia VISION GENERAL

6.7.5

82

En la pestafia VISION GENERAL se resumen los resultados del analisis. En ella se pueden
seleccionar distintas ediciones:

®  (Conc.1l - concentracion 1

®m  (Conc.2 - concentracion 2

®  Abs.(RSD%/R%) — absorbancia (desviacion relativa del estandar o rango relativo)
® | im. detecc. - Limite de deteccién

® [ im. deter. - Limite de determinacién

® T recup. (valor tedrico) — Tasa de recuperacion (valor teorico)

®  R2(adj) - Correlacion de la curva de calibracion

Al activar las casillas de control, se pueden visualizar los siguientes tipos de muestras:
= Muestra

= Muestras QC

®m (al. est.

= QOtros

Con ﬂ se abre la ventana VISUALIZACION PREVIA DE LA IMPRESION en la que puede iniciar
la impresion después de especificar las lineas y los parametros que se van a imprimir.
Ademas de imprimir con la impresora conectada, puede guardar los datos como archivos
TXT, HTML o PDF y presentarlos con la aplicacién correspondiente (— "Impresion en
ASpect CS"p. 166).

Pestana SOLIDO

En la pestafia se registrara la sucesion de las mediciones individuales del anélisis de
solidos.

La sucesion de mediciones de muestras y calibracién establecida en la secuencia se
dividira en mediciones individuales y se mostrara e indicara su peso neto, tara y estado
de dosificacién (— "Analitica de solidos con técnica de tubo de grafito" p. 92).
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6.8 Gestionar resultados del analisis

Abrir archivo de
resultados

ﬂ Nota

Borrar la lista de
resultados de la vista

ﬂ Nota

Imprimir protocolo de
resultados

Un archivo de resultados se puede abrir para una nueva vista.

Sien un calculo nuevo hay que tener en cuenta también datos de informacion de las
muestras, p. ej. nombres de las muestras, factores de dilucién, etc., hay que extraer
entonces la informacion de la muestra al cargar el archivo. La informacion de las
muestras estd disponible en la ventana ID DE MUESTRAS (— "Datos de informacién de las
muestras' p. 65).

Para efectuar una funcién de calibracion, los pardmetros del método tienen que estar
guardados en el archivo de resultados. Los pardmetros de método se cargarén al abrir la
funcién de calibracion y se pueden ver y editar en la ventana METODO.

Sélo se puede acceder a los espectros lineales cuando con el archivo de resultado se
guardo6 también un archivo con los espectros.

1. Abra con el comando ARCHIVO P ABRIR ARCHIVO DE RESULTADOS la ventana estandar
ABRIR.

2. Seleccione el archivo de resultados.

Se abrird la ventana CARGAR RESULTADOS. Ademas de los nombres de archivo, aqui se
editaradn el nombre y numero de los equipos, la técnica de analisis utilizada, la
versién del software y la descripcion opcional.

3. Sienfases de trabajo posteriores necesita los datos de informacién de las muestras,
active el campo de control EXTRAER INFORMACION DE MUESTRAS.

4. Confirme la seleccién con O.K.
v El archivo de resultados se cargara y se mostrard en la ventana de resultados.

El nombre del archivo de resultados actualmente cargado aparece en el renglén de
estado del ASpect CS.

m | 3 lista de resultados se borra de la vista con el comando PROCESAR »/ BORRAR LISTA DE
RESULTADOS.

Una secuencia transmitida se mantiene en las ventanas de proceso y resultado y se
seguird mostrando.

El contenido del protocolo de resultados se establecerd en la ventana DATOS / PROTOCOLO
(— "Impresion en ASpect CS"

"Impresion en ASpect CS" p. 166). Los elementos clasificados se agrupan en un archivo
de protocolo y se pueden guardar y volver a cargar.

1. Inicie la impresion del protocolo de resultados con el comando ARCHIVO P IMPRIMIR b
PrRoOTOCOLO.

Se abrira la ventana DATOS / PROTOCOLO.

2. Realice los ajustes necesarios y pulse al final [IMPRIMIR].
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6.9 Detalles de las muestras y espectros

Para cada medicion en la ventana de resultados se pueden mostrar los valores
individuales de la medicién y, si se guardaron con ella, también los espectros en la
ventana VALORES INDIVIDUALES DE MUESTRAS.

... Puede establecer el almacenamiento de los espectros en la ventana METODO /
EVALUACION (— "Pestafia Salida: vista de la pantalla, impresion y contendidos" p. 58).

= Abra la ventana VALORES INDIVIDUALES DE MUESTRAS haciendo doble clic en el renglén de
muestra correspondiente en la tabla de resultados.

Si no, también puede hacer clic con el botdn derecho en el renglén de la tabla de
resultados. En el menu contextual que se abre, haga clic en RESULTADOS DETALLADOS 0
marque el renglén de la muestra y seleccione el comando VISTA P RESULTADOS
DETALLADOS.

6.9.1 Mostrar detalles de los valores individuales de las muestras

Valores individuales de muestras - [Kal.-5td.10]

Ph283 A S Nim: |I| Abs: 0.20081 Fecha: | 04.08.2010
Tipo: Estand. de cal 1 SD: 0.00152 Tiempo:| 1348

Nombre: Kal-5td. 10 RSD:
Miam.  Abs.  Com. Nimero de espectro
O | o, 3 0 15 w5
2| 0.20189 0.25
3 019764 #MAN :
0.20
m
o 0.15
2 a0
B o0s
0|
-0.05
M
i 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5
< > Tiempo [s]

Borrar Mostrar espectro ﬁ }g % | -"‘l‘U\Ll [ Superpuesto

1 L4 [0 Reemplazar porel n.” de ent [ = L= Cancelar

Ventana VALORES INDIVIDUALES DE MUESTRAS

Indicaciones para la Campo Descripcion
muestra i i .
Linea Linea de elemento analizada
NUM. Numero de la medicion en la tabla de resultados
Tipo Tipo de muestra
NOMBRE Nombre de la muestra

ABs./Em.  Valor de absorbancia (valor de emision) (mediado por todos los valores
individuales)
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SD Desviacion del estandar (estadistica promedio). La indicacion se realiza
independientemente del método de estadistica seleccionado para la medicién
(promedio/mediana).

RSD Desviacion relativa del estandar (estadistica promedio). La indicacion se realiza
independientemente del método de estadistica seleccionado para la medicién
(promedio/mediana).

FECHA / Fecha y hora de la medicion sefialada en la tabla

HORA
Indicacion/Borrar los Los valores calculados de las muestras se mostraran en la tabla.
valores individuales

Columna Descripcion

N.° Numero del valor individual en la medicion de las muestras

PESO NETO En la analitica de sélidos:

[Ma] Peso neto de la muestras individuales

ABS. Absorbancia calculada del valor individual

En la analitica de sélidos: absorbancia estandar

Com. NINGUNO El valor individual entra en el calculo del promedio de la
muestra.
#MAN. El valor se extrajo manualmente del calculo del valor de
la muestra.
#CORR. El valor se descart6é automaticamente del calculo del

valor de la muestra debido a la prueba de valores
erraticos Grubbs.

Opcién / Boton Descripcién

[BORRAR]/[REACT.] Extraer el valor individual de la muestra del calculo de promedio o
reactivar para el calculo.

[MOSTRAR ESPECTRO] Sélo cuando los espectros individuales se guardaron con la mediciény
el MoDO CIENTIFICO (comando EXTRAS »/ MODO CIENTIFICO) estd activado.
Visualizacion de los espectros lineales medidos, dependientes de la
longitud de onda, de los que resulta el valor individual de las muestras.

[SUPERPUESTO] Los espectros individuales se muestran superpuestos en el grafico. El
espectro individual marcado se representa en negrita.

SUSTITUIR POR Sélo para estandares de calibracion

ENTRADA La muestra actual debe ser sustituida por la muestra en la posicion No.
de la tabla de resultados al recalcular.

A~ No aplica para la técnica de llama
Determinar limites de integracion de la sefial (ver en "Redefinir limites
de integracion"

| L[ Cambiar entre las lineas de muestras individuales y de una muestra a
la siguiente en la tabla de resultados.

En el gréafico a la derecha de la tabla se representa el curso de la sefial y, para la técnica
de tubo de grafito, también el curso del fondo inespecifico del valor individual
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Descartar valores
individuales de muestras

ﬂ Nota

Redefinir limites de
integracion

correspondiente marcado a lo largo del tiempo. El nimero de los puntos de medicion
corresponde al nimero de los espectros medidos. Este depende del tiempo de medicién
y se determina de forma especifica en la ventana METODO / LINEAS para cada linea de
elemento (—"Pestafia LINEAS: seleccionar lineas de elementos" p. 19). Los rangos de
sefial que se encuentran fuera del rango de integracion se muestran sombreados en
color gris. Los rangos en los que los espectros contienen estructuras especificas fuertes
se muestran en amarillo en el procedimiento de correccién CON REFERENCIA. En dicho
caso, compruebe la linea bésica espectral con ayuda del boton [MOSTRAR ESPECTRO].

Se puede descartar manualmente un valor individual del calculo del promedio de la
muestra.

1. Sefiale el valor individual que vaya a descartar en la tabla.

2. Desactive con [BORRAR] el valor para el calculo del promedio de la muestra en un
nuevo calculo de los resultados.

3. Vuelva a incluir en el célculo el valor individual sefialado con [REACT.].

Con la prueba de valores erraticos Grubbs se pueden buscar y eliminar
automaticamente, durante el andlisis, valores erraticos bajo los valores individuales.

En el anélisis simultaneo de varias lineas de elementos, los pardmetros de analisis de la
linea principal se tomardn en el método para las lineas adicionales. En la evaluacién
integral de sefiales (técnica de tubo de grafito) es recomendable adaptar los limites de
integracién de las lineas adicionales al curso real del pico:

1. Active Iﬂ/y marque en el grafico el momento del comienzo de la integracién con un
clic del ratén.

2. Haga clicen la flecha lﬂlv, seleccione la opcion DEFINIR FINAL DE INTEGRACION y
marque después el final de la integracién en el grafico.

3. Con Adoptar los valores en el método actual usted transfiere los valores al método
actual (ventana METODO / EVALUACION columnas LIMITES DE INTEGRACION).

4. Para aplicar los limites de integracidn seleccionados a los resultados actuales, calcule
de nuevo los datos de resultados. Los rangos de sefial que se encuentran fuera del
rango de integracion se muestran sombreados en color gris en la representacién de
sefial.

6.9.2 Mostrar espectros
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Esta funcidn sélo estd disponible cuando los espectros individuales se guardaron con la
medicién y el modo cientifico (comando EXTRAS » MODO CIENTIFICO) estd activado.

Los espectros lineales de un valor individual se abren en la ventana VALORES INDIVIDUALES
DE MUESTRAS.

1. Sefiale el valor individual en la tabla de la ventana VALORES INDIVIDUALES DE MUESTRAS.

2. Mediante [MOSTRAR ESPECTRO], abra la visualizacion de espectros.
Se abrird la ventana ESPECTROS.

En la ventana ESPECTROS puede ejecutar las siguientes funciones:



®  vyisualizar los espectros individuales

m  modificar la correccién de fondo
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= visualizar el grupo de espectros en una presentacion 3D

®  realizar una correccion de longitud de onda (— "Corregir la posicion de pico" p. 114).

La correccién de longitud de onda en la ventana ESPECTROS — CORRECCION DE LONGITUD DE
ONDA se describe en la seccién "Corregir la posicion de pico"p. 114 .

6.9.2.1 Mostrar espectros individuales y modificar la correcciéon de fondo

Representacion grafica

En la ventana ESPECTROS / EVALUACION se representardn los valores individuales de las
muestras con distintas visualizaciones. En la secuencia del registro del valor de medicién
con linea CCD se origina un grupo de espectros tridimensionales de modificaciones de
sefial en base al rango de longitud de onda y al tiempo. A través del grupo de espectros,
se estableceran secciones y asi se podrén observar las curvas de medicion en dos

dimensiones:

= en una longitud de onda fija (pixeles) a través del tiempo

= en un momento determinado a través del rango de longitudes de onda.

Ambas representaciones se pueden visualizar en el grafico.

[ Espectros - [Kal.-5td.10 1/3] — [m] x
Evaluacion Plots  Identificacion de lineas Correccién de longitud de onda
Longitud de onda [nm] Parametros UGK
283.15 283.20 283.25 283.30 283.35 28340 283.45 - 2
Procedimiento: con referencia i
0.025 Pb283_A_S e e
0.020 283.3060 nm [ Adaptacién dinamica de corr f
Kal.-5td.10 1/3 Rango [pixel]: 200 2| (0.31nm)
o 0.015
B Nim. de espectros 34
3 0.010
_g Pixeles de medicic 101
= 0.005
0 Evaluation pixels: 5 Pixe v
0005 Debilitacion de sefial off w
0 75 50 75 100 125 150 175 200 | Correcciones espectrales
Pixel Corregir esfructuras permanentes
. [ Madelo
Grafico ) —
= odelo
Absorbancia v ﬁ ﬁ % k| ¢ "A" k] Espectro de corr. nuava/modificar
® Espectro i .
) P Ejey Abs. (Superficie)
O Pixel g:utom. Abs.(corr): [0719974
] i e 0010 7|..| 1.0 =
promediado Abs (Fondo): | -0.15305
0 Pb283 A S Pardmetros de linea.. | Grafico 3D... L™

Ventana ESPECTROS / EVALUACION: indicacién de los espectros individuales y correccién de fondo

En la representacion sobre el rango de longitud de onda, la abscisa sera PIXEL. Tres
valores de longitud de onda muestran el limite superior e inferior del rango espectral
medido, al igual que la posicion del pixel de medicion (picos de la linea de elemento).
Los pixeles de referencia para la correccion de fondo estdn marcados con lineas grises. El
pixel de medicion esta resaltado con una linea roja continua. El rango del pixel de

evaluacion estd marcado en rojo.

Al usar los procedimientos de correccién de fondo IBC e IBC-m se bloquean
automaticamente los rangos con estructuras permanentes (bandas de absorcion en el
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espectro de referencia) con correccion desactivada de estructuras permanentes. Dichos
rangos se muestran marcados en gris en la representacion de espectros.

Opcion

LISTA DE
SELECCION PARA
LA
VISUALIZACION
DE GRAFICOS

ESPECTRO

PixeL

b

Al

=

Descripcion

ABSORBANCIA
Espectro de absorbancia

ENERGIA REFERENCIA
Energia del espectro de referencia (s6lo promedio)

ENERGIA MUESTRA
Energia del espectro de la muestra

Mostrar el recorrido espectral de una medicion seleccionada sobre la
longitud de onda.

Seleccione en el campo con las flechas el nimero de la medicién que desea
visualizar.

PROMEDIADO Cuando estd activado se mostrara el recorrido
espectral promediado sobre todas las mediciones.
Con el boton [...] se abrird una ventana en la que se
limitara el rango de los espectros de los que se va a
calcular un promedio. En este caso hay que indicar el
espectro del principio y del final del rango del que se
va a calcular el promedio.

Mostrar el recorrido espectral en un pixel seleccionado a través del tiempo.
Seleccione en el campo con las flechas el nimero del pixel.

EFECTIVO Se mostraréd la integral sobre el pixel de evaluacion.

Aumento del gréfico
Después de hacer clic con el botén izquierdo del ratdn presionado, seleccione
el drea espectral que desea ampliar.

Devolver al tamafio original.

Activa el modo de texto. Al mantener pulsado el botén izquierdo del ratén es
posible seleccionar un drea de una ventana con la que se puede afiadir texto
al grafico.

Mediante un clic doble sobre un texto existente se abre la ventana para
editar o borrar el texto. Con Ctrl+botén derecho del raton, se puede
desplazar el texto existente.

Activa el modo de marcacion en representaciones del curso de las sefiales o
espectros. Con el botén izquierdo del ratdn se seleccionaran puntos de
medicion. Los valores del punto de medicién seleccionado se mostraran en el
campo de salida debajo de los botones.



Modificar la correccién de
fondo y los pixeles de
evaluacion

EJEY
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Fijar o borrar los puntos de referencia para la correccion de fondo.
Al pasar por encima del gréafico de espectros con el ratén, se mostrara un
cursor verde. Los puntos para la correccion de fondo se pueden establecer
con el ratén. Si hace clic en un pixel ya seleccionado, borraré el punto para la
correccion de fondo. Al arrastrar el ratén puede seleccionar rangos
adyacentes al pixel. De este modo se borraran de nuevo los rangos ya
seleccionados.
Al hacer clic en la flecha se abre la lista de funcion:
MARCAR PUNTOS DE APOYO PARA CORRECCION DE FONDO
Sefiala en la representacion de espectros los puntos
de referencia en el grafico de espectros (marcas
verdes).
BORRAR TODOS LOS PUNTOS DE APOYO DE LA CORRECCION DE FONDO
Borra todos los puntos de referencia seleccionados.
MOSTRAR LISTA Edita una lista de los nimeros de pixeles de los
puntos de referencia seleccionados.

Activa el modo de identificacion de lineas. Al hacer clic o arrastrar con el
raton, se buscan lineas de elementos con la posicion de longitud de onda
seleccionada en una base de datos de lineas. El simbolo del elemento se
muestra junto al puntero del ratén (— "ldentificacion de lineas" p. 91).

Mueve el cursor en 1 pixel o en fases del valor de medicion por el grafico.

Emitir el dato para el punto de medicién indicado en el campo bajo la flecha.

Escala del grafico

AUTO. Autoescala: el espectro se presentara con extension
optima de las coordenadas.

DE/HASTA Escala manual. Los limites de las coordenadas se
mostrardn en los campos de abajo.

Para la correccién de fondo (UGK por sus siglas en aleman) se pueden seleccionar
nuevos puntos de referencia. Los cambios resultantes de esta modificacién en el curso
de la sefial se mostrardn de forma simultanea en el grafico. El promedio de las muestras
se calculara consecuentemente, si se requiere, o bien al mismo tiempo o con una gran
cantidad de datos. Los pixeles de referencia nuevos que se encuentre se pueden afladir
directamente al método abierto. De este modo se calculara para un nuevo método, la
correccion de fondo ideal.

Area PARAMETROS UGK

Opcién

PROCEDIMIENTO

NUM. ESPECTROS

RANGO [PiXEL]

Descripcién

Procedimiento utilizado en la correccion de fondo:
CON REFERENCIA, SIN REFERENCIA 0 IBC (correccion iterativa de las lineas
base).

Niumero de mediciones del que se cre6 el valor individual de las muestras.

El rango espectral entrante en la evaluacion.

Como méximo se pueden utilizar para la evaluacion los espectros
mediante el nimero guardado de pixeles. Al limitar el rango de
evaluacion, los pixeles a la izquierda y a la derecha del pixel de
evaluacién se repartiran simétricamente.
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RANGE [NMm] Indicacién del ancho del rango espectral que se utilizara para la
evaluacion. El rango depende del nimero de pixeles seleccionado.

PiXELES DE MEDICION  Indicacién del pixel de medicion. El pixel de medicion es el pixel 101 en
medio de la linea receptora.

EVAL. PIXELES Numero de pixeles utilizados para la evaluacion de la sefial de medicion.
La integral se calcula sobre los valores de medicién de este pixel, que
representa el resultado de la medicion.

ADAPTACION Buscar el pixel de referencia automaticamente.
DINAMICA DE CORR.
F.

Area CORRECCIONES ESPECTRALES

Opcién Descripcién

CORREGIR Correccion automatica de las estructuras permanentes (sélo activo en
ESTRUCTURAS procedimientos con la correccion de fondo "con referencia"). Las estructuras
PERMANENTES permanentes son estructuras espectrales que surgen en los espectros de

muestras y de referencia, p. ej. bandas de absorcion de los gases de la
llama. El ajuste debe activarse cuando estas estructuras no se compensan
totalmente.

MODELO Seleccion de un modelo para la correccion espectral (— "Utilizacion de
espectros de correccion en ASpect CS"p. 205).

ABS. Indicacion del promedio de la muestra (Abs.(corr.))
(PROMEDIO) / Al utilizar la técnica de tubo de grafito, indicacion adicional de la
ABS. absorbancia de fondo (Abs.(Fondo).
(SUPERFICIE)
Botones en la ventana [PARAMETROS DE Cargar los pardametros de lineas para la correccion de fondoy la
Espectros LINEAS] evaluacion espectral desde el método o enviar al método.
[GRAFICO 3D] Abrir las graficas de espectros en una ventana adicional.

o [ Cambiar entre las lineas de muestras individuales y de una muestra a
la siguiente en la tabla de resultados (como en la ventana VALORES

INDIVIDUALES DE MUESTRAS).

Cargar/enviar pardmetros 1. Haga clic en [PARAMETROS DE LINEAS] en la ventana ESPECTROS.
de lineas Se abrira la ventana PARAMETROS DE LINEAS/EVALUACION.

2. Seleccione, en la tabla de lineas, la linea cuyos parametros desea enviar al método o
tomar del método.

3. Seleccione el tipo de manejo deseado.
En TRAER DE METODO/LINEA: se cargan los parametros originales del método.
En COPIAR A METODO/LINEA: actualiza los pardmetros modificados.
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6.9.2.2 Representacion 3D de espectros de valores individuales de muestras

Los grupos de espectros de los valores individuales de las muestras se mostraran en la
ventana ESPECTROS / PLOTS.

|%E Espectros - [Kal.-5td.10 1/3] — ] X
Evaluacién Plots  |dentificacién de lineas Correccion de longitud de onda
Longitud de onda [nm]
283.15 283.20 283.25 283.30 283.35 283.40 283.45
0-025 1 phag3_a_s
0.020 283.3060 nm gg;
Kal.-5td.10 1/3 005
0.015 il o 2
@ i
| B2 -0.04
2 E o3 B
]g 0.010 & 00z B
A ' =
2 0.005 = oot
i}
-0.005
0 25 50 75 100 125 150 175 200
Pixel
Vista
&
Grafico % ﬂ ﬁ @ Contorno -
Absorbancia v ﬁ ﬁ % e | "A" Girar 0 5
@® Espectro Ejey
O Pixel ® autom. Inclinar :E L2
[ promediado | O de: 0010 3 1000 =
L Pb283 A S Parametros de linea.. | Grafico 3D. L™ Cerrar

Ventana ESPECTROS / PLOTS con representaciones 3D de espectros de valores de muestras individuales

El lado izquierdo de la pestafia PLOTS con los ajustes es idéntico al de la pestafia
EVALUACION. En el lado izquierdo se mostrara el grafico del grupo de espectros en tres
dimensiones con inclinaciones variables.

El espectro/pixel seleccionado en el lado izquierdo se marcara en verde claro en la
gréafica Plot.

@ | Grafico del grupo de espectros con distintas velocidades desde MUy LENTO hasta
RAPIDO.

VISTA 3D Representacién en tres dimensiones

El angulo de reflexién se pude modificar con las flechas en
los campos GIRAR e INCLINAR.

2D Representacion en dos dimensiones de los espectros
dependiendo de los pixeles.

CONTORNO Vista en planta en el grupo de espectros
Las absorbancias del mismo tamafio estan unidas por lineas
continuas.

6.9.2.3 Identificacion de lineas

Los picos de espectros y las bandas moleculares en los datos medidos son identificados
de acuerdo con una base de datos de espectros y lineas.
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[¥E Espectros - [Kal.-5td.10 1/3] - m} X

Evaluacién Plots Identificacion de lineas Coreccién de longitud de onda

Longttud de onda [nm] Nim Elementc  Linea [nm] Sen.rel [%]
283.15 283.20 283.25 283.30 283.35 28340 28345 e B B
0.025 | pp2gz 4 S 2 Pb 283.306 42
283.3060 nm 3 Hf 283.328 23
0.020 4 W 283.363 56
0015 Kal.5td.10 1/3 5 Co 283392 001
= 6 Ru 283400 042
2 o010 7 Ho 283421 029
o 8 Co 283443 0.002
& o0.005 9 Ni 283455 0.022
a 9 Linea(s) encontradas
-0.005 Nim. Molécula Factor Offset
1 OH 1 0
i 25 50 75 100 125 150 175 200 2 Sn0 1 0
Pixel
Identificacion de lineas de analisis mediante un clic o amastre con el raton.
Grafico
Absarbancia v ﬁ ﬁ % = . EI _,)'\,. .
2 Espectros moleculares encontrados
® Espectro Ejey [ Mostrar espectro de suma
O Pixel ® autom. Visién general Datos ® ISAS Berin
promediado | - Ode 0010 - 1.000 <
LI Pb283 A S Pardmetros delinea..  Grafico 3D.. =y Cerrar

Ventana ESPECTROS / IDENTIFICACION DE LINEAS

La lista superior muestra las entradas de la base de datos de lineas encontradas en el
rango espectral actual. La seleccion de un renglén coloca el cursor del gréfico sobre la
longitud de onda de la linea.

Al hacer clic o arrastrar con el ratén, se buscan lineas de elementos con la posicién de
longitud de onda seleccionada en la base de datos de lineas. El simbolo del elemento se
muestra junto al puntero del ratén y la correspondiente entrada de la lista es marcada.

La lista inferior muestra las bandas moleculares encontradas en el rango espectral
sefialado. La seleccién de un renglén de la lista muestra el espectro molecular
correspondiente. FACTOR multiplica el espectro mostrado por el valor indicado, OFFSET
desplaza el espectro en proporcion al valor. La opcién MOSTRAR ESPECTROS DE SUMA activa
una columna adicional para mostrar la suma de varios espectros. Con ello se pueden
aclarar también espectros de fondo complejos.

6.10 Analitica de sélidos con técnica de tubo de grafito
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En la analitica de solidos, las muestras sélidas se colocan y atomizan en una plataforma
de grafito en el tubo de grafito. No es necesaria la digestion de las muestras. En
comparacion con los ajustes para la analitica de soluciones, para la analitica de sélidos
son necesarias otras preparaciones o especificaciones de muestras:

m  Dosificar las muestras en las plataformas

®  Pipetear los componentes liquidos sobre las plataformas de muestras
= Determinacién del peso neto

® | impieza de las plataformas de muestras por medio de requemado

®  Sjes el caso, determinacion de la tara de las plataformas

Los trabajos preparatorios de determinacion de pesos netos y carga de las plataformas
de muestras pueden realizarse manualmente o de manera automatizada utilizando el
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SSA 600. Al utilizar el SSA 600 con dosificacion de liquidos, el cargador realiza también
la dosificacién de modificadores y estdndares.

Si las acciones anteriores se han realizado antes del inicio de una secuencia, el desarrollo
de la secuencia se lleva a cabo de forma automatica y sin interrupciones.

6.10.1 Preparar muestras solidas y medirlas

La preparacién de muestras para la analitica de sélidos se lleva a cabo en la pestafia
SOLIDO en la ventana principal. La pestafia SOLIDO muestra una lista con todas las
mediciones que se van a ejecutar. Las mediciones de muestras y estandares
configuradas en la secuencia son divididas aqui en mediciones individuales (series
estadisticas) y se determina la distribuciéon de las muestras en las plataformas.

6.10.1.1 Funciones de dialogo en la pestaiia SoLIDO
[® ASpect CS2.2.1.1009 Tech: Horno de grafito sélido - [m} X
Archive Procesar Vista Desarrollo de métodos Rutina  Sisterna  extras 7
O le @I V % 0 @ | Mét: W 'ﬂ Sec: | Desconocido |'® Muestra: |Desconocldn |@ | ﬂ analytikjena
——— [Resultados S Resultados Visién | Sdlido
MNGm. Rsei;hir Pos.. Tipo Nombre Linea # Pe;:;]eto :j;
1 Muestra Muestra 1 Cu324| 1 2049~
--—
3 1 3 Muestra Muestra 1 Cu324 3
4 2 4| Muestra Muestra 2 Cu324| 1
5 2 5 Muestra Muestra 2 Cu324 2
6 2 6| Muestra Muestra 2 Cud24| 3
7 3 7 Muestra Muestra 3 Cu324| 1
8 3 8| Muestra Muestra 3 Cu324 2
Cargador 9 3 9| Muestra Muestra 3 Cu324| 3
10 4 10| Muestra Muestra 4 Cu324| 1
Q 11 4 11 Muestra Muestra 4 Cu324 2
T —=rs 12 4 12 Muestra Muestra 4 Cu324 3
13 5 13 Muestra Muestra 5 Cu324| 1
’E'} 14 5 14| Muestra Muestra 5 Cu324| 2
FeavoEn 15 5 15 Muestra Muestra 5 Cu324 3
- 16 6 16 Muestra Muestra 6 Cu324| 1
1&. 17 6 17 Muestra Muestra 6 Cu324 2
Calibracién 18 6 18| Muestra Muestra 6 Cu324| 3
19 7 19 Muestra Muestra 7 Cu324| 1
20 7 20| Muestra Muestra 7 Cu324 2
21 7 21| Muestra Muestra 7 Cu324| 3
22 8 22 Muestra Muestra 8 Cu324| 1
23 8 23| Muestra Muestra 8 Cul24 2
24 8 24| Muestra Muestra 8 Cu324 3
25 9 25| Muestra Muestra 9 Cu324| 1
26 9 26| Muestra Muestra 9 Cu324 2
27 9 27| Muestra Muestra 9 Cu324 3
28 10 28| Muestra Muestrall Cu324| 1
29 10 29| Muestra Muestrald Cu324 2
30 10 30 Muestra Muestrald Cu324| 3
Reset atomizer Preparar muestras
drive
‘ Medir reglén(es) | ‘ Preparar medicion | a pari | Tara | | Dosificar ‘ | Pesar |
Medir de nuevo valores
‘ Gamer enlEiEs | | individuales | | CargarfGuardar | | Est/Mod. ‘ | Preparar |
24?;5213

Ventana principal con pestafia SOLIDO

Elementos de la tabla

Columna Descripcion

N.° Numero de la medicion individual.

SEC./RENGLON Numero del renglén en la secuencia
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Botones para la
preparacion de muestras

94

Pos.

TipoO
NOMBRE
LiNEA

#

PESO NETO
(ma)

TARA (MG)

Dos.

EsT./Mop.

PREPARAR

Posiciones de la plataforma de muestras en el plato del SSA 600. Con el modo
de un plato: de 1 a 42, con el modo de dos platos: de 1 a 84.

Nota: las posiciones se ajustan internamente en el programa. Hay que cargar
las plataformas con las muestras segun las posiciones predeterminadas.

Tipo de muestra que ha de colocarse en la plataforma o ya se ha colocado.
Nombre de la muestra.

Linea de anélisis

Numero de la serie estadistica

Masa de la muestra

Si en la columna aparece la indicacion "-------- ", quiere decir que no hay que
pesar la muestra y que esta sélo contiene liquidos (p. ej., estandar liquido).
Nota: Antes determinar el peso neto, es necesario determinar la tara de la
plataforma de muestras.

Masa de la plataforma vacia.
Para muestras que no se deben pesar aparece la indicaciéon "-------- .

Cuando esta marcado con "*"

plataforma.

, quiere decir que se ha dosificado muestra en la

Cuando esta marcado con "*"

de componentes liquidos (estandares o modificadores) en la plataforma.

, quiere decir que se ha realizado la dosificacion

Solo si se ha establecido una preparacion térmica en el método.

Si esta marcado con ™", se llevo a cabo una preparacion térmica para la
plataforma.

Los siguientes valores se pueden introducir, si se conocen, directamente en la tabla de
muestras:

Peso neto: cuando se realizé la preparacion de las muestras en una béscula externa.

Tara

Sefializacion para plataforma de muestras ya dosificada.

Marca para los modificadores pipeteados

Marca para la preparacién térmica

Boton

[TARA]

Descripcién

Determinar el peso de las plataformas vacias para posiciones de plato
marcadas.

Para ello se transportaran las plataformas a la bascula y después de
pesarlas, a sus posiciones. El peso determinado se introduciré en la
columna TARA.



[DosIFICAR]

[PESAR]

[CARGAR/GUARDAR]

[EsT./Mob.]

[PREPARAR]
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Traer consecutivamente las plataformas de las posiciones sefialadas a la
posicion de dosificacion.

Aparecerd la ventana de dosificacion con las indicaciones acerca de qué
muestra que hay que dosificar. Dependiendo de las opciones establecidas
se pueden realizar, antes y después, otras preparaciones para las
posiciones sefialadas. Si ya existen indicaciones en la tabla, se omitiran
las preparaciones correspondientes. Hay que mantener necesariamente
la secuencia Tara - Dosificar - Pesar - (Dosificar) - (Pesar) - Pipeteo
mod./est.

CON FUNCION DE TARA Determinacion del peso de la plataforma vacia
anteriormente.

CON PESAJE Después de la dosificacion se pesa la muestra
dosificada.

CON PIPETEO MOD/EST.  Después del pesaje se llevard la plataforma a la
dosificacion liquida.
Si en la ventana METODO / ALIMENTACION DE MUESTRAS estd configurada la
opcion PESAR CON CONFIRMACION (— "Cargador de muestras para la técnica
de tubo de grafito (analitica de sélidos)" p. 37), las fases "Dosificar"y
"Pesar" se pueden repetir todas las veces que desee.
Si se han establecido las tres opciones, se puede realizar en el transcurso
una preparacion de muestras completa. Las plataformas que permanecen
cargadas al final en el plato estdn completamente preparadas para el
analisis. Si una de las preparaciones no se realiza, se solicitara la fase
correspondiente en el transcurso del andlisis.

Pesar las plataformas dosificadas

Guardar y volver a cargar los datos de dosificaciéon y pesada de los
renglones seleccionados.

Si se modifica la secuencia o el método, la tabla de muestras se volvera a
elaborar en la pestafia SOLIDOS. Asi se pierden las entradas existentes.
Con la funcién [CARGAR/GUARDAR] puede rescatar los datos y recuperarlos.

Traer consecutivamente las plataformas de las posiciones sefialadas a la
posicion de dosificacion para dosificar los componentes liquidos del
analisis (estandares liquidos, modificadores).

Aparece el cuadro de dosificacion para la dosificacion liquida. Alli se
mostrardn los liquidos y los volimenes que se van a dosificar.

Quemar las plataformas de la posicion sefialada.

Las plataformas se introduciran en el horno, el programa de
calentamiento se pondra en marcha y se volveran a transportar las
plataformas al plato después del enfriamiento del horno.

En el tratamiento térmico se pipetean primero los modificadores
correspondientes en las plataformas. Después, el programa del horno se
pondra en marcha hasta la fase "E/P". Después del enfriamiento del
horno, las plataformas son transportadas de regreso a los platos.

Si se ha sefialado la opcion CON FUNCION DE TARA, las plataformas se
pesaran a continuacién y el peso se introducird en la columna TARA.
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Volver a medir
muestras/Corregir
entradas de peso neto

Boton Descripcién

[MEDIRRENGLON(ES)] ~ Volver a determinar un elemento en una muestra o medir
individualmente por lineas una secuencia en el desarrollo del método
(— "Volver a medir las muestras de un analisis de sélidos" p. 98).

Nota: En la medicion por lineas de la sucesion de muestras, el
comienzo debe realizarse siempre con la serie estadistica 1 o con la
siguiente serie de la Ultima serie estadistica medida.

[PREPARAR MEDICION] Crea la pestafia SoLIDO actual de la serie estadistica que se va a medir a
partir de las entradas de la tabla de resultados marcados para la
medicion.

Posteriormente, dichas plataformas de muestras pueden ser dosificadas
y pesadas segun corresponda.

[MEDIR DE NUEVO Iniciar medicion de las muestras seleccionadas con [PREPARAR MEDICION].
VALORES

INDIVIDUALES]

[BORRAR ENTRADAS | En los renglones sefialados de la tabla se borrardn todas las entradas

de las posiciones seleccionadas en las columnas a partir de PESO NETO
[ma] y a su derecha.

6.10.1.2 Medir muestras solidas

Andlisis de sélidos manual

Andlisis automatico de
sélidos con muestras no
sensibles al tiempo
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Si las muestras han sido colocadas en el tubo de grafito mediante el cargador de
muestras manual SSA 6(z), el peso debe ser determinado en una bascula separada. En
tal caso, los pesos deben ser indicados directamente en la pestafia SOLIDO.

Para muestras no sensibles al tiempo se pueden agrupar muchas fases de preparacion.
El procesamiento de muestras no sensibles al tiempo es indicado mediante la
desactivacion de la opcién PROCESO PARA MUESTRAS SENSIBLES AL TIEMPO en la ventana
METODO / ALIMENTACION DE MUESTRAS (— "Cargador de muestras para la técnica de tubo
de grafito (analitica de sélidos)" p. 37).

Al utilizar el SSA 600 con dosificacion liquida automética, la dosificacion de
modificadores y estdndares puede realizarse durante el procesamiento de la secuencia 'y
no hay que prepararla manualmente. Se pueden posicionar hasta cuatro estandaresy
tres modificadores en el SSA 600. Si se necesitan més estdndares o modificadores, hay
que pipetearlos manualmente. Con el tratamiento térmico previo, los modificadores son
colocados de manera automatica en las plataformas utilizando la unidad de dosificacion
liquida y preparados a continuacion para el analisis en el horno de tubo de grafito.

Un analisis automatico sin intervencién del usuario requiere una plataforma de muestra
para cada medicion individual:

Numero total de plataformas de muestra = Nimero de las muestras de anélisis x
Numero de las lineas de analisis x Nomero de medicion de la muestra en una serie
estadistica.

Si el numero de muestras supera el numero de plataformas establecido en el método, se
volverédn a asignar las plataformas segun el procesamiento.

1. Cree un método y una secuencia.

2. Cambie a la pestafia SOLIDO en la ventana principal.



Analisis automatico de
sélidos con muestras
sensibles al tiempo

Iniciar analisis/Calcular resultado

En la columna Pos. se mostrara la asignacion de la muestra en los platos de
muestras. Esta asignacion se calcula internamente en el programa y no se puede
modificar.

il
3. Comience el procesamiento de la secuencia con un clic en %=,

4. Prepare las plataformas de muestras de acuerdo con las indicaciones del programa.
Coloque en ellas las muestras y pipetee los componentes liquidos, si es necesario.

Si todas las muestras estan preparadas o si ha sido ocupado el nimero de
plataformas de muestras definido en el método, se inicia la medicion.

5. Sidespués del primer ciclo de medicién quedan alin muestras restantes, marque con
el raton los renglones de las muestras correspondientes en la secuencia. Para marcar
varios renglones al mismo tiempo, mantenga presionada la tecla Ctrl.

- - £y . .

6. Continte la medicion con =& y agreque los resultados a los existentes activando la

opcion ADJUNTAR ARCHIVO en la ventana INICIAR MEDICION SECUENCIA.

7. Prepare de nuevo las plataformas de muestras de acuerdo con las indicaciones del
programa. Después, la medicién se inicia automaticamente.

8. Continde con el paso (6) hasta que hayan sido procesadas todas las muestras.

Para las muestras que se volatizan facilmente o que se "escurren" de la plataforma
debido a la alta adhesion y humedecen el borde y el asa de la plataforma, se requiere un
procesamiento rapido de la plataforma después de la aplicacion de las muestras. El
analisis de dichas muestras es indicado mediante la activacion de la opcion PROCESO PARA
MUESTRAS SENSIBLES AL TIEMPO en la ventana METODO / ALIMENTACION DE MUESTRAS (—>
"Cargador de muestras para la técnica de tubo de grafito (analitica de sélidos)" p. 37).

1. Cree un método y una secuencia.

i Y
2. Comience el procesamiento de la secuencia con un clic en s,

3. Siga las indicaciones en la pantalla para la preparacién de muestras. Se prepararay
medird una muestra. Después se visualiza un mensaje en el que se pide la
preparacion de la siguiente plataforma de muestra, hasta que todas las muestras
hayan sido procesadas.

El proceso de medicién para muestras sensibles al tiempo requiere la presencia
permanente del usuario.

6.10.2 Guardar los datos de las muestras ya preparadas

Si se realiza algin cambio en la secuencia o en el método, la tabla de sélidos se volvera a
configurar y se efectuard de nuevo la distribucion de las muestras en las plataformas. Asi
se pierden los datos de peso existentes. Para evitarlo puede guardar los datos
temporalmente. Para ello dispone de dos memorias para conjuntos relacionados.

1. Marcar las muestras ya preparadas.
Las muestras deben estar en un conjunto relacionado.

2. Con [CARGAR/GUARDAR], abra la ventana CARGAR/GUARDAR PLATOS SSA600.
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Cargar/guardar platos S5A600

Memoria

O]} (O Memoria 2

Guardar las entradas marcadas

Cargarentradas a partir
dalranalan

Cancelar

1 =

Ventana para guardar y cargar las entradas de la tabla de sustancias sélidas

3.
4.

10.

11.

Seleccionar una de las dos MEMORIAS.

Haga clic en [GUARDAR LAS ENTRADAS MARCADAS] y confirme el mensaje siguiente con
[OK].

Salga de la ventana CARGAR/GUARDAR PLATOS SSA600 con [CERRAR].

Después de la reconstruccion de la tabla SOLIDOS, abra de nuevo la ventana
CARGAR/GUARDAR PLATOS SSA600.

Seleccione la MEMORIA.

Introduzca en el cuadro de lista el nimero de renglon de la tabla SOLIDOS a partir del
cual se debe introducir el conjunto de datos.

Haga clic en [CARGAR ENTRADAS A PARTIR DEL RENGLON] y confirme el mensaje siguiente
con [CERRAR].

Salga de la ventana CARGAR/GUARDAR PLATOS SSA600 con [CERRAR].
El conjunto de datos se agregara en la tabla SOLIDOS a partir del renglén indicado.

Redistribuya, si fuera necesario, las plataformas del plato de muestras.

6.10.3 Volver a medir las muestras de un analisis de solidos

Repeticién de mediciones
individuales
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En un analisis de sélidos, se pueden repetir tanto las mediciones individuales como
también las mediciones para un elemento en una muestra.

1.
2.

© N o v oW

10.

Cambie a la tabla RESULTADOS en la ventana principal

Abra con un doble clic en la muestra con el valor erratico la ventana VALORES
INDIVIDUALES DE MUESTRAS.

Sefiale el valor erratico en la tabla.

Haga clic en [MARCAR PARA MEDIR].

Cierre la ventana VALORES INDIVIDUALES DE MUESTRAS.

Sefiale del mismo modo el resto de los valores erraticos de otras muestras.
Regrese a la tabla SOLIDOS.

Haga clic en [PREPARAR MEDICION].
Se crea la tabla SOLIDOS que se va a procesar.

Prepare las muestras para el analisis en base a la asignacién de las plataformas.

Inicie la medicion con [MEDIR DE NUEVO VALORES INDIVIDUALES].
En la ventana RESULTADOS se agregaran, al final de la tabla, los resultados de las
muestras calculadas nuevamente en base a los valores erraticos medidos de nuevo.



ﬂ Nota

Nueva determinacion de
un elemento de una
muestra

Mida por renglones la
tabla de sélidos
(elaboracion de métodos)

ﬂ Nota

Iniciar analisis/Calcular resultado

Esto borrara los valores individuales y otras entradas existentes, pues la tabla sera
reestructurada. Si es necesario, los datos deben ser guardados previamente (— "Guardar
los datos de las muestras ya preparadas" p. 97).

En la tabla SoLIDOS marque todas las mediciones individuales del elemento de la
muestra.

1. Haga clic en [MEDIR RENGLON(ES)]

2. Introduzca en la ventana COMIENZO MEDICION SECUENCIA un nombre de archivo nuevo
o establezca que los datos se adjunten al archivo existente.

3. Inicie la medicion con [OK].

En la elaboracién de métodos se puede procesar por renglones la tabla SOLIDOS.
1. Enlatabla SoLibos, marque las mediciones individuales del elemento de la muestra.
2. Haga clic en [MEDIR RENGLON(ES)]

3. Introduzca en la ventana COMIENZO MEDICION SECUENCIA un nombre de archivo nuevo o
establezca que los datos se adjunten al archivo existente.

4. Inicie la medicion con [OK].

La medicién de un elemento de una muestra debe iniciarse con la serie #1 o la serie
siguiente a la serie estadistica medida en la dltima ocasion.

6.11 Lavado del sistema

Tecnologia de llama

Técnica de
hidruro/HydrEA

Las fases de lavado se inician, para los distintos sistemas, con el comando RUTINA P
LAVAR. Ademas las ventanas de técnicas y accesorios, como sistema de hidruro o
cargador de muestras, contienen comandos de lavado.

El cargador de muestras se sumerge en la solucién de lavado y lava la canula. Si se
conecta un modulo de inyeccién como accesorio, éste se abrird. De este modo se
garantiza el lavado del recorrido de la muestra. Gracias a la bomba de lavado se
suministrara siempre solucion de lavado.

Lavar el sistema de hidruro con acido (o si fuera necesario también con agente
reductor). Los parametros de lavado para el sistema de hidruro se establecen en el
método (—"Pestafia HIDRURO: especificar sistema de hidruro" p. 26).

99



Calibracion

7 Calibracion

ﬂNota

Campos de eleccion en la
ventana Calibracién
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La calibracion se lleva a cabo durante la medicion de la muestra de acuerdo con los
ajustes en la secuencia. Las curvas y funciones de calibracion se pueden mostrar y editar
después de la medicion.

Después de abrir los resultados guardados, solo se puede visualizar la calibracion cuando
se guardaron los métodos con los resultados.

m  Abra la ventana CALIBRACION con el comando DESARROLLO DE METODOS » CALIBRACION o
con el simbolo

las &

La ventana CALIBRACION muestra la curva de calibracién calculada (considerando los

parametros de curvas).

| Calibracion - [m| X
0.175 Tabla Parsmetros Residuos LOD/LOQ
0.150 _.
Tipo Masa Abs. Com. 2
0125 | [ugiL]
= Cal Ceral 0| 000104
£ ool Estand. de cal 1| o700
& 0.00] -
s Estand. de cal 2| 0.03300
2 0.075] ! Estand. de cal 3| 004750
3 i Estand. de cal 4| 00639
5 0.0s0] Estand. de cal 5| 007753
i Estand. de cal 6| 009105
0.0254 ¢ Estand. de cal 7| 0.10809| #MAN
0 Estand. de cal 8| 012189
1 Estand. de cal 9l 0714032
< > v
M L
Gl G - - Egqu/ Borrar estand.
Plw 2 :
Linea Funcién de calibracion
Cu324 v lineal v
4 »
CALIBRACION
La ventana contiene la siguiente informacién:
®  Representacion gréfica de la curva de calibracion.
®  Tabla de calibracion
= Parametros
®  Residuos
® | imite de deteccién y determinacion
Campo Descripcién
LiNEA Seleccionar linea de elemento cuya calibracion se mostrara.
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FUNCION DE Indicacion de la funcion de calibracion utilizada (establecida en la ventana
CALIBRACION MEeTODO / CALIB.).
La funcion de calibracion es especifica para cada linea de elemento.
La funcion se puede volver a elegir en el cuadro de lista y se vuelve a calcular
la calibracion.

ATENUACIONDE  Seleccidn de un nivel para la atenuacion de la sefial (— "Pestafia EVALUACION:
SENAL rango espectral y correcciones de fondo" p. 40)
Al seleccionar un nivel de atenuacion de la sefial se toma en cuenta solo una
superficie de pico parcial del pico espectral para el calculo de la sefial. La
funcién se utiliza para ampliar el rango de trabajo de la calibracion
(calibracion de rango amplio).

Si se selecciona DESACTIVADA no se realiza la atenuacion.

7.1  Representacion de la curva de calibracién

En la representacién grafica se mostraran los puntos de medicion de la curva de
calibracion calculada, al igual que los residuos. Los nimeros en los puntos de medicién
corresponden a los de la pestafia TABLA.

Identificaciones Identificacién Descripcién
z Cero. Valor de calibracién cero.
Colores de los puntos de Color Descripcion
medicion ]
Negro Punto de medicién normal
Gris claro Borrado/valor erratico (no incluido en el calculo)
Azul Sospecho de ser un valor erratico (incluido en el calculo)
Colores de las curvas Color Descripcion
Negro Curva de calibracién en el rango de calibracion valido
Azul Curva de calibracion fuera del rango de calibracién valido
Verde Limite superior e inferior del rango de prondstico en el rango de calibracién
vélido
Gris claro Limite superior e inferior del rango de prondstico fuera del rango de calibracién
valido
[ { | Nota La posicion de la banda de prondéstico depende de la sequridad estadistica seleccionada

y es un porcentaje de la"calidad" de la calibracion, de la cual también depende la
sequridad estadistica de las mediciones de las muestras de analisis. La banda de
pronostico sirve ademas para establecer los puntos de calibracion sospechosos de ser
valores erraticos. La seguridad estadistica se selecciona en la ventana
METODO/ESTADISTICA (—"Pestafia Estadistica: definir la evaluacion estadistica" p. 50)
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7.2 Indicacion de los resultados de calibracion

Edicion de los valores de En la ventana CALIBRACION / TABLA se indicarén los pares de valores de los estandares
medicién de los (concentracién y valor de medicion introducidos).
estandares de calibracion:

La desviacion del estandar (SD), la desviacion del estandar relativa (RSD%), el rango (R)
pestafia TABLA

y el rango relativo (RSD%) se pueden editar al activar el campo de control
correspondiente, si se midieron los estandares varias veces y se establecié una
evaluacion estadistica en el método.

H Nota La evaluacion estadistica se establece en el método.

Para excluir algunos estdndares de calibracion del calculo, seleccione el estandar
haciendo clic con el ratén en la tabla y haga clic en [BORRAR ESTAND.].

El valor de medicién no se borrara definitivamente y se puede reactivar en todo

momento.

Mostrar los datos de Los datos de calibracién se especificardn mientras sean calculables.

calibracion: pestafia

PARAMETROS Pardmetros Descripcién

R? (AD}.) Grado de determinacion

RAmPA Rampa de la funcion de calibracion

Proc. SD Desviacion estandar del proceso

CONC. CARACT. / La concentracion o la masa caracteristica (concentracion o masa

MASA CARACT. necesaria para absorber un 1% de la energia luminosa presente en el
atomizador; corresponde al valor de absorbancia de aprox. 0,0044)

ﬂ Nota En la ventana OPCIONES / CALIBRACION puede seleccionarse el grado de determinacion (R o
R?(AD).).

Pestafia RESIDUOS En el gréfico de la pestafia RESIDUOS se representaran las desviaciones de los puntos de
calibracién de la curva de calibracion calculada, al igual que de los limites de la banda de
prondstico.

Limites de deteccion y Los limites de deteccidn y determinacién del AAS se pueden determinar en base a los

determinacion de la resultados de calibracién actuales.

calibracién actual: pestafia

LIM. DETECC./LIM. DETER. o . TP ,
Los valores para el procedimiento de vacio y de curvas de calibracion sélo se mostraran

en este rango cuando se haya calibrado el AAS.

Pardmetros Descripcién

LiMITE DE DETECCION La masa (concentracion) del elemento a analizar, que se puede
detectar con una seguridad estadistica predeterminada.

LiMITE DE DETERMINACION La masa mas pequefia (concentracion) del elemento a analizar,
que todavia se puede determinar con una sequridad estadistica
predeterminada.
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Lim. DETECC. EN VACiO SD Sélo con procedimiento en vacio.
La desviacion del estandar medida del valor en vacio (muestra
IDL = limite de deteccién individual).

[CALCULAR] Iniciar el cdlculo de los limites de deteccién y determinacién, p.
ej. después de una modificacion de la curva de calibracion.

Procedimiento de curvas de calibracion

Para calcular el limite de deteccién y determinacién segun el procedimiento de curvas de
calibracion, se requiere una curva de calibracién lineal. La calibracién se deberia realizar
en el rango de concentracion inferior. Pardmetros fundamentales para el resultado del
célculo:

= Ndmero y posicion de los puntos de calibracion

= Numero de las mediciones de repeticion por estandar
= (alidad de la compensacion

= Rampa de la curva de calibracién

m  Seguridad estadistica relativa (nivel de probabilidad)

Los valores del procedimiento de curvas de calibracién sélo se pueden considerar
significativos cuando se ha calibrado en el rango de concentracion inferior. El limite de
deteccion y el limite de determinacion solo se pueden visualizar e imprimir en la ventana
CALIBRACION. No se guardan en el protocolo de resultados.

Procedimiento en vacio

La desviacion del estandar del valor en vacio se determinara dentro de la medicion. Para
ello se introducira la medicion del valor en vacio en la secuencia (LIM. DETECC. EN VACIO)
(—>"Especificar secuencias de muestras y acciones" p. 62).

Instrucciones de calculo para el procedimiento en vacio:

Se medira el valor en vacio 11 veces. De estos valores se determinara la desviacion del
estandar absoluta (SD) del valor en vacio. Para el limite de deteccion y determinacion
sirven las siguientes formulas:

Limite de deteccion (Lim. detecc.) Lim. detecc. = 3 * SD/(rampa de la curva de
calibracién)

Limite de determinacién (Lim. Lim. deter. =9 * SD/(rampa de la curva de

deter.) calibracién)

El limite de deteccion y el limite de determinacion segun el procedimiento de vacio se
muestran en porcentaje.

7.3 Modificar curva de calibracion

Puede modificar una curva de calibracion existente a través de
®  Cambio de la funcion de calibracion utilizada

m  Desactivar/Activar estandares
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La funcion de calibracién se modifica cuando selecciona un nuevo modelo en el cuadro
de lista FUNCION DE CALIBRACION.

Un estandar se excluye del calculo cuando lo selecciona en la pestafia TABLA y después
acciona [BORRAR ESTAND.]. El valor de medicién no se borrara definitivamente y se puede
reactivar en todo momento.

El programa vuelve a calcular la curva de calibracion y representa la curva modificada.

Los pardmetros de calibracion modificados se aplicarén a los resultados cuando abra el

comando RUTINA » CALCULAR DE NUEVO o haga clic en la barra de herramientas en @ (>
"Calcular de nuevo los resultados del analisis" p. 75).
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8 Control de calidad

El control de calidad sirve para la supervision de los resultados de la medicién de un
método a lo largo de un periodo de tiempo largo. Para ello se estableceran en el método
muestras QC especiales de distintos tipos que se introduciran en la linea de medicion. Al
evaluar las muestras QC, los resultados se compararan con muestras QC previas.

La evaluacion se editaré en las tarjetas de control de calidad (tarjetas QC) y se guardara
con el método. Cuando abra el método, tendrd a su disposicidn las tarjetas QCy se
actualizaran con el siguiente tipo de medicién.

El tipo de las muestras QCy sus parametros se establecen en la ventana METODO / QCS
(—"Pestafia QCS: muestras de control de calidad" p. 52) y en la SECUENCIAse establece la
inclusion de la muestra QC dentro de la linea de medicion (—"Especificar secuencias de
muestras y acciones" p. 62).

Las tarjetas QC del método cargado (activo) las puede ver en la ventana QC. En ella
también puede establecer los pardmetros para el contenido y la vista de las tarjetas QC.

= Abra la ventana QC con el comando DESARROLLO DE METODOS » QC o con el simbolo

12|

8.1 Parametros de las tarjetas QC

I ac — *
TarjetaQC Parametro detarjetas QC  Entradas y Limites
Tipo de grafico
Grafico de control rafico de valores previsic
Muestra QC: Valores medios ] ®
Estand. QC: Valores medios ~ O O}
Stock QC Tasas de recuperacion v ® O
Tendencia QC: Tendencias ~ [C] O
Matriz QC Tendencias s @® O
Blanco QC: ® @]
Representacidn
Tamaiio de los puntos: 2 3 Unir puntos
K

Ventana QC / PESTANA PARAMETRO DE TARJETAS QC
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Tipo de tarjeta El tipo y la representacion de las tarjetas QC se define en la ventana QC / Pestafia

Pardmetro de tarjetas QC.

Tipo de muestra QC  Tipo de evaluacion QC

MuUEesTRA QC Promedios
EsTAND. QC Valores medios (estandar)

Tasas de recuperacion

TENDENCIA QC Tendencias
MaTRrIZ QC Rangos
Precisiones
BLanco Ninguna seleccién prevista. Se mostrara la absorbancia de los blancos.

Para el tipo de tarjetas TARJETAS DE CONTROL (tarjeta de registro de proceso), los
parametros de destino y los limites de control (C) y de advertencia (W) se determinan a
partir del valor promedio y la dispersién de los valores del periodo previo. Para el tipo
TARJETAS VALOR DESTINO las magnitudes de destino y los limites de exclusion se
determinan a partir de los valores esperados y los limites especificados de las muestras
de control de calidad (— "Pestafia QCS: muestras de control de calidad" p. 52).

Configuracion de los Para la representacion grafica puede establecer el tamafio de los puntos, al igual que

graficos

8.2
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una conexion de los puntos con una linea poligonal.

Opcion Descripcion

TAMARO DE LOS Los diferentes puntos se representaran en un circulo. El circulo se agranda
PUNTOS con un valor mayor.

UNIR PUNTOS Unir puntos del gréfico con una linea poligonal.

Entradas y limites de las tarjetas QC

El contenido de las tarjetas QC se establecerd en la ventana QC / ENTRADAS Y LIMITES y se
puede ajustar a los requisitos del laboratorio correspondiente en relacién a la frecuencia
de las entradas.
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[} ac _ x

Tarjeta QC Parametro de tarjetas QC  Entradas y Limites
Esquema de enfrada: Todos los valores ~

Limites de control y advertencia para tarjeta de reqgistro-de procese

Valores de cantidad penodo previo: E‘] >

Limites de exclusién para tarjetas de valor desting

Los limites de exclusién serén calculados a partir de las

Factor: 1.00 D dhjacst\gl._adones de QC introducidas en Método/QCS v del

Renovar la tarjeta mostrada

Asumir periodo previo, borrar resto e Ejecutar

#

Ventana QC / ENTRADAS Y LIMITES

Opcién Descripcién
ESQUEMA DE TODOS LOS VALORES Introducir todos los controles QC ejecutados.
ENTRADA 1 VALOR/DIA Introducir sélo los ultimos controles QC del dia.

2 VALORES POR DIA Introducir sélo los primeros y ultimos controles QC

del dia.

Definicion de "dia": un dia corresponde a un dia segun el reloj del ordenador,
es decir que durante un dia se sobrescribird una
entrada precedente en la tarjeta QC con un nuevo
valor QC. En cambio, al comenzar un dia nuevo, se
crea una nueva entrada.

V/ALORES DE Sdlo para tarjeta de control / Tarjeta de registro de proceso

CANTIDAD El periodo previo es un ndmero de las entradas de las tarjetas QC que se

PERIODO PREVIO utilizaran para el calculo de los limites de control (C) y de advertencia (W). El
periodo previo contiene siempre las entradas antiguas de las tarjetas. Con el
valor O (sin periodo previo) se utilizaran todos los datos QC introducidos para
el calculo de los limites de error y de control.

LIMITES DE Solo para tarjetas de valor destino
EXCLUSION PARA  Los limites de exclusion se calculan a partir los limites especificados para las
TARJETAS DE muestras de control de calidad multiplicados por el factor (valor predefinido:
VALOR DESTINO 1) (— "Pestafia QCS: muestras de control de calidad" p. 52).
/ FACTOR

Renovar la tarjetas Establecimiento de como se debe continuar con tarjetas (casi) completas:
Opcién Descripcién
ASUMIR PERIODO El periodo previo se tomard y crearé el periodo previo de la nueva tarjeta.
PREVIO, BORRAR
RESTO
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ULTIMOS VALORES ->
NUEVO PERIODO

Los dltimos valores medidos de la tarjeta antigua forman el periodo
previo de la nueva tarjeta. El resto de los valores se borran de la tarjeta.

PREVIO Los valores de medicién nuevos se evaluaran con el nuevo periodo previo
creado.

BORRAR TODO, Se borraran todos los valores. Los nuevos valores de medicién rellenan

NUEVO PERIODO primero el periodo previo.

PREVIO

[EJECUTAR] Renovar las tarjetas segun la opcién seleccionada arriba.

8.3  Mostrar tarjetas QC

Opciones/Mostrar

Area de grafico
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Las tarjetas QC se mostrardn en la ventana QC/ TARJETAS QC. Para cada tipo de muestra
QC establecido en el método y cada linea de elemento tenida en cuenta existe una

tarjeta distinta.

Campo / Opcion Descripcién

Tipo Seleccionar tipo de muestra QC para la visualizacién.

LiNEA Seleccionar linea de elemento para la visualizacion.

V/ALORES Numero de los valores mostrados y fecha del primer y tltimo valor

MOSTRADOS mostrado.

ENTRADAS Namero total de las entradas en la tarjeta QC actual y fecha del primery
ultimo valor

X(MAX.) Ajustar el niumero de las entradas que deben representarse en el grafico.

<4

Imprimir grafico QC incluyendo los datos alfanuméricos y valores de
medicion.

Color

Descripcion

RANGO AMARILLO

Periodo previo

LINEA HORIZONTAL EN GRIS Promedio calculado del periodo previo
CLARO
LiINEA HORIZONTAL EN ROJO Limite de control superior e inferior (C) calculado del periodo

previo (3 sigmas)

LiNEA HORIZONTAL EN VERDE Limites de advertencia calculados (W; 2 sigmas)

CIiRCULO PEQUERNO EN NEGRO Punto de medicion

Cuando hace clic en un valor de medicién en el grafico, se abre una ventana con las
siguientes indicaciones sobre este valor de medicion.

Opcién Descripcién

NUMERO Numero del valor de medicién en la linea QC

VALOR Valor de mediciéon (calculado segun la forma de representacion de la
tarjeta QC)

FECHA/HORA Momento de la medicion
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USUARIO

El usuario registrado en el momento de la medicién

VERSION

Versién del método utilizado

ELIMINAR ENTRADA /
ACTIVAR ENTRADA

Marcar el valor de medicion como borrado o volver a activar

INTRODUCIR
COMENTARIO

Introducir un comentario acerca del punto de medicion, p. ej., razén de
la eliminacion
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9

9.1

9.1.1
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Espectrometro

La ventana ESPECTROMETRO sirve para comprobar las funciones del espectrémetro y
elaboraciéon de métodos. Se pueden ajustar y consultar los siguientes datos:

Datos del equipo
Encendido y apagado de la ldmpara de xendn

Prueba de las correcciones de longitud de onda

Visualizacion de los parametros de seleccion de la linea CCD

Iniciar una medicion en una longitud de onda de prueba

Inicio de una medicién continua para optimizaciones del equipo

Correccion de desplazamientos de pico (offsets)

Abra la ventana ESPECTROMETRO con el comando DESARROLLO DE METODOS »

ESPECTROMETRO o con el simbolo

Prueba de funcién del equipo en contrAA

Longitud de onda

Longitud de onda[nm]: | 234567

[% Espectrémetro - [ 234,567 nm]
Parametros Espectro
Datos del equipo Lampara

ID de sistema: HPS02d
MNimero de serie:

Versién: 0.00 Abrir shutter Q

Versign HW: 0.00

Lampara off Q

Inic_hotspot @

ID de lampara

Fecha de instalacion:
[*] Ajustar [pm/Pixel]: 200

Medicidn
Correciones Tiempo de medicid
[+] Corr. prismas @ | Correccién nedn Siempre abrir ol shutter
) [ Medicién de emisiones
Purga opticas (Argén) .
Solicitar siempre una refer
Q Progreso purga Q Grabacion de

asnaéniros

Reinicializar

Tiempo de funcionamient

[ standby
Cormriente [A]:
13 &

10-1610-AQ-0142
576

Cerrar ]

Ventana ESPECTROMETRO / PARAMETROS

En la ventana ESPECTROMETRO / PARAMETROS se controlan las funciones basicas del equipo
y se inicia una medicion de prueba en una longitud de onda seleccionada.

En principio es suficiente cuando el contrAA esté encendido y se ha iniciado. Todas las
lamparas de control tienen que estar encendidas y en verde.

Si hace clic en el boton correspondiente, se comprobaré la funcién correspondiente del
equipo. Con un desarrollo satisfactorio del test, la [dmpara de control se pondra verde.



Datos del equipo

Ldmpara

Longitud de
onda/Correcciones
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Indicacion del AAS conectado y de la versién de software instalada.

Opcion
[LAMPARA

APAGADA]/[LAMPARA
ENCENDIDA]

[ABRIR SHUTTER]/[CERRAR
SHUTTER]

INIC. [HOT SPOT]

STANDBY

CORRIENTE[A]

Informacion acerca de la
[dmpara de xendn

Descripcion

Apagar o encender la lampara de xendn.

Abrir o cerrar shutter.

Volver a iniciar el sistema para el sequimiento hot spot.

Cuando esté activado, la corriente de la ldmpara se pondra en
modo standby. De este modo se prolonga la vida util de la
ldmpara.

Cambiar la corriente de la ldmpara
La corriente de la lampara definida esta optimizada respecto
a la combustibilidad y vida util.

Soélo esta activa cuando en la ventana OPCIONES / VISTA esta
activada la opcién MOSTRAR TIEMPO DE FUNCIONAMIENTO DE LAMPARA

instalada (ESPECTROMETRO).
|D DE LAMPARA
Codigo de identificacién de la lampara
TIEMPO DE FUNCIONAMIENTO
Cuando se superen las 1000 h de
tiempo de servicio garantizadas se
mostrard un mensaje de advertencia al
respecto.
FECHA DE INSTALACION
Fecha del ultimo cambio de ldmpara
Si la ldmpara no ha sido cambiada, no
se mostrara ninguna fecha.
Opcién Descripcién
LONGITUD DE Indicacion de la longitud de onda seleccionada
ONDA Al hacer clicen [...] se abre la ventana Seleccionar elemento/linea para
definir la longitud de onda deseada (— "Pestafia LINEAS: seleccionar lineas de
elementos" p. 19).
Con [Ajustar] el monocromador se desplaza a la longitud de onda
seleccionada.
[CORR. Comprobar la posicion de los prismas y ajustar de forma automatica si fuera
PRISMAS] necesario.
[CORRECCION Comprobar la correccién de longitud de onda mediante lineas de nedn.
NEON]
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Lavado del sistema 6ptico

Medicién

9.1.2

112

Opcion
[PROGRESO DE
LAVADO]

Opcion
TIEMPO DE

MEDICION [S]

[GRABACION DE
ESPECTROS]

SIEMPRE ABRIR EL
SHUTTER

MEDICION DE
EMISIONES

SOLICITAR
SIEMPRE UNA
REFERENCIA

Sélo para contrAA 800

Descripcion
Consultar el estado del lavado de gas (lavado con aire o argén).

Para obtener resultados de medicion fiables, el lavado debe haber concluido
(LED de estado en verde). Este botén sélo esta activo, si el lavado del sistema
optico esté activo (— "Opciones de lavado del sistema 6ptico" p. 185).

Descripcion

Indicar tiempo total para la medicién de espectros

Iniciar la medicion del espectro con los pardmetros establecidos.

Cuando esta activado, las mediciones en la ventana ESPECTROMETRO se
realizan siempre con el shutter abierto. Si se debe comprobar el sistema con
el shutter cerrado, p. €]. en la representacion de la corriente de oscuridad,
hay que desactivar la casilla de control.

Nota:

el ajuste del shutter en esta ventana no influye en las mediciones fuera de
esta ventana. En el resto de los casos, el shutter se controla de forma
automatica.

Si se desactiva, se registrara el espectro de absorbancia
Cuando esté activado, se registrara el espectro de emision.

Realizar una medicién de referencia antes de una medicion de espectros.

Medir pico de espectros en una longitud de onda seleccionada

Inicie una medicion de prueba en una longitud de onda seleccionada en la ventana
ESPECTROMETRO / PARAMETROS.

1. En LONGITUD DE ONDA/CORRECCIONES, abra con [...] la ventana SELECCIONAR
ELEMENTO/LINEA y seleccione la linea de elemento deseada.

2. También puede introducir directamente el valor en el campo LONGITUD DE ONDA.

3. Ponga con [AJUSTAR] el policromador en la longitud de onda deseada.
Si el ajuste se completa satisfactoriamente, la marca al lado del ajuste se pondra en

verde.

4. Ajuste el TIEMPO DE MEDICION [S].

5. Active la casilla de control SOLICITAR SIEMPRE UNA REFERENCIA.

6. Inicie la medicion con [GRABACION DE ESPECTROS] y siga las indicaciones para la
medicion de referencia y finalmente la de muestras.

Los resultados de la medicion se mostraran en la ventana ESPECTROS (— "Mostrar
detalles de los valores individuales de las muestras" p. 84).



9.1.3 Iniciar medicion continua

Representacién grafica y
evaluacion digital

Gestionar y controlar el equipo y los accesorios

L% Espectrémetro - [ 234,567 nm]

Parametros Espectro

Representacion ymax S945E70
@ Energia [cts] 40000 i P
O Absorbancia :
O Intensidad [Mets/s] 300004
Pixeles de medicion %
autom[] | 5
Energia: 11968 5
Minimo: 11286 10000
Maximo: 11968
Promedio: 11627 ymin 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
SD: 482 0 Pixel
2P
Espectro de @ 5000 ms [Marcarpixeles de medi []Marcar puntos
refarancia

Cerrar

Ventana ESPECTROMETRO / ESPECTRO

Inicie en la ventana ESPECTROMETRO / ESPECTRO una medicién continua en una longitud de
onda predeterminada.

Las mediciones continuas se utilizaran en el servicio de atencién al cliente para la
optimizacién del equipo.

Opcién

REPRESENTACION

PiXELES DE
MEDICION

MARCAR PIXELES
DE MEDICION

MARCAR PUNTOS

Descripcién

Opciones para la representacion del espectro:

ENERGIA

ABSORBANCIA
INTENSIDAD

Indicacion del espectro de energia, unidad de
medida: cts (Counts)

Para obtener resultados de medicién con el menor
ruido posible, los tiempos de integracién para la
linea CCD se seleccionaran de tal modo que el
maximo de energia se encuentre aprox. en 30.000
cts.

Indicacién del espectro de absorbancia.
Representacion de la energia por unidad de
tiempo, unidad de medida: Mcts/s (Megacounts
por segundo)

Por medio de la intensidad, se pueden comparar
distintos picos en relacion a su absorcion e
independientemente de su tiempo de integracion.

Seleccién del pixel cuyo valor se mostrara continuamente en el campo

ENERGIA.

En los campos Maximo, MiNIMO, PROMEDIO y SD aparecerdn los resultados

correspondientes de la medicién continua.

Marcar los PIXELES DE MEDICION establecidos en el grafico con una linea roja
perpendicular.

Marcar los valores de medicién para cada pixel en el grafico con un punto.
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ESCALA DEL Indicar directamente los valores para el punto de inicio y final de la
GRAFICO coordinada y abscisa en los campos de los ejes, o después de activar el
modo de ZOOM, seleccionar con el botdn izquierdo del ratén
presionado el area que se desea visualizar (—"
Elementos de manejo mas utilizados" p. 10).
Volver a la escala al activar la funcién autom. o desactivar el modo de
zoom.

1. Introduzca en la ventana ESPECTROMETRO / PARAMETROS la longitud de onda.
2. Cambie a la pestafia ESPECTRO.

3. Inicie la medicién de referencia con [ESPECTRO DE REFERENCIA].
Con una medicidon de referencia existente, la marca de al lado del botén esta verde.

4. Inicie la medicion continua con [INICIO].
Los valores de medicidn se registran con los pardmetros establecidos y se repiten
continuamente hasta que se pulsa [STOP].

9.1.4 Corregir la posicién de pico
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% Espectros - [m} X

Evaluacién Plots  Identificacién de lineas Correccion de longitud de onda

Longitud de onda [nm] Bisqueda de picos
234.4 234.5 2346 234.7
0.5 <o < < > > 0
234.5670 nm Pixel: 101.00
Longitud de onda [nm]: 2345670
Dispersion[pm/Pixel]: 20
Alargar eje x (factor): 15

Buscar centro de gravedad de
nico

Acceptforreprocessing

0 25 50 75 100 125 150 175 200
Pixel
Establecer la longitud de onda de medicién con un clic, Long. de onda=234.5670 nm (P

Desviacién de longitud de onda

MNueva desviacidn [nm]: 0.0000

Grafico Desviacion almacenada [nr - 0.0000

PIAIL &2 AL
Absorbancia ~ - :

® Espectro Ejey Guardar nueva desviacion

O Pixel ® autom. Borrar desviacion

promediado | O de 0010 1.000

“ 4 4 s Parametros de linea... Grafico 30... ___'

Ventana ESPECTROS / CORRECCION DE LONGITUDES DE ONDA, correccion de longitudes de onda con

desplazamientos de pico

El contrAA viene preajustado cuando se suministra, es decir que las longitudes de onda
de analisis mas utilizadas vienen ajustadas y comprobadas de fébrica. Si debe utilizar
longitudes de onda de anélisis menos comunes, puede comprobar la exactitud de la
longitud de onda de analisis en la ventana ESPECTROS / CORRECCION DE LONGITUD DE ONDA.
Puede corregir desplazamientos de picos en el rango de subpixeles, es decir, menor que
la dispersion de pixeles.

Los factores de correccion encontrados se guardaran en el archivo de lineas/longitudes
de onda y sirven para las siguientes mediciones. Los factores de correccion introducidos
se pueden volver a borrar de este archivo. El archivo de lineas/longitudes de onda se
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puede copiar y volver a abrir para visualizarlo (— "Copiar archivo de lineas/longitudes de

onda"p. 174).
Busqueda de picos Opcion / Botdn Descripcion
TECLAS DE FLECHAS Mover la longitud de onda del pico.
PixeL Pixel seleccionado actual.
LONGITUD DE ONDA Longitud de onda de anélisis actual.

DISPERSION [PM/PIXEL] Resolucion espectral en picoémetros por pixel.
ALARGAR EJE X (FACTOR) Unidad de las abscisas.

[BUSCAR CENTRO DE Buscar el pico de forma automatica y corregir la desviacion.
GRAVEDAD DE PICO]

[ACEPTAR PARA NUEVO Al hacer el nuevo calculo se tomaré en cuenta la desviacion de las
CALCULO] longitudes de onda modificada en el célculo de la posicidn del pico.
Desviacion de longitud de Opcién / Botén Descripcién
Onda < . . .
NUEVA DESVIACION Indica la desviacién encontrada.
[Nm]
DESVIACION Indica la desviacion almacenada hasta ahora.

ALMACENADA [NM]

[GUARDAR NUEVA Guardar la nueva desviaciéon en un archivo de lineas/longitudes de onda.
DESVIACION] Los valores guardados en este archivo se utilizaran para las siguientes
mediciones.

Nota: Accionar sélo una vez el botén [GUARDAR NUEVA DESVIACION]

[BORRAR Borrar la entrada del archivo de lineas/longitudes de onda para la
DESVIACION] longitud de onda de analisis actual.

Comprobar la posicion de 1. Introduzca en la ventana ESPECTROMETRO / PARAMETROS la longitud de onda e inicie la
pico medicion del pico de andlisis (— "Medir pico de espectros en una longitud de onda
seleccionada" p. 112).
Los resultados de la medicién se mostraran en la ventana ESPECTROS.

2. Cambie a la pestafia CORRECCION DE LONGITUD DE ONDA.
3. Alargue el eje x para que el pico se pueda visualizar bien.

4. Cuando el pico esta centrado en el pixel de anélisis 101 (la linea roja coincide con el
pico), el pico se ha detectado correctamente. En este caso no se requiere ninguna
actuacion mas.

5. Siel pico se encuentra al lado de la linea roja, mueva la linea verde al pico con las
flechas
)
determine la posicion del pico de forma automaética con la funcién [BUSCAR CENTRO DE
GRAVEDAD DE PICO].

6. Guarde la nueva posicion del pico encontrada con [GUARDAR NUEVA DESVIACION].

7. Inicie de nuevo una medicién en la longitud de onda de anélisis en la ventana
ESPECTROMETRO / PARAMETROS.
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En la vista de la ventana ESPECTROS ahora el pico tiene que estar centrado en el pixel
de andlisis 101.

9.2 Llama

Técnica utilizada: Llama

En la ventana LLAMA puede comprobar las distintas funciones del sistema de
pulverizador de quemador y ajustar de forma individual los pardmetros para el analisis
de los diferentes elementos.

= Abra la ventana LLAMA con el comando DESARROLLO DE METODOS P LLAMA o con el
simbolo

]

9.2.1 Controlar las funciones de llama

Compruebe en la ventana LLAMA / CONTROL el estado actual del sistema de pulverizador
de quemador.

LE; Llama — O e

Control  Qptimizacion manual Optimizacion automatica

Estado Presiones Flujos de gas actuales
Llama: C2H2/aire Gas combustible: Gas combustible: Lih
Quemador: Mebulizador: Oxidante: Lih
Sifan: Aire: Oxidante (total): |:| Lih
Botella de residu: Gas hilarante: Gas/Oxidante:
Funciones de prueba Llama Ajustes
Prueba de aire Encenderlallama Gas C2H2/aire: ] 45 = L/
Prueba de N20 Aire —>N20 Gas C2HZ/N20: | 210 5 Lh
Frueba de gas
comhustibla Apagarla llama Oxidante (auxiliar): 0D 3 Uh
G CETEiE Altura del quemacdh [l 3 |5 mm
Raspador
Ventana LLAMA / CONTROL
Estado Opciéon /  Descripcién
Boton
LLama Indicacion de estado de la llama:
OFF La llama no estd prendida.
C2H2/ARE La llama de aire-acetileno esta prendida.
C2H2/NO2 La llama de 6xido nitroso-acetileno esta prendida.
MECHERO Quemador aplicado:
100 mm Quemador de una ranura de 100 mm
50 Mm Quemador de una ranura de 50 mm

ERROR Quemador no disponible
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Presiones

Flujos de gas actuales

Funciones de prueba
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SIFON Se controla el nivel del sifon en la cdmara de mezcla al que se transporta el
liquido no pulverizado:
OK El sifon esta lleno de liquido hasta el desague.
Error El nivel del sifon es insuficiente.

El sifon tiene que estar siempre suficientemente lleno para evitar el retroceso de
la llama, en especial de la llama de éxido nitroso. En caso de que se muestre un
mensaje de error, retire el quemador y rellene la cdmara de mezcla con agua
destilada hasta que desaparezca el mensaje de error.

BOTELLA Nivel de la botella de residuos. (Siempre que no se utilice una botella de residuos
DE con control de nivel, hay que ajustarlo en el enchufe de conexién correspondiente
RESIDUOS del conector cortacircuitos).

OK La botella de residuos no esta llena (correcto).

ERROR La botella de residuos esté llena. Vaciela. En este caso, se

pueden realizar mediciones pero aparece una advertencia
al comienzo de la medicién.

Opcién Descripcién

GAS DE Estado de la presién de gas combustible en la entrada del equipo
COMBUSTION "-" presion del quemador no disponible.

PULVERIZADOR Presion en el pulverizador de muestras en bar.

AIRE Estado de la presidn inicial de aire. Sdlo se muestra cuando el suministro de

aire esta abierto.

OXIDO NITROSO Estado de la presion inicial de ¢xido nitroso. Sélo se muestra cuando el
suministro de 6xido nitroso esta abierto.

Opcién Descripcién
GAS DE COMBUSTION Flujo de gas combustible
OXIDANTE Flujo de oxidante a través del pulverizador.

OXIDANTE (TOTAL) Flujo de oxidante total (oxidante + oxidante adicional)
Solo se muestra cuando el oxidante adicional esta activado.

GAS/OXIDANTE Proporcion del flujo de gas combustible respecto al flujo de oxidante.

Sélo puede acceder a las funciones de prueba cuando la llama estd apagada. La
disponibilidad de las funciones de prueba depende del contexto.

Prueba Descripcion

[PRUEBA DE AIRE] La valvula magnética en el recorrido del aire se abrira.
Condicidn previa: la presion de entrada del aire y el gas combustible
estan abiertos.
Se mostrardn: la presion del pulverizador, el flujo de oxidante y, si esta
activado el oxidante adicional (ventana METODO / LLAMA), también el
oxidante total.
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Llama/Raspador

Ajustes
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[PRUEBA N20]

[PRUEBA DE GAS
COMBUSTIBLE]

[FIN DE PRUEBA]

Opcion /
Botén

[ENCENDER LA
LLAMA]

[AIRE=>N20]

[N20—AIRE]

[APAGAR LLAMA]

RASPADOR

Sélo con llama de 6xido nitroso-acetileno y quemador de una ranura
de 50 mm activado.

La valvula magnética en el recorrido del dxido nitroso se abrira.
Condicion previa: la presion de entrada del 6xido nitroso y el gas
combustible estén abiertos.

Se mostraran: la presion del pulverizador, y el flujo de oxidante y, si esta
activado el oxidante adicional, también el oxidante total.

Se ajustara el flujo de gas tedrico (valvula proporcional).

Se mostrarén: flujo de gas combustible para la llama de aire-acetileno
(con [PRUEBA DE AIRE] 0 la llama de 6xido nitroso-acetileno (CON [PRUEBA
N20]).

Antes de la [PRUEBA DE GAS COMBUSTIBLE], la [PRUEBA DE AIRE] 0 la [PRUEBA
N20] tienen que estar activadas.

Terminar la funcién de prueba.

Descripcion

Encender la llama de aire-acetileno:

El aire se libera.

El brazo del encendedor gira hacia fuera y el filamento se enciende.

Se ajusta el acetileno del flujo de gas tedrico (valvula proporcional) cuando
la presion del pulverizador y el flujo de oxidante han alcanzado los valores
teoricos.

Interrupcién siempre y cuando la llama no se encienda en 10 s.

Cuando la llama se encienda, [APAGAR LA LLAMA] se activa.

Cambiar de llama de aire-acetileno a llama de 6xido nitroso-acetileno:

La vélvula de oxidante (3/2 de valvula magnética) cambia de aire a 6xido
nitroso.

El flujo de gas combustible para la llama de éxido nitroso-acetileno (valvula
proporcional) se ajusta.

El boton cambia a [N20—Aire].

Cambiar de llama de o6xido nitroso-acetileno a llama de aire-acetileno:

La vélvula de oxidante (3/2 de valvula magnética) cambia de dxido nitroso
a aire.

El flujo de gas combustible para la llama de aire-acetileno (valvula
proporcional) se ajusta.

El boton cambia a [Aire — N20].

Apagar llama:

Mientras arda la [lama de éxido nitroso-acetileno, se cambia a la llama de
aire-acetileno y hay unos segundos de espera.

El flujo de gas combustible (valvula proporcional) se corta.

Después de unos sequndos de espera (agotamiento del gas combustible de
la cdmara de mezclasy el quemador) se corta el aire (valvula magnética).

Sélo con quemador de 50 mm con raspador integrado y llama de ¢xido
nitroso-acetileno.
Activa el raspador para la limpieza del quemador.

En Ajustes puede editar los flujos de gas:
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Opcién Descripcién

GASC2H2/AIRE  Llama de aire-acetileno (flujo de gas combustible = 40 =120 NL/h)

GAS Llama de 6xido nitroso-acetileno (flujo de gas combustible = 120 -315

C2H2/NO2 NL/h)

OXIDANTE Ajuste del flujo de oxidante adicional a través del ajuste del flujo de oxidante

(TOTAL) total (oxidante (total) = flujo de oxidante + flujo de oxidante adicional).
30-300 NL/h

El uso de oxidante adicional tiene sentido cuando se analizan liquidos
combustibles, se necesita una mayor cantidad de oxidante o hay que
aumentar la velocidad de combustion.

ALTURA DEL Altura del quemador respecto al eje 6ptico.
QUEMADOR
[ { | Nota El quemador conectado es reconocido de forma automética por el sensor del quemador.

Sélo se puede cambiar entre C;Hz/aire y GGH2/N20 con la llama prendida y un quemador
instalado de 50 mm.

9.2.2 Optimizar la llama

Para un andlisis puede optimizar la Ilama para cada linea de elemento con respecto a:
= Flujo de gas combustible
= Altura del quemador

®  F| flujo de oxidante total, siempre y cuando el uso de oxidante adicional se haya
establecido en el método.

Puede realizar la optimizacion manualmente modificando los pardmetros y observando
el curso de la sefial o dejando que los pardmetros busquen de forma automatica por el
programa. En ambos casos puede afiadir los pardmetros calculados al método haciendo
clic en el boton.

9.2.2.1 Optimizar la llama manualmente

La optimizacion manual de la llama se realiza en la ventana LLAMA / OPTIMIZACION
MANUAL.
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[% Llama

Linea
Cu324 ~

Parametros a optimizar

Gas combustible [L/h]:
[ |

Oxidante (auxiliar) [L/h]:

Altura del quemador [mn
_—

Control Oplimizacién manual |Optimizacicn automatica

Ajustar

Oxidante (total) [L/h]: [omo |

Gas/Oxidante: 0112 Absorbancia Maximo
Stop Adoptarlos valores e | | 04433
Cerrar

1.00

Absorbanda

0 0 20 30 40 50 60 70 80
Tiempo

Ventana LLAMA / OPTIMIZACION MANUAL

Opcién / Boton

Descripcién

LiNEA Seleccionar la linea de elemento para la que hay que optimizar la
llama.
En el método se incluyen longitudes de onda configuradas para la
seleccion.

[AJUSTAR] Ajustar el monocromador con la longitud de onda seleccionada.

GAS COMBUSTIBLE [L/H]

Ajustar el flujo de gas combustible.

ALTURA DEL QUEMADOR
[Mm]

Ajustar la altura del quemador respecto al eje dptico del recorrido del
haz de la lampara de xenén.

OXIDANTE (TOTAL)
[L/H]

Ajustar el flujo de oxidante total, suma de flujo de oxidante y
oxidante adicional.

OXIDANTE [L/H]

Muestra el flujo de oxidante en L/h.

GAS/OXIDANTE

Mostrar la proporcién del flujo de gas combustible respecto al flujo de
oxidante.

[INnicio] Iniciar la medicion y registrar la sefial continuamente.
El botén cambia a [STOP].
[SToP] Terminar la medicion.

[ADOPTAR LOS VALORES]

Adoptar en el método los parametros de llama calculados para la
linea de elemento establecida.

GRAFICO Indicacion del curso de la sefial.
Puede ajustar la extension de las coordenadas en los campos del eje
Y.

ABSORBANCIA Muestra el valor actual de absorbancia.

MAXIMO Muestra el valor maximo de absorbancia durante la medicion en

curso.

1. Seleccione en la lista LINEA una linea de elemento.
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2. Ponga con [AJUSTAR] el monocromador en la longitud de onda de la linea.

3. Introduzca la manguera de aspiracion de muestras del pulverizador en la solucién de
muestra.

4. Inicie la medicion con [INICIO].

5. Modifique con las flechas la configuracion de GAS COMBUSTIBLE y observe el curso de
la sefial en el grafico y en el campo ABSORBANCIA. Establezca el maximo de la
absorbancia.

6. Del mismo modo, modifique la ALTURA DEL QUEMADOR hasta que encuentre el maximo
de absorbancia.

7. Cuando utilice la llama con oxidante adicional, modifique el pardametro OXIDANTE
(TOTAL) hasta que el maximo de la sefial quede aqui ajustado también.

8. Repita la fase 5-7 hasta que deje de producirse un aumento relevante de la sefial.
9. Termine la medicion con [STOP].

10. Aflada al método con [ADOPTAR] los parametros para la linea de elemento
seleccionada.

Resuelva, de este modo, los parametros apropiados para todas las lineas de elemento en
el método.

Al modificar los parametros, la intensidad de la sefial puede reaccionar con un poco de
retraso.

9.2.2.2 Optimizar la llama automaticamente

La optimizacién automatica de la llama se realiza en la ventana LLAMA en la pestafia
OPTIMIZACION AUTOMATICA.

El algoritmo de optimizacién utilizado modifica los ajustes para el flujo de gas
combustible y altura del quemador con el objetivo de consequir una ganancia en la sefial
atil. En este caso se tendran en cuenta las interacciones entre los tamafios (flujo de gas
y altura del quemador). Si con tres fases consecutivas no se consigue ninguna ganancia,
el algoritmo se termina. Esto significa que o bien se alcanzé el maximo o que una
modificacion de los pardmetros no influye en la sefial util.
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Ejecucion

122

EE Llama _ O
Control Optimizacién manual Optimizacian automatica
Linea Cuiz4 v Posicién: 1 5
Linea Paso | . Pardmetros Gas/Oxidante Sedal
lujo de ga.ltura quen
Cu324 7 105 5 0112 | 0.7000 1.00
Cul24 8 95 4 0.112 | 0.5500
Cul24 9 95 6 0112 | 0.7900 2075
Cu324 10 95 7 0.112 | 0.8600 <
Cu324 11 95 8 0112 | 0.9100 'g 050
Cu324 12 95 9 0112 | 0.9400 E
Cu324 13 95 10 0.112 | 0.9500 =
Cu324 14 95 11 0112 | 0.9400 0.25
Cu324 15 90 10 0112 | 0.95000
Cu324 16 100 10 0112 | 1.0000 0
Cu324 17 105 10 0.112 | 0.9500 1 6 11 16 21 26 31 36
Paso
Inicio O Todas las lineas Borrar 3 Cargar
Adoptar los valores k) Guardar
Cerrar

Ventana LLAMA / OPTIMIZACION AUTOMATICA

Opcion / Bot6n

Descripcion

LiNEA Seleccionar la linea de elemento para la que hay que optimizar la llama.
En el método se incluyen longitudes de onda configuradas para la
seleccion.

PosICION Ajustar la posicién de la muestra de prueba en el cargador de muestras.

[INnicio] Iniciar la medicién y registrar la sefial continuamente.

El botén cambia a [SToP].

TODAS LAS LINEAS /
TODAS LAS LINEAS

Realizar la optimizacion para todas las lineas del método con una
solucion de muestra. La solucion de muestra tiene que contener en este

PRINCIPALES caso todos los elementos del método.
Si el método contiene lineas de elementos que se miden
simultdneamente (definicion de lineas principales en la ventana MeTobo
/ LINEAS), la seleccidn de las lineas a optimizar puede restringirse a
TODAS LAS LINEAS PRINCIPALES.

[SToP] Terminar la medicion.

[BORRAR] Borrar los valores calculados.

[CARGAR] Cargar los parametros de llama optimizados.

[GUARDAR] Guardar los pardmetros de llama optimizados.

[ADOPTAR LOS

Adoptar en el método los pardmetros de llama calculados para la linea

VALORES] de elemento establecida.
TABLA Representacion de los pardmetros calculados.
GRAFICO Indicacion del curso de la sefial.

1. Seleccione en la lista LINEA una linea de elemento o
active la opcién TODAS LAS LINEAS.

2. Introduzca la manguera de aspiracién de muestras del pulverizador en la solucién de

muestra.
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3. Inicie la optimizacion con [INICIO].
Se abrira la ventana OPTIMIZACION AUTOMATICA.

4. Active, si es necesario, las opciones:

Opcién / Botén Descripcién

INCORPORAR LOS VALORES Con la optimizaciéon automatica de todas las lineas del

OPTIMIZADOS AUTOMATICAMENTE  método, esta opcidn tiene que estar activada, ya que cuando

EN EL METODO. termina la optimizacion sélo los datos de la dltima linea estén
disponibles en la memoria temporal.

GUARDAR LOS DATOS Cuando esté activado, introducir en el campo NOMBRE DEL
OPTIMIZADOS ARCHIVO el nombre de archivo deseado.
AUTOMATICAMENTE.

4.  Optimizacién de lineas individuales: Si no se estableci¢ antes de la
optimizacién, agregue al método los pardmetros para la linea de elemento
después de una optimizacion satisfactoria con [ADOPTAR].

[ { | Nota Nuestros especialistas de aplicacion le ofreceran indicaciones especiales acerca de la
evaluacién multilinea.

9.2.3 Apagarllama

Puede apagar la llama de distintos modos.
®  Enlaventana LLAMA / CONTROL se apaga la llama con el BOTON [APAGAR LA LLAMA].

También puede apagar la llama con el comando RUTINA P APAGAR LA LLAMA.

9.3 Horno
Técnica utilizada: Tecnologia de tubo de grafito
En la ventana HORNO puede comprobar las distintas funciones del sistema de horno de
tubo de grafito y ajustar de forma individual los pardametros para el anélisis de los
diferentes elementos.
= Abra la ventana HORNO con el comando DESARROLLO DE METODOS » HORNO o con el
simbolo
Botones/campos en la Campo / Descripcién
ventana HORNO Botén
LiNEA Cuadro de lista para establecer la linea de analisis para la que se mostrarény
modificaran los pardmetros del horno.
Con las flechas se puede hojear en la lista de lineas.
[->METoDOS] Adoptar en el método las modificaciones de los pardmetros del horno para la

linea de analisis.
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9.3.1 Editar programa de horno

En la ventana HORNO / PROGRAMA DE HORNO se muestra el programa de horno (programa
de temperatura-tiempo (TZP)) para la linea de analisis seleccionada. El modo de edicién
se activa cuando se abre la ventana en el método (ventana METODO / HORNO, [EDITAR
PROGRAMA DE HORNO]).

El programa de horno puede constar de un maximo de 20 fases.

[® Homo — O X

Programa de homo Modif+extras Grafico

. Temp. Rampa antenimier Tiempo Gas
Paso Nombre [Cl [Cls] 5] [s] Llavade Adic. ™ FEP
|1 | JSecar | 8] 5 15 270 Max | Swp [ | |
2 Secar 95 1 15 250 Max. Stop
3 Secar g 2 15 225 Max. Stop
4 Pirélisis 350 50 10 148 Max Stop
5 Gas cerrrado 350 0 5 50 Stop Stop
6 Atomizar 1500 1200 4 50 Stop Stop
7 Calcinar 2400 500 4 58 Max. Stop
£ >
Renglon Tiempo total: 41s
Adjuntar Insertar Borrar =
Borrartabla '
Retardo en el comienzo de | Programatnbro de
receras
Ti - =
lempo [s] II = Comprobar programa, @
Linea: Pb283_A_S ~ Cancelar
Ventana HORNO / PROGRAMA DE HORNO
Representacion de latabla  La tabla muestra todas las fases pertenecientes al programa de horno actual. Se
mostraran los siguientes parametros:
Columna  Descripcion
Fase Ndmero de fase
* Todavia no se ha asignado ninguna funcidn al campo.
NOMBRE Nombre de la fase del programa de horno.
TEMP. Temperatura objetivo en la fase [*C]
RAMPA Tasa de calentamiento en la fase ["C/s]
MANTENER  Tiempo de mantenimiento de la temperatura objetivo en la fase [s]
TIEMPO Duracion total de la fase [*C]
GAs Suministro de gas de lavado (LAvADO) y gas adicional (Apic.). Estados posibles:
Stop Sin suministro
MiN. Tasa de suministro minima (so6lo gas de lavado)
MAX. Tasa de suministro maxima
INY. Fase de inyeccién

La muestra se inyecta en el horno después de esta fase.
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Especificar los pardmetros
de las distintas fases del
programa de horno
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E/P Fase de enriquecimiento o para tratamiento térmico de los distintos
componentes.

Opcién / Descripcién

Botén

[NUEVO] Introducir renglones nuevos al final de la lista.

[INSERTAR] Introducir un nuevo renglén antes de la posicién marcada de la lista.

[BORRAR] Borrar los renglones seleccionados.

[BORRAR TABLA] Borrar toda la tabla de programa de horno.

RETARDO EN EL
COMIENZO DE LA
MEDICION

[PROGRAMA
LIBRO DE
RECETAS]

[ComPROBAR
PROGRAMA|

[ENCARGARSE
DEL SECADO]

[ENCARGARSE DE
LA CALCINACION]

Definir el registro retrasado de la sefial de medicién cuando sea necesario.

El registro de la sefial de medicién comienza, de serie, con el comienzo de la
fase del programa de horno ATomizAR. Al definir un tiempo, el comienzo del
registro de la sefial de medicién se retrasara hasta el momento indicado. La
funcion se utilizara para iniciar la mediciéon después del enriquecimiento de
la temperatura de atomizacion al nivel de temperatura de estancamiento.

Copia los parametros del rengléon en todos los renglones siguientes.

Carga del libro de recetas el programa de horno para la linea de analisis
seleccionada.

Comprueba el programa de horno. Si el programa de horno contiene errores
que imposibilitan un procedimiento, se mostraréa la fase con errores en una
ventana de aviso. No es posible iniciar el programa. Modifique la fase con
errores (o modifique el programa de horno anterior a la fase).

Al iniciar el programa se comprobara si hay una posible sobrecarga térmica
del horno (cuando se conocen todas las limitaciones). Si las temperaturas o
los tiempos seleccionados son demasiado elevados, al iniciar el programa
aparecerd el mensaje de error "Sobrecalentamiento térmico del horno"y el
programa de horno no se desarrollard. Modifique las fases con la
temperatura de horno mas elevada y el tiempo de mantenimiento mas
largo.

Afiade a los programas del horno de todas las lineas, los pardmetros de
secado establecidos.

Afiade a los programas del horno de todas las lineas, los pardmetros para la
calcinacion del tubo de grafito.

Al seleccionar la linea de analisis, se cargard, a continuacion, un programa de horno
adecuado del libro de recetas.

m  (Con los botones [NUEVO], [INSERTAR] o [BORRAR] modifica el programa de horno como

desee.

®  Para editar, haga clic en una celda de la tabla.

En una preseleccion limitada, se abre una lista en la celda. Las cifras se editardn
directamente en el campo.

Fases del programa

SECADO

Evaporacion del disolvente en la muestra.
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PIROLISIS Tratamiento térmico en el que la muestra sin suministro de oxigeno se digiere
térmicamente.

INCINERAR Tratamiento térmico en el que la muestra con el uso de un gas adicional
seleccionado de forma adecuada (p. e]. suministro de oxigeno) se digiere
térmicamente.

AJUSTE DE Adaptacion del flujo de gas a las condiciones de atomizacién
GAS

ATOMIZAR Liberar los dtomos de analito

CALCINAR Desintegracion de los residuos de las muestras.

Parametros de temperatura

Opcién Descripcién
TEMPERATURA Temperatura final de la fase.

Rango de valores:

Temperatura maxima hasta 3.000°C en fases de 1°C

Temperatura minima de por lo menos 20°C sobre la temperatura de agua de
refrigeracion (preferentemente 35 °C) del refrigerador por circulacion.

RAmPA Tasa de calentamiento para alcanzar la temperatura objetivo.

Rango de valores:1... 3.000°C/s en fases de 1°C/s; FP (potencia total), NP
(sin potencia) son tasas marginales posibles.

MANTENIMIENTO ~ Tiempo en el que se debe mantener la temperatura objetivo.

Rango de valores: de 0 a 999 s sin contar el tiempo de calentamiento.

TIEMPO Tiempo total de la fase (suma del tiempo de calentamiento y de
mantenimiento). Se calcula de forma automatica.

Suministro de gas

Opciéon  Descripcion

LAVADO Flujo de gas inerte.

Stop Sin suministro. Tiene efecto 2 s antes del cambio de fase
MiN. Tasa de suministro minima (0,1 L/min Ar)
MAX. Tasa de suministro maxima (2,0 L/min Ar)

ApiC. Flujo de gas adicional, p. ej. aire, nitrégeno, etc.
Stop Sin suministro. Tiene efecto 2 s antes del cambio de fase
MAX. Tasa de suministro maxima (0,5 L/min Ar)

Fase de inyeccion/Tratamiento térmico

Opcién  Descripcién

INY. Cuando esta marcada con "', la muestra (el gas en la técnica HydrEA) se conduce
después de esta fase al tubo de grafito (pipeteo en el tubo precalentado).
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E/P Enriquecimiento / Tratado térmicamente (enriquecimiento / pretratamiento)
Sélo con analitica de soluciones
Con el enriquecimiento, se tratara la muestra durante los ciclos de medicion hasta la
fase de enriquecimiento, después se enfriara el tubo a temperatura ambiente y se
inyectara el siguiente volumen de muestra.
Con el tratamiento térmico de solucién de analito y/o modificadores, este
tratamiento se realiza hasta la fase determinada. Al final de la fase se debe enfriar
el tubo de grafito e inyectar la muestra.
El nimero de ciclos de enriquecimiento, el uso de modificadores y tipo de
tratamiento térmico se especificara en la ventana HORNO / MODIF.+EXTRAS (—
"Seleccionar modificadores de matriz, enriquecimiento y tratamiento" p. 127).

9.3.2 Seleccionar modificadores de matriz, enriquecimiento y tratamiento

Analitica de soluciones

En la ventana HORNO / MODIF.+EXTRAS se muestran los siguientes pardmetros para la
analitica de soluciones:

= Modificadores de matriz
= Parametros para el enriquecimiento
®  Parametros para el tratamiento térmico de la muestra

El modo de edicidn se activa cuando se abre la ventana en el método (ventana METODO /
HORNO, [MODIF.+EXTRAS]).

[ Horneo — [m| X
Programa de horno Modif+extras  Grafico
Modificadores
Nombre Vol Pos.  Prefrat

78

a

1#1 | Pd(NO3)2 v
142 | La(NO3)3 v
O#3

J#4 0
C#s

[ERR=RIRT;!

=]
a4 4] A1 |[EIE

a4 4] A1 |[EIE
c

=]
=]

Enriquecimiento

Permanente (solo muestras) | ~ Ciclos 1 =

Pretratamiento térmico [s] Tiempo de retardo calefaccion 2 =
-

Linea Pb283_A_S ~ 0K Cancelar

Ventana HORNO / MODIF.+EXTRAS en analitica de soluciones

El uso de modificadores para la separacion de la matriz y el tratamiento térmico se
establecerd para cada linea. Para el analisis de una linea de elemento se pueden
especificar hasta 5 modificadores distintos.

Modificadores de matriz

En cada medicién se pueden afiadir 5 modificadores de matriz como méximo. Se
activaran haciendo clic en la casilla de control del modificador correspondiente.
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128

Para evitar errores de arrastre, se realiza el registro de los componentes del analisis de
forma estandar con el orden siguiente:

= Blanco (con dilucion)

Modificador 1

...otros modificadores (si se han establecido)

Solucién de muestra

La secuencia de alimentacion en el tubo de grafito se realiza a la inversa para que se
inyecte la muestra en primer lugar. Los residuos de las muestras se lavaran con el resto
de los componentes de la manguera de dosificacién y se inyectaran en el tubo de grafito.
La secuencia estandar de la muestra y los modificadores se puede modificar si fuera
necesario.

Hay que indicar los siguientes pardmetros para los modificadores:

Opcién Descripcién

Casilla de Activa el modificador para el andlisis.

control

NOMBRE El cuadro de lista contiene los nombres de los modificadores mas utilizados.

Seleccionar un nombre de la lista o introducir directamente en el campo.

VoL. Indicar volumen de toma (de 1 a 50 pL).

Pos. Indicar la posicion del modificador en el cargador de muestras.

DESPUES DE Cuando esté activado, el modificador correspondiente se absorberd después de
MUESTRA la muestra a través del cargador de muestras, es decir que se inyectard antes

que la muestra en el tubo de grafito.

PREP. Modificador tratado térmicamente.

Enriquecimiento

En un enriquecimiento, el programa de horno se ejecutara repetidamente hasta la fase
determinada (columna E/P). La cantidad de muestra especificada en la tabla de
muestras se inyectard y preparard, después se enfriara el tubo a temperatura ambiente y
se inyectard el siguiente volumen de muestra. De este modo se puede suministrar una
cantidad de muestra mayor al horno. El volumen de los modificadores sélo se inyecta
una vez.

Se pueden especificar los siguientes modos de enriquecimiento:

Opcién Descripcién

OFF No se realiza ningln enriquecimiento.

PERMANENTE (SOLO Enriquecimiento con cada muestra (sin muestras especiales como
MUESTRAS) estandares, etc.)

PERMANENTE (INCL. Enriquecimiento con cada muestra, incluidos los estdndares, muestras
CALIBRACION) QCy estandares de adicion.

POR DEBAJO DEL LIMITE Enriquecimiento s6lo con muestras cuya concentracion es inferior al
DE DETERMINACION limite de determinacion.



ﬂAtencién:

Analitica de sélidos con el
cargador de muestras SSA
600

Gestionar y controlar el equipo y los accesorios

CicLos Numero de los ciclos de enriquecimiento (de 2 a 100).
Nota: Ya que ademas del elemento a medir, también se enriquecen
todas las contaminaciones en el tubo, el nimero de las fases de
enriquecimiento en las muestras reales deberia mantenerse dentro los
limites.

Tratamiento térmico

Con el tratamiento térmico de solucion de analito y/o modificadores, este tratamiento se
realiza hasta la fase determinada en el programa de horno. Al final de la fase se debe
afadir una fase de enfriamiento antes de que los componentes restantes se inyecten en
el tubo precalentado.

Después del tratamiento térmico es necesario enfriar el tubo al menos hasta los 300 °C,
pues de lo contrario, al introducir los componentes restantes en el tubo caliente se
destruye la punta de la manguera. Con temperaturas superiores no se produce aviso de
error.

Opcién Descripcién
TRATAMIENTO TERMICO Cuando esté activado, se realiza un tratamiento térmico de los
modificadores o la muestra.

En MODIFICADORES tienen que estar activadas las casillas de control
PRETRAT. para los modificadores a tratar.

PRECALENTAR MUESTRA Tratar previamente la solucion de analito. Afladir modificadores y
otros componentes.

TIEMPO DE RETARDO Tiempo de espera entre la alimentacion de los componentes a tratar
CALEFACCION térmicamente y los componentes siguientes.

Para la analitica de sélidos es posible ajustar la alimentacién de modificadores de
matriz y el tratamiento térmico previo.. Si uno de los modificadores estd activado, se
pueden definir el nombre y el volumen (como se indica arriba).

Con un SSA 600 sin dosificacion liquida hay que pipetear los modificadores
manualmente en la muestra. La alimentacion se realiza siempre antes de que la
plataforma se introduzca en el horno o como Gltima fase de la preparacion completa de
una muestra con el SSA 600.

Con el SSA 600 con dosificacion liquida, el modificador o las muestras liquidas se
pipetean de forma automatica.

9.3.3 Optimizar la temperatura de atomizacion

En la ventana HORNO / OPTIMIZACION se calcula y define la temperatura éptima de
atomizacion y pirolisis para una linea de elemento a través de la ejecuciéon de una serie
de medicidn con temperaturas finales y de fase en aumento.

Los pardmetros del horno optimizados para la atomizacién y pirélisis se pueden guardar
y cargar en otros métodos.
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Programa de horno | Modif+extras Optimizacic'm Grafico | Cantro

Ajustes

Optimizar Pirolisis
. _ W : N S :
Nimero de paso: 4 : W ' : :
Temp. inicial ['C]: 150 3 0.4
Incremento temp. ['CJ: 50 = o
503 . . . . :
Temp. final ['C]: 550 2 = : : : : : !
= w (1.2 H 1 H H H H
Pos. del automuestreado 1 = e : ' ' ' ! !
0.1f : : i ! :
Borrar ; ; :
Inicio k] Guardar... 0 4 ¢ + i

&) Cargar.. 100 200 300 400 500 600

- Temperatura [°C]

Temperatura de pirélisis->Método

[JEscalay < °C > Adoptar

A->H
Linea: Pb283_A_S oK Cancelar
Ventana HORNO / PROGRAMA DE HORNO
Parametros y botones OPCION / BOTON Descripcién
OPTIMIZAR Seleccionar pardmetros para la optimizacion: PIROLISIS 0 ATOMIZACION
NUMERO DE PASO Muestra el nimero de la fase seleccionada en el programa de horno.
TEMP. INICIAL [°C] Temperatura final mas baja de la fase del programa de horno a optimizar
dentro de una serie de medicion.
INCREMENTO TEMP.  Incremento, al que se aumenta la temperatura de la fase del programa de
[’C] horno que se va a optimizar de una ejecucion de medicién a otra.
TEMP. FINAL [°C] Temperatura final més alta de la fase del programa de horno a optimizar

dentro de una serie de medicion.

Nota: sélo se pueden seleccionar pardmetros que resulten practicos
respecto al programa de horno actual.

POSICION DEL Posicion de la muestra en el cargador de muestras con la que se llevara a

CARGADOR cabo la optimizacién (pirdlisis/atomizacion).

[INIcio]/[SToP] Iniciar o terminar la optimizacion.

[BORRAR] Borrar los valores calculados.

[GUARDAR...] Guardar los pardmetros de horno optimizados.

[CARGAR...] Cargar los parametros de horno optimizados.

[ADOPTAR] Adoptar los valores calculados en el programa de horno actual.
Indicacién de resultados Los resultados de la optimizacion se mostraras en la ventana de resultados.

La representacién gréfica se realiza en la ventana HORNO / OPTIMIZACION. Se mostrardn el
valor de equilibro a cero y la absorbancia medida:
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Descripcién

Sefial de fondo que depende de la temperatura de atomizacién o pirdlisis.
Absorcién especifica que depende de la temperatura de atomizacion o pirdlisis.

Temperatura éptima de atomizacion o pirdlisis seleccionada por el usuario.

y' para que
la sefial de fondo se pueda representar de forma 6ptima. La optimizacion para la

Si la casilla de control estd marcada, se seleccionara la escala del eje

pirélisis y la atomizacién pueden seleccionarse independientemente una de la
otra.

Cambiar la representacion del grafico entre la superficie de la sefial (Area,
superficie) y altura de la sefial (Height, altura).

Mover las lineas verticales de temperatura de la pirolisis o atomizacion (de
acuerdo con la fase seleccionada para la optimizacion) hacia la izquierda o hacia
la derecha para establecer la temperatura 6ptima del horno.

Los colores del grafico se corresponden con los ajustes previos. Pueden ser modificados
en la ventana OPCIONES / VISTA.

Para la serie de medicion se requiere un cargador de muestras.

Objetivo de la optimizacion

Objetivo

Descripcién

Temperatura de pirdlisis Sin pérdidas de absorcion especificas y sefial minima de fondo.

Temperatura de atomizacion ~ Una absorbancia especifica constante.

1. Defina un programa de horno para la linea de analisis actual.

2. Introduzca en la ventana HORNO / OPTIMIZACION los pardmetros de optimizacion
(Fases del programa, TEMP. INICIAL [°C], INCREMENTO TEMP. [°C], TEMP. FINAL [C],
posicién de la muestra en el cargador de muestras).

3. Prepare la muestra en el cargador de muestras.

4. Inicie la optimizacién con [INICIO].

5. La optimizacién se ejecuta automaticamente.
Los resultados de la medicion se mostraran en la ventana de resultados y se
representaran graficamente en la ventana HORNO / OPTIMIZACION.
La visualizacion de los valores individuales de la muestra se abre haciendo clic en el
punto de medicion del grafico o haciendo doble clic en el rengldn de la muestra en la
ventana de resultados.

6. Mueva el cursor vertical en el grafico con los botones [<] / [>] o con las teclas de
flechas para ajustar la temperatura 6ptima. Afiada el valor con [ADOPTAR] en el
programa de horno.

7. Proceda del este modo con las siguientes lineas de analisis en el método actual.
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9.3.4 Representar graficamente el programa de horno / recubrir tubo de grafito

La ventana HORNO / GRAFICO contiene las siguiente funciones:
®  Representacion grafica del programa de horno
®  Comprobar la ejecucion del programa de horno actual

®  Recubrir el tubo de grafito con iridio para la técnica HydrEA.

Representacion grafica del  El programa de horno se representa en el sistema de coordenadas de tiempo-
programa de horno temperatura.

Color Descripcion
Linea Desarrollo programado temperatura-tiempo
negra

Linearoja  Durante una prueba, una linea roja (desarrollo temperatura-tiempo realizado)
se superpondréd a la linea negra en la fase tratada del programa del horno.

Iny. La fase de inyeccion estd marcada con la identificacién "Iny." en el diagrama.
Barra La fase de enriquecimiento se marca con una barra verde horizontal.
verde

Barrarosa Lafase de integracion (registro del valor de medicion) se marca con una barra

claro rosa claro vertical.
Comprobar el programa La ejecucién del programa de horno actual se comprobaré con una operacién de prueba
de horno con una que se representara graficamente.

operacion de prueba L, , .
P P Durante esta operacion de prueba se mostraran las temperaturas y los tiempos; no se

inyectara ninguna muestra y no se realizara el equilibrio a cero ni la integracion.

1
Grafico
[ Recubrirtubo
Pasos
| I ] I L vl . P -1
Paso: 1(Secar) : . H R . [ o i __|2000
Temp. [*C]: 85 %)
] : : : : : g,
Tiempo [s]: 15 L. O S A KT T
Rampa ['C/s]: 5 I I I I ; %
: : ]
Ggs:  Maxfstop i R O . L 1000 %
] e
S 1 N 0 N 0 0 o £ 0
. . - : | |Ejecutdry
T T T T T T
50 60 70 80 a0 100
Inicio Tiempo [s]
Linea: Pb283_A_S QK Cancelar

Ventana HORNO / GRAFICO: Comprobar programa del horno
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En el gréfico se representan las fases del programa de horno. La linea roja muestra la
temperatura del horno real durante la ejecucion.

Los siguientes valores se mostrardn digitalmente durante la ejecucién:

Parametros Descripcion
FASE Paso ejecutado del programa de horno.
Temp. [°C] Temperatura actual del horno.
TIEMPO [S] Tiempo transcurrido desde el inicio del programa.
Rampa ['C/s] Tasa de calentamiento actual.
Gas Flujos de gas actual.
Recubrir tubo de grafito Para la técnica HydrEA se necesitard un tubo de grafito recubierto de iridio u oro. El
recubrimiento se controla en la ventana HORNO / GRAFICO.
[% Horno — O e
Programa de homo  Modif+extras Optimizacion Grafico |Control
” Pasos
Parametros - - - - - - -
Ciclos: 3z BP0 : : : : : :
= T | N F— HE i FA A [ feooo
Fosicion: 1 : : . : : : :
VoLlE [ s0 I A
Elemento: [y [v] |} SN N S S — A — b iS00
: ; ' ; : ' ' o
! - g
' ' ' ' m
________ o oo 3
: ! . . oy
. : . . E
. i . . &
________ _| |00
_ T r . r ' ' 0
0 20 40 60 80 100 120 140
Inicio Tiempo [s]
Linea: Pb283_A_S 0K Cancelar

Ventana HORNO / GRAFICO: Recubrir tubo de grafito

Al activar la casilla de control RECUBRIR TUBO se activardn los parametros de entrada para
este procedimiento.

Opcién / Descripcién

Boton

CicLos Numero de los ciclos de enriquecimiento para el recubrimiento.

PosICION Posicion del plato de muestras con la solucion de recubrimiento.

VoL.[uL] Volumen de la solucién de recubrimiento que hay que pipetear en el tubo en

cada fase de enriquecimiento.

ELEMENTO Seleccion del material de recubrimiento

Use iridio (IR) para el anélisis de componentes de hidruro y oro (Au) para el
andlisis de mercurio.

[Inicio] Iniciar recubrimiento.
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9.3.5 Otras funciones del horno

La ventana HORNO / CONTROL contiene las siguientes funciones:
= |nformacion sobre el tubo de grafito

= Formacién de tubo de grafito

= (Calcinar horno de tubo de grafito

®  Abrir/cerrar horno de tubo de grafito

® |ndicacion de la temperatura de agua de refrigeracion actual

®  Ajuste de la temperatura para la apertura del shutter delante del receptor

B Horne — O x

Programa de horno Modif+extras Optimizacién Grafico Control

Tubo Horno
Tipo: Plataforma Temp. agua de refr. ['C]:

Ciclos de calentamiento: L, .
[ luminacién/Camara del homo

ok

Vida util:
Abrirhomo
Reinicializar k
Formatear Temperatura para la apertura del shutter [0 300 =
Calentar homno Test
Temp. [C: 2500 ) Presiénde gas inerte
Rampa [C]: @  Flujo de agua de refrigeracion
Mantenimiento [s]: @  Temperatura transformador

Inicio Test
Linea: Pb283_A_S OK Cancelar
Ventana HORNO / CONTROL
Datos sobre el tubo de La categoria TUBO contiene informacion acerca del tubo de grafito, que se introduce al
grafito cambiar el tubo y después se actualiza de forma automaética. Si se coloca un tubo nuevo,
ponga los valores a 0.
Opcién Descripcién
Tipo Tipo de tubo segun la configuracion en la ventana PANTALLA DE CONEXION
CicLos be Numero de los ciclos de calentamiento del tubo.
CALENTAMIENTO
VIDA UTIL Medida del desgaste térmico del tubo de grafito como producto de

parametros de control y tiempos de las fases del programa de horno
actual. La evaluacion de la cifra sélo es posible dependiendo de la técnica.

H Nota Le recomendamos que, antes de eliminar un tubo de grafito que se pueda utilizar
todavia, anote en el lugar adecuado los datos en el drea TUBO para poder volver a
introducir estos valores al colocar otro tubo y después se actualicen de forma
automatica.
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Formar horno Con la formacion del horno se

®  expulsa oxigeno atmosférico del horno y se ajusta la fuerza de apriete de la parte

movil del horno;

®  recalibra la temperatura del tubo;

®  prepara un tubo de grafito recién colocado para el analisis;

= |impia el horno después de las pausas.

Hay que formar el horno:

®  después de poner en marcha el espectrémetro

®  después de cerrar el horno abierto

Inicie el proceso de formacién con un clic en el boton [FORMAR].

Calcinacion del horno La calcinacién es un programa de limpieza de una fase. El flujo de gas esté ajustado con
un flujo maximo. Los pardmetros modificables actuales se guardarén con el método.

Opcién Descripcién
TEMP. Temperatura de calentamiento
RAMPA Tasa de calentamiento

MANTENIMIENTO ~ Tiempo de calentamiento

[Inicio] Iniciar proceso de calcinaciéon: aparece la ventana CALCINAR que muestra los

datos de medicion del horno mas actuales.

Otras funciones del horno Opcién

TEMP. AGUA DE REFR.
['Cl

ILUMINACION / CAMARA
DEL HORNO

[ABRIR HORNO]

[CERRAR HORNO]

TEMPERATURA PARA LA
APERTURA DEL SHUTTER

Descripcién

Muestra la temperatura actual del agua de refrigeracion.

Cuando estd activado, se enciende la cdmara del horno. Aparecera
una ventana en la pantalla con una imagen del tubo de grafito. La
inyeccién de la muestra se puede controlar.

En el preajuste, la cdmara del horno siempre esta encendida. La
opcion para ello se encuentra en la ventana OPCIONES / TRANSCURSO
DEL ANALISIS (— seccién "

Opciones para el transcurso del analisis" p. 183).
Abre el horno de tubo de grafito.
El tubo de grafito se puede extraer y colocar.

Cierra el horno de tubo de grafito.

Temperatura del horno a partir de la cual se abrira el shutter ante el
receptor.

A partir de este punto, la cdmara del horno se apagard y preparard la
toma del valor de medicion.

Test Comprobar que no haya errores en los sensores del horno. Las mediciones se
interrumpirdn si surge alguno de los errores aqui registrados (en la pantalla aparecera

un mensaje de error).
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Inicie la prueba de errores con [TEST]. El resultado de la prueba se indicara del siguiente
modo: si la prueba sale bien, la luz de control se pondra verde, si sale mal, la luz de
control se pondré roja.

9.4  Sistema de hidruro

Técnica utilizada: sistema de hidruro/Hg o sistema HydrEA

En la ventana SISTEMA DE HIDRURO puede

®  controlar el estado del sistema de hidruro

®  comprobar los errores de distintas funciones del sistema

® vyolver a iniciar el sistema de hidruro

® |lenar las mangueras del sistema con reactivos antes del comienzo del anélisis
® |avar el sistema, p. ej. al final del analisis para limpiar.

®m  Abra la ventana SISTEMA DE HIDRURO con el comando DESARROLLO DE METODOS »
HIDRURO... 0 con el simbolo

==

Botones en la ventana Botén Descripcién
Sistema de hidruro - . ]
[INICIALIZAR] Iniciar el sistema de hidruro.
[CARGAR EL Llenar las mangueras del sistema de hidruro con reactivos.
SISTEMA] El llenado con reactivos es necesario antes del inicio de los andlisis y después

de una nueva instalacion o limpieza del sistema de hidruro.

[LAVAR EL Lavar el sistema de hidruro con acido (o si fuera necesario también con
SISTEMA] agente reductor).
Los parametros correspondientes se indicaran en la ventana Método -
Hidruro (—"Pestafia HIDRURO: especificar sistema de hidruro" p. 26).

Control de las funciones del sistema de hidruro

La ventana SISTEMA DE HIDRURO / CONTROL muestra el estado de los distintos mddulos
controlables del sistema de hidruro.
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Control de las bombas

ﬂ Nota

Control de los recorridos
del gas

Encendido de las valvulas
de muestra

Vélvulas en el flujo de gas

Control de la cubeta
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=

Control  Testde errares

Bombas Flujo de gas
Etapa de vel: O Valvulal O valvulad [ Valvulad

[J Bomba de componente _ (15 Lih) (6 Lih) (25 L)
] Bomba de muestras 35 Cubet

ubeta

e — Altura de cubeta [mm)] 35
. [ Calefaccian On Valor tedri Valorreal

Recorrido del gas . =

Temp.[C]: 950

® GFS -> cubeta

() GFS -> gas de escape
O Gas -» cubeta

(O Gas -» gas de escape
(O GFS -> colector -> gas de escape Colector

O Gas -» colector -> cubeta ® off

(O Gas -» colector -> gas de escape O Calefaccion On
O Batch -> cubeta (O Refrigeracién On
O Batch -> gas de escape

(O Batch -> colector -> gas de escape

Valvulas de muestras

@® Muestra de desechos
O Muestra de reactor

Poder calorifico:

[ o ]

Ajustar

Limpieza sensor de burbujas

@ Sensor de burbujas III Inicio

Gas -» valvula 2 -> cubeta

Cargar el sistema Lavar el sistema... Inicializar
Ventana Sistema de hidruro / Control
Opcién Descripcién
BOMBA DE COMPONENTE Encendido y apagado de la bomba de componente
Esta bomba transporta los reactivos del sistema de hidruro.
BOMBA DE MUESTRAS Encendido y apagado de la bomba de muestras

Esta bomba transporta la muestra liquida del analisis.

Si al encender una de las dos bombas, ninguna de las dos valvulas (n.” 3 6 4) esta
activada, se activard automaticamente la valvula 3 para evitar que el liquido retroceda.
Cuando la bomba de muestras esta activada, se activard ademas la bomba de
componente para evitar una congestion del liquido en el separador de gas y liquido.

En RECORRIDO DE GAS se pueden activar a través de valvulas magnéticas (grupos de
valvulas magnéticas) los 10 recorridos de flujo de gas-argon para el curso del analisis.

Con GAS->VALVULA 2 -> CUBETA se puede, con recorridos de gas que no se dirigen a la
cubeta, activar un flujo adicionalmente de gas mayor que vaya directamente a la cubeta,
abriéndose asi la valvula 2.

En VALVULAS DE MUESTRA se puede activar el recorrido de muestras, a través de la pareja
de vélvulas magnéticas (V6, V7), para desechos o para reactor.

LAVALVULA 1 activa y apaga el flujo de gas a través de la punta del médulo Batch.
LAVALVULA 3 activa 6 I/h de argdn en el recorrido establecido.

LAVALVULA 4 activa 25 I/h de argdn en el recorrido establecido.

Opcién Descripcién
ALTURA DE Ajustar la altura de la cubeta en el recorrido del haz éptico.
CUBETA
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CALEFACCIONON  Encender el calentamiento de la cubeta.
La cubeta se calentard a la temperatura indicada en el campo Valor teérico.
Después de encender y apagar la calefaccion de la cubeta, la temperatura se
mostrard en el campo Valor real.
Esta funcion se puede utilizar para precalentar la cubeta.

Calentar colector de oro Sélo para sistemas de hidruro con enriquecimiento

En COLECTOR se puede visualizar y modificar la configuracion del colector de oro.

Opcién / Descripcién

Botén

OFF Apagar la calefaccion y refrigeracion del colector de oro.
CALEFACCION Encender la calefaccion del colector de oro.

ON

REFRIGERACION Enciende el ventilador del colector de oro.

ON El colector de oro es enfriado.
PODER Parametros para la temperatura de calentamiento del colector de oro. Este
CALORIFICO valor viene ajustado de fébrica y sélo se debe modificar cuando el

rendimiento térmico de la calefaccion del colector de oro se ha modificado.
Un valor més alto corresponde a una temperatura de calentamiento superior.

[AJUSTAR] Guardar el poder calorifico mostrado como valor nuevo en el sistema de
hidruro.
Limpieza sensor de El sensor de burbujas produce una sefial cuando ha entrado liquido en el recorrido de
burbujas gas después del separador de gas y liquido. Si se avisa de los errores en la prueba de
errores del sistema de hidruro o durante la medicion a través del sensor de burbujas, hay
que limpiar el recorrido de gas, en el sensor de burbujas, con un flujo de gas adicional. El
proceso de limpieza concluye con éxito cuando no se detecta ninguna burbuja en el
recorrido de gas durante 30 s.
Opcién Descripcién
Luz de control Sélo estd activada durante el proceso de limpieza.
SENSOR DE BURBUJAS ROJO  Se detectan burbujas en el recorrido de gas (liquido).
VERDE  El recorrido de gas no tiene burbujas.
[Inicio] Iniciar proceso de limpieza.
9.4.1 Comprobar errores en el sistema de hidruro
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Sistema de hidruro
conectado

Test de errores

E% Sisterma de hidruro

Control Testde errores

Sistema de hidruro

Tipo:

HSB60A

Version: V60Ab 3.3

Errar

C000000OCOPO

Presion de gas

+24

Relé de seguridad
Temperatura transformador
Temperatura colector

Tiempo calefaccion de colector
Temperatura cubeta

Tiempo calefaccion de cubeta
Frecuencia de lared
Sensor de burbujas

Sensor de temperatura cubeta

Cargar el sistema Lavar el sistema...

Ventana SISTEMA DE HIDRURO / TEST DE ERRORES

Frecuencia delared [+ EI

Test

Inicializar Cerrar

Opcién / Descripcién

Boton

TIPO Sistema de hidruro conectado e iniciado

VERSION Versién del firmware del sistema de hidruro

FRECUENCIA DE Se calienta la frecuencia de la red medida a 50 6 60 Hz. Se toleran las

LA RED desviaciones de 2 Hz hacia arriba o hacia abajo, de lo contrario apareceré el

mensaje de error "Frecuencia de la red".

El resultado de la prueba se indicara con las luces de control: verde (resultado positivo) y
rojo (resultado negativo):

Inicie la comprobacién de errores con el botén [TEST].

Un resultado negativo de la prueba se puede deber a:

Opcién Descripcién
PRESION DE GAS No hay presion de gas de argon.
+24V No hay una tensién de servicio de +24 V.

RELE DE SEGURIDAD

No se ha activado el relé de seguridad.

TEMPERATURA El transformador esta muy caliente o el sensor esté defectuoso.
TRANSFORMADOR
TEMPERATURA COLECTOR El colector de oro estd muy caliente o el sensor esta defectuoso.

TIEMPO CALEFACCION DEL

COLECTOR

No se puede alcanzar la temperatura del colector de oro.

TEMPERATURA CUBETA

La cubeta esta muy caliente o el elemento térmico esta
defectuoso.
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TIEMPO CALEFACCION DE No se puede alcanzar la temperatura teérica de la cubeta.
CUBETA

FRECUENCIA DE LA RED La frecuencia de la red no es ni de 50 ni de 60 Hz.
SENSOR DE BURBUJAS El liquido se encuentra en el recorrido de gas después del

separador de gas y liquido.

SENSOR DE TEMPERATURA El sensor de temperatura de la cubeta esta defectuoso.
CUBETA

9.5 Automuestreador

9.5.1 Cargadores de muestras AS 51s/AS 52sy AS-F/AS-FD

El cargador de muestras es un accesorio opcional. Dependiendo del tipo de
funcionamiento del espectrometro y de las necesidades del usuario respecto a las tareas
de analisis, se pueden instalar cargadores de muestras controlados por el equipo. El tipo
de cargador se identifica al comienzo en la pantalla de conexion a través del ASpect CS.

En la ventana CARGADOR DE MUESTRAS se

®  mostrara el tipo de cargador conectado
®  3justard el cargador

®  volverd a lavary reiniciar

® realizard un autotest.

Los pardmetros para el analisis (posiciones en el plato de muestras, dilucién, mezcla'y
fases de lavado) se especifican en el método, la secuencia y la identificacion de
muestras.

®  Abra la ventana CARGADOR con el comando DESARROLLO DE METODOS P CARGADOR DE
MUESTRAS o con el simbolo

|

Botones en la ventana Botén Descripcion

CARGADOR
[INiCiALIZAR]  Reinicializar el cargador

El cargador de muestras se iniciara al principio del trabajo con el AAS en la
ventana PREAJUSTES (— "Ajustes preparatorios: seleccién de la tarea" p. 14).
Puede ser necesaria una nueva inicializacion cuando el cargador de muestras
pierde la orientacion, p. e]., debido a un golpe mecanico. Se creara la conexién
entre el cargador de muestras, el AAS y el ordenador.

[LAavADO] Lavar la canula del cargador de muestras.
Con el moédulo de inyeccion SFS 6 conectado se abrira el recorrido de la muestra
y también se lavara todo. Gracias a la bomba de lavado se suministrara siempre
solucion de lavado.
También puede iniciar la fase de lavado con el comando RUTINA P LAVAR.

ﬂAtenci(’)n: Conecte el cargador de muestras sélo cuando el AAS esté apagado.
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No conecte el cargador de muestras con el equipo AAS encendido ya que puede dar
lugar a errores de comunicacién o a la destruccién del puerto de conexion.

9.5.1.1 Especificar cargador de muestras

Area CARGADOR

En la ventana CARGADOR / PARAMETROS se especificardn o mostraran los siguientes
ajustes para los parametros:

= Tipo de cargador

®  Pardmetros de lavado

m  Ajustes para el control de limpieza

®  Funcién para el lavado del recipiente de mezcla

Los parametros LAVAR y CONTROL DE LAVADO se adoptaran del método actual (— "Cargador
de muestras para técnica de llama e hidruro/HydrEA" p. 31). Las modificaciones en la
pestafia CARGADOR DE MUESTRAS / PARAMETROS no tienen ninguna influencia a la inversa
en las entradas del método.

¥ Cargador — [m| X

Parametros Parametros técn. Prueba de funcionamiento Posiciones

Cargador Funciones especiales

Tipo: > Lavado recipiente de mezcla

Plato: Ningin plz | v Volumen [ml]: 0 Inicio
Version: 14.530
Lavado

Ciclos de lavado Recipientt 5

Alv] [l

Ciclos recipiente de mezcla 1

Control de limpieza

[ Control de limpieza

Limite de control (abs.): 0.010

Lavado Inicializar Cancelar

Ventana CARGADOR / PARAMETROS

Opcién Descripcién

TiPo Seleccién/visualizacion del cargador de muestras conectado
- No se ha seleccionado ningun cargador.
AS51s/AS-F

Cargador para técnica de llama, de hidruro e HydrEA sin
funcién de dilucion

AS 525/ AS-FD
Cargador para técnica de llama, de hidruro e HydrEA con
funcién de dilucion
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PLATO
(AS-F /
AS-FD)

PLaTO

(AS51s/
AS 52s)

VERSION

Area Lavar Opcién

LAvADO

139 Pos

54 Pos

87 Pos

49 Pos

30 Pos

Numero

TIEMPO DE LAVADO

RECIPIENTE [S]

CICLOS RECIPIENTE DE

MEZCLA

Area CONTROL DE LIMPIEZA Opcion

CONTROL DE
LIMPIEZA

LimITE DE
CONTROL (ABS.)

Area FUNCIONES ESPECIALES Opcién

No se ha colocado ningun plato

Plato para 129 muestras en recipientes Sarstedt de 15
mL en las filas exteriores y 10 muestras en recipientes
Sarstedt de 30 mL en la fila interior.

Plato de muestras de 54 posiciones para recipientes
Sarstedt de 50 mL.
No se ha colocado ningtn plato

Plato para 77 muestras en recipientes Sarstedt de 15 mL
en las filas exteriores y 10 muestras en recipientes
Sarstedt de 30 mL en la fila interior.

Plato de muestras con espacio para 49 muestras en
recipientes de muestras Sarstedt de 30 mL en tres filas.
Plato de muestras con espacio para 30 muestras en
recipientes de muestras Sarstedt de 50 mL en tres filas.

de la version del software del cargador de muestras.

Descripcién

OFF El lavado esta desactivado. No se lavara de
forma automaética.

DESPUES DE CADA MUESTRA Lavado después de cada muestra, pero no dentro

de una serie estadistica.

Tiempo en el que se aspira medio de lavado del recipiente de lavado.

Ndmero de ciclos de lavado para el recipiente de mezcla
En un ciclo de lavado, el recipiente de mezcla se llena con liquido de
lavado o diluyente y se vuelve a vaciar.

Descripcion

Iniciar lavado de limpieza.
El proceso de lavado se comprobara a través de una medicion repetida.

El valor al que tiene que volver el valor de la sefial durante el lavado, antes

de

LAVADO RECIPIENTE DE

MEZCLA

que se midan las muestras diluidas o con escasa concentracion.

Descripcion

Lavar el recipiente de mezcla por separado, fuera de una secuencia de

medicion.
VOLUMEN [ML] Indicar el volumen de lavado.
INICIO Lavar recipiente de lavado.

9.5.1.2 Parametros técnicos del cargador de muestras

Especifique en la ventana CARGADOR / PARAMETROS TECN.:

® |a profundidad de inmersion de la cdnula/manguera de dosificacion en los distintos
recipientes

® |3 velocidad de trabajo del dosificador
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® |3 orientacién del brazo del cargador de muestras respecto a los recipientes

[¥ Cargador - m} x
Parametros Parametrostécn. Prueba de funcionamiento Posiciones Afi=direacivo
. . Profundidad Vel Tabla
Accion Tipo Lugar Velocidad:
mm Etapa
Absorbedor AS-GF Recipiente de mue: 100 6
Absorbedor AS-GF Recipiente especig 100 6
Lavado AS-GF Recipiente de lava 100 | —
Dosificar AS-GF Aftadir reactivo 15 10 Profundidad [mm]:
6 I3
I
[ Ajuste de profundidad automatico Profundidad en pos
1
| Recipientes de muestras |
[ Ajustar
| Align sampler to furnace |
[T luminacién/Cémara del homo vaciar vasos mezcladores
| Lavado | ‘ Inicializar f OK { | Cancelar

Ventana CARGADOR / PARAMETROS TECN.

Para los diferentes tipos de recipientes se toman en cuenta las siguientes acciones:

Recipiente Accion
RECIPIENTES DE Absorber las muestras a través del dosificador o el pulverizador (técnica de
MUESTRAS llama) o aspirarlas a través de la bomba de manguera (técnica de hidruro).
RECIPIENTES Absorber o aspirar muestras especiales.
ESPECIALES
RECIPIENTE DE Dosificar diluyente y solucién de analito y absorber muestras después de la
MEZCLA dilucion.
RECIPIENTE DE Lavar canulay recorrido de aspiracién (sélo con técnica de llama e hidruro).
LAVADO

Elementos de la tabla Opcién Descripcién
ACCION Acciones posibles:

ABSORBER: absorber la muestra del recipiente para dosificarla en el recipiente
de mezcla o en la llama.

DoslIFicARr: dosificar la muestra en el recipiente de mezcla.

LAVAR: absorber la solucion de lavado.
Tipo Tipo de cargador de muestras conectado
LUGAR Recipiente en el que se realiza la accion.

PROFUNDIDAD Profundidad de inmersién de la cdnula en mm
[Mm]
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VEL.
ETAPA

Velocidad de trabajo del dosificador. El dosificador trabaja més rapido con
valores mayores y mas despacio con valores menores. Valores recomendados:
ABSORBER MUESTRAS
Niveles de velocidad medios
DOSIFICACION EN EL RECIPIENTE DE MEZCLA
Uno de los dos niveles més altos para que la inyeccién
rdpida dé lugar a una mezcla completa. La mezcla
completa se complementa ademas con un tiempo de
medicion fijo antes de la absorcion del recipiente de
mezcla (o del recipiente de muestras).
La absorcion del diluyente y del segmento de aire separador se realiza con una
velocidad fija.

Area TaBLA Con los elementos de manejo en TABLA puede modificar los pardmetros del renglén
marcado en la tabla.

Opcion
VELOCIDAD

PROFUNDIDAD
[Mm]

PROFUNDIDAD
EN POS.

AJUSTAR

Descripcion
Velocidad del dosificador

Ajustar la profundidad de inmersién de la canula o de la manguera de
dosificacion.

La profundidad de inmersién se calculard desde la posicion mas alta del brazo
del cargador de muestras.

Posicion del recipiente de muestras o el especial en la que se comprobara la
profundidad de inmersion.

Cuando esté activada, el brazo del cargador de muestras se mueve sobre el
recipiente para el que hay que cambiar la posicién. Con recipientes de
muestras y recipientes especiales, se trata de la posiciéon de muestra definida
en PROFUNDIDAD EN POS.

Cuando no esta activada, la profundidad de inmersion y la velocidad se
modificaran sin que el brazo del cargador de muestras se mueva sobre un
recipiente.

9.5.1.3 Ajustar la profundidad de inmersion y la velocidad de dosificacion

1. Marque en la pestafia CARGADOR / PARAMETROS TECNICOS los renglones de la tabla
cuyos parametros desea modificar.

2. Al especificar los recipientes de mezclas o de muestras, determine en el campo
PROFUNDIDAD EN POS. la posicién en el plato de muestras en la que quiere comprobar
la profundidad de inmersion.

3. Active la casilla de control AJUSTAR para mover el brazo a la posicion del recipiente.

4. Observe el movimiento del brazo del cargador de muestras y modifique los
pardmetros VELOCIDAD y PROFUNDIDAD hasta obtener el resultado deseado.

9.5.1.4 Comprobacién de funcionamiento del cargador de muestras

Las funciones del cargador de muestras se pueden comprobar en la pestafia CARGADOR /
PRUEBA DE FUNCIONAMIENTO.
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Parametros Parametros técn. Prueba de funcionamiento  Paosiciones

Seleccidn de viafrotacion del plato (108 Pv ~ Sifén Testde errores

(2 N2 de recipiente

1= Profundidad[n| 0 = Version 14530

® Posicién de lavado

(C Posicién de mezcla

() Posicién del tubo

@ Accionamiento de via/plato

Pipeteador @ |dentificacién del plato
Velocidad: 3 B @ Dosificador (accionamiento)
] @ Dosificador (volumen)
Volumen [uL]: 0 F Pogramas de prueba ]
(® Programa de prueba
Aceptar Rechazar O Programa de prueba .
. - O Programa de prueba
[ valvula hacia la botella Alinear el cargador da
Reinicializar Inicio mASIAs
Lavado Inicializar OK Cancelar
Ventana CARGADOR / PRUEBA DE FUNCIONAMIENTO
SELECCION DE VIA/ROTACION Dirigirse con el brazo del cargador de muestras a distintas posiciones:
DEL PLATO
Opcién Descripcién
N° DE RECIPIENTE Dirigirse al recipiente de muestra seleccionado en el campo de al lado de
la lista.
POSICION DE Dirigirse al recipiente de lavado.
LAVADO
PosicioN bE Sélo con AS 52s y AS-FD
MEZCLA Dirigirse al recipiente de mezcla.
PIPETEADOR Sélo AS 52s y AS-FD
Opcién / Boton Descripcién
VELOCIDAD Definir la velocidad de dosificacion
Nivel 1: velocidad de dosificacion minima
Nivel 12: velocidad de dosificacion maxima
VOLUMEN [pL] Definir el volumen de pipeteo que se va a absorber.
VALVULA HACIA LA Dirigir la véalvula hacia la botella.
BOTELLA La valvula cambia el flujo entre la botella con diluyente y la muestra. Al
cambiar tiene que oirse un clic en la valvula.
[ABSORBER] Absorber el volumen ajustado con la velocidad de dosificacion definida.
[DosIFICAR] Dosificar el volumen ajustado con la velocidad de dosificacion definida.
[REINICIALIZAR] Volver a dosificar el volumen tomado.
ELEVADOR DE INMERSION Descender el brazo del cargador de muestras a la posicion escogida de la seleccion de

via/rotacion del plato.
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BomBAs

PROGRAMAS DE PRUEBA

TEST DE ERRORES
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Opcién Descripcién

PROFUNDIDAD Definir profundidad a la que tiene que descender el brazo del cargador de
[MMm] muestras.

Opcién Descripcién

BOMBA DE LAVADO Iniciar la bomba para la alimentacion del recipiente de lavado.

BOMBA DEL RECIPIENTE DE MEZCLA  Iniciar la bomba para el bombeo del recipiente de mezcla.

Comprobacién del cargador de muestras con programas preconfigurados de prueba de
secado en marcha. Para realizar la prueba los recipientes tienen que estar vacios.

Al finalizar el programa de prueba, aparece un aviso para comunicar que la prueba se ha
realizado de forma satisfactoria.

El inicio del programa de prueba seleccionado se realiza con el botén [INICIO].

Prueba Descripcién

Programa de prueba 1 Dirigir a la posicion 1y sumergir
Lavar canula
Dirigir a la posicion 33 y sumergir
Lavar canula
Dirigir a la posicion 42 y sumergir
Lavar canula
Programa de prueba 2 Desarrollar programa de prueba 1
Dosificar 5 mL de diluyente en el recipiente de mezcla
Lavar canula
Vaciar recipiente de mezcla
Dosificar 5 mL de diluyente en el recipiente de mezcla
Lavar canula

Vaciar recipiente de mezcla

Comprobar que no haya errores en los sensores del cargador de muestras. Las
mediciones se interrumpirdn si surge alguno de los errores aqui registrados (en la
pantalla aparecera un mensaje de error).

Inicie la prueba de errores con [TEST]. El resultado de la prueba se indicara del siguiente
modo: si la prueba sale bien, el circulo de control se pondré verde, si sale mal, el circulo
de control se pondra rojo.

Sino se supera una prueba, puede que se deba a las siguientes causas de errores:

Prueba Descripcién

NIVEL SOLUCION DE LAVADO El nivel de la botella de suministro es demasiado bajo (recipiente

vacio)
NIVEL BOTELLA DE El nivel de la botella de suministro es demasiado bajo (recipiente
SUMINISTRO vacio)
ACCIONAMIENTO DE Movimiento oscilante del brazo del cargador de muestras y giro del
VIA/PLATO plato defectuosos.
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IDENTIFICACION DEL PLATO No se reconocié el plato de muestras

DOSIFICADOR Error del dosificador

(ACCIONAMIENTO)

DOSIFICADOR (VOLUMEN) Se absorbié demasiado volumen del dosificador.

[AJUSTAR CARGADOR DE

MUESTRAS]

Abre el cuadro de didlogo del mismo nombre para volver a ajustar
el cargador de muestras.
(— "Ajustar el cargador de muestras" p. 147)

9.5.1.5 Ajustar el cargador de muestras

Seleccionar la posicion a
ajustar

Ajustar posicion de
mezcla/
Posicion de plato 1

Los cargadores de muestras vienen ajustados de fabrica.

Tendra que realizar un reajuste en muy pocos casos (p. €j. tras un transporte
inadecuado) cuando el brazo del cargador de muestras no se sumerja centrado en los
recipientes. El reajuste se realiza controlado por ordenador en la ventana de dialogo
ALINEAR EL CARGADOR (haga clic en la ventana CARGADOR / PRUEBA DE FUNCIONAMIENTO en

[ALINEAR EL CARGADOR]).

Alinear el cargador de muestras

Posicion a ajustar

Posicion de mezcla

Paosicion a ajustar Plato

@ Plato

O Posicién de lavado

Profundidad [mm]: 0=
Brazo oscilante 4 »
Plato de muestras q >
Pasos 2 2

Guardar

Cerrar ]

Cuadro de didlogo ALINEAR EL CARGADOR para AS -FD

Opcion
PosiciON DE
MEZCLA

PosICION DE
PLATO 1

PosIciON DE
LAVADO

Opcion /
Botén

PROFUNDIDAD

Descripcion
Sélo con AS 52s/AS-FD

Alinear el brazo del cargador de muestras respecto al recipiente de mezcla

Alinear el brazo del cargador de muestras respecto al recipiente de muestras
en la posicién 1 del plato de muestras

Alinear el brazo del cargador de muestras en la posicion de lavado

Descripcion

Profundidad de inmersién en mm. Con este campo, el brazo de inmersion
puede introducirse o extraerse del recipiente correspondiente. La
profundidad de inmersién para la POSICION DE MEZCLA y la POSICION DE PLATO 1
no es un parametro que se pueda optimizar aqui. La posibilidad de modificar
la profundidad de inmersion sirve solamente para estimar mejor el centro del
recipiente.
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Bomba de lavado

Ajustar cargador de
muestras

BRrAZO Botones para modificar la posicion del brazo del cargador de muestras. Si no,
OSCILANTE también se pueden utilizar los botones del cursor "Cursor a la derecha"y
[4/]"] "Cursor a la izquierda."

PLATO DE Botones para girar el plato de muestras. Si no, también se pueden utilizar los
MUESTRAS botones del cursor "Cursor hacia arriba"y "Cursor hacia abajo."

[4/[]

[GUARDAR] Guarda los parametros nuevos para la posicion seleccionada. Se siguen

utilizando hasta que se vuelvan a guardar nuevos estados de ajuste.

Sélo con cargadores con la versidn de firmware mas reciente

Opcién / Botén Descripcién
NIVEL Ajustar la velocidad de la bomba de lavado (nivel 1-24).
[GUARDAR] Guarda la velocidad de la bomba de lavado.

1. Ajuste un recipiente de muestras en la posicién 1 del plato de muestras.
2. Seleccione en el cuadro de didlogo ALINEAR EL CARGADOR la posicién a ajustar.

3. Ajuste la profundidad de inmersion de modo que la posicidn respecto al recipiente se
pueda calcular bien.

4. Reajuste la posicion del brazo del cargador de muestras con los botones.
Adicionalmente con posicion del plato 1: reajuste la posicion del plato de muestras
con los botones.

5. Guarde los parametros nuevos con [GUARDAR] en el firmware del cargador de
muestras.

6. Repita las fases anteriores para la posicién que no se ha ajustado todavia.

9.5.1.6 Visualizacion de las posiciones en el cargador de muestras

En la ventana CARGADOR / POSICIONES se mostrardn las posiciones utilizadas del plato de
muestras en la secuencia actual.

Para la visualizacién se pueden seleccionar los modos TODAS LAS POSICIONES 0 SOLO
POSICIONES ESPECIALES.

Nota:
En el método actual debe estar cargada al menos una linea.

9.5.1.7 Agregar reactivos a la muestra
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En la ventana CARGADOR / ANADIR REACTIVO es posible pipetear automaticamente un
reactivo a las muestras cuando se usa el cargador de muestras AS 52s. El reactivo debe
estar disponible en un recipiente en el plato de muestras. La tarjeta ANADIR REACTIVO solo
se muestra si se han activado un método y una secuencia correspondiente.
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[® Cargador - m} x

Parametros Pardmetros técn. Prueba de funcionamiento Posiciones Afadir reactivo

fol. muestr: Vol. reactivo
Pos. Tipo Factor *
F (mL] (W]

Pos. from sequence |

2 Muestra 10 50 1050000000 *

Reactivo

Posicion:

onsider factor

11 Muestra 1:0 50 1.05000000 -
v
| Lavado | | Inicializar OK | | Cancelar |

Ventana CARGADOR / ANADIR REACTIVO

1. Introduzca los siguientes pardmetros para el reactivo:

Parametros Descripcién

NOMBRE Denominacién del reactivo

PosICION Posicion del reactivo en el plato de muestras

VOLUMEN [pL] Volumen del reactivo que debe ser afiadido a las muestras.

CONSIDERAR FACTOR Si se activa, el factor de dilucidén se toma en cuenta al afiadir el reactivo.

Inicialice la lista de muestras con [POS. DE SECUENCIA].
Introduzca el volumen de analito de las muestras en la lista de muestras.

Marque todas las muestras a las que se les afiadira reactivo.

v &~ W N

Inicie la adicidn del reactivo con [INICIAR ADICION].

v Las muestras procesadas se marcan con un "*",

9.5.2 Unidad de micropipeta MPE 60 / AS-GF
Los cargadores de muestras MPE 60 y AS-GF se utilizan en la técnica de tubo de grafito
y en la de HydrEA. Existen varios dos modelos de cargadores:

= MPE 60: Cargador de muestras para la técnica de tubo de grafito con recipiente de
mezcla

= MPE 60/1 y AS-GF: Cargadores de muestra sin recipiente de mezcla

El tipo de cargador se identifica al comienzo en la pantalla de conexion a través del
ASpect CS.

En la ventana CARGADOR DE MUESTRAS se
®  mostrard el tipo de cargador conectado
®  3justard el cargador

= volverd a lavary reiniciar
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m  realizard un autotest.

Los pardmetros para el analisis (posiciones en el plato de muestras, dilucién, mezcla'y
fases de lavado) se especifican en el método, la secuencia y la identificacion de
muestras.

= Abra la ventana CARGADOR con el comando DESARROLLO DE METODOS P CARGADOR DE
MUESTRAS o con el simbolo

lid

Botones en la ventana Botén Descripcion

Cargador o
[INiCiALIZAR]  Reinicializar el cargador

El cargador de muestras se iniciara al principio del trabajo con el AAS en la
ventana PREAJUSTES (— "Ajustes preparatorios: seleccion de la tarea" p. 14).
Puede ser necesaria una nueva inicializacion cuando el cargador de muestras
pierde la orientacion, p. e]. debido a un golpe mecénico. Se creara la conexion
entre el cargador de muestras, el AAS y el ordenador.

[LavaDo] Lavar MPE
El liquido de lavado es bombeado mediante el mdédulo de dosificacion a través
de la manguera de muestras y depositado en el recipiente de lavado.

AAtenci(’)n: conecte el cargador de muestras sélo cuando el AAS esté apagado.

No conecte el cargador de muestras con el equipo AAS encendido ya que puede dar
lugar a errores de comunicacién o a la destruccién del puerto de conexion.

9.5.2.1 Especificar cargador de muestras
En la ventana CARGADOR / PARAMETROS se especificardn o mostraran los siguientes
ajustes para los parametros:
®  Tipo de cargador
®  Parametros de lavado
m  Ajustes para el control de limpieza
= Funcién para el lavado del recipiente de mezcla

Los pardmetros LAVAR y CONTROL DE LAVADO se adoptaran del método actual (— "Cargador
de muestras para la técnica de tubo de grafito (analitica de soluciones)" p. 34). Las
modificaciones en la pestafia CARGADOR DE MUESTRAS / PARAMETROS no tienen ninguna
influencia a la inversa en las entradas del método.
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¥ cargador - m} X

Parametros Parametros t€cn. Prueba de funcionamiento Posiciones

Cargador

Tipo: AS-GF v
Plato: 108 Pos. | v
Versidn 14530
Lavado

después de cada medicion ~

Ciclos de lavado Recipient:| 2

Control de limpieza

[ Control de limpieza

Limite de control (abs.): 0.010

Lavado Inicializar Cancelar

Ventana CARGADOR / PARAMETROS para AS-GF

Tipo de cargador de
muestras

Opcién  Descripcion

Tipo Seleccién/visualizacién del cargador de muestras conectado
- No se ha seleccionado ningun cargador.
MPE 60 o AS-GF
Cargadores de muestras para la técnica de tubo de

grafito

PLaTO -t No se ha colocado ningun plato

89 Pos para MPE 60
Plato de muestras con espacio para 77 muestras en
recipientes de muestras de 2 mL, 4 muestras especiales en
recipientes de muestras de 5 mLy 8 muestras especiales en
recipientes de muestras de 2 mL.

108 Pos para AS-GF
Plato de muestras con espacio para 100 muestras en
recipientes de muestras de 1,5 mL, 4 muestras especiales y
8 muestras especiales en recipientes de muestras de 5 mL.

VERSION  Numero de la version del software del cargador de muestras.

Modos de lavado Opci6én Descripcién

LAvADO OFF El lavado esté desactivado. No se lavaréd de forma

automitica.

DESPUES DE CADA MUESTRA Lavado después de cada muestra, pero no dentro de
una serie estadistica.

DESPUES DE CADA MEDICION Lavado después de cada medicion, por lo tanto,
también dentro un serie estadistica.

DESPUES DE CADA COMPONENTE Después de la introduccion de cada
componente (modificador, estandar, muestra, etc.) en
el tubo de grafito, se lava el cargador de muestras.
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Control de limpieza

CicLos DE Ndmero de ciclos de lavado en cada ocasion: de 1 a 5.

LAVADO

RECIPIENTE

DE LAVADO

Opcién Descripcién

CONTROL DE Iniciar lavado de limpieza.

LIMPIEZA El proceso de lavado se comprobara a través de una medicién repetida.
LimITE DE El valor al que tiene que volver el valor de la sefial durante el lavado, antes de
CONTROL que se midan las muestras diluidas o con escasa concentracion.

Lavar el recipiente de
mezcla del MPE 60

LAVADO RECIPIENTE  Lavar el recipiente de mezcla por separado, fuera de la medicion de una
DE MEZCLA secuencia.

VOLUMEN Indicar el volumen de lavado.
INICIO Lavar recipiente de lavado.
CICLOS RECIPIENTE Numero de ciclos de lavado para el recipiente de mezcla
DE MEZCLA En un ciclo de lavado, el recipiente de mezcla se llena con liquido de

lavado o diluyente y se vuelve a vaciar.

9.5.2.2 Parametros técnicos del cargador de muestras

Especifique en la ventana CARGADOR / PARAMETROS TECN.:

® |3 profundidad de inmersién de la canula/manguera de dosificacién en los distintos
recipientes
= |avelocidad de trabajo del dosificador
® |3 orientacidn del brazo del cargador de muestras respecto a los recipientes
® ¢l ajuste de profundidad automaético en la toma de volumen durante el anélisis
® |3 alineacidn del cargador de muestras respecto al horno de tubo de grafito.
[ Cargadar - m} X
Parametros Parametros técn. Prueba de funcionamiento Posiciones
B - Tabla
Accidn Tipo Lugar rcfur:;ldad E‘;;:;‘J.a Velocidad:
Absorbedor Recipiente de mue: 3 5
Absorbedor AS-GF Recipiente especia 50 3 o
Inyectar muestra AS-GF Horno de grafito -11 1 -
Inyectar especial AS-GF Hormo de grafito -1.1 1 Profundidad [mm]:
50 2
|
Ajuste de profundidad automatico Profundidad en pos
Recipientes de muestras ! =
O Ajustar
Align sampler to furnace
[ lluminacién/Camara del homo vaciar vasos mezcladores
Lavado Inicializar Cancelar

Ventana CARGADOR / PARAMETROS TECN.
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Para los diferentes tipos de recipientes se toman en cuenta las siguientes acciones:

Recipiente

RECIPIENTES DE
MUESTRAS

Accion

Absorber las muestras a través del dosificador.

RECIPIENTES ESPECIALES ~ Absorber muestras especiales.

RECIPIENTE DE MEZCLA Dosificar diluyente y solucién de analito y absorber muestras después

TUBO DE GRAFITO

de la dilucion.

Inyectar muestras o muestras especiales en el tubo de grafito.

Tabla Columna Descripcién
ACCION Acciones posibles:
ABSORBER: absorber muestra del recipiente de muestras, especial o de mezcla.
DosIFicAR: dosificar la muestra en el recipiente de mezcla.
INYECTAR: inyectar muestra o muestra especial en el tubo de grafito.
Tipo Tipo de cargador de muestras conectado.
LuGAR Recipiente en el que se realiza la accion.
PrROFUNDIDAD  Profundidad de inmersion de la cdnula en mm
VEL. Velocidad de trabajo del dosificador. El dosificador trabaja més rapido con
ETAPA valores mayores y mas despacio con valores menores. Valores recomendados:
ABSORBER MUESTRAS 3
DOSIFICACION EN EL RECIPIENTE DE MEZCLA 9
INYECCION EN EL TUBO DE GRAFITO 1
Area TaBLA Con los elementos de manejo en TABLA puede modificar los pardmetros del rengldn

marcado en la tabla.

Opcion
VELOCIDAD

PROFUNDIDAD
[Mm]

PROFUNDIDAD
EN POS.

AJUSTAR

Descripcion
Velocidad del dosificador

Ajustar la profundidad de inmersién de la canula o de la manguera de
dosificacion.

La profundidad de inmersién se calculard desde la posicion mas alta del brazo
del cargador de muestras.

Posicion del recipiente de muestras o el especial en la que se comprobara la
profundidad de inmersion.

Cuando esté activada, el brazo del cargador de muestras se mueve sobre el
recipiente para el que hay que cambiar la posicién. Con recipientes de
muestras y recipientes especiales, se trata de la posiciéon de muestra definida
en PROFUNDIDAD EN POS.

Cuando no esta activada, la profundidad de inmersion y la velocidad se
modificaran sin que el brazo del cargador de muestras se mueva sobre un
recipiente.

153



Gestionar y controlar el equipo y los accesorios

Ajuste de profundidad

Opcién Descripcién

automatico ] ) B o
AJUSTE DE La profundidad de inmersién de la manguera de dosificacion en los
PROFUNDIDAD recipientes de muestras y especiales se ajustara automaticamente, después
AUTOMATICO de la toma de la muestra, al nuevo volumen.
[RECIPIENTES DE Sélo esta activo cuando el AjuSTE DE PROFUNDIDAD AUTOMATICO esta activado.
MUESTRAS] Abre la ventana POSICIONES, VOLUMEN Y PROFUNDIDADES CARGADOR DE MUESTRAS

para el ajuste de geometrias de recipientes y volimenes diferentes de
recipientes individuales. Los ajustes se tendran en cuenta en el ajuste de
profundidad automatico (— "Ajuste de profundidad automético" p. 154.).

Otras funciones

Opcién Descripcién

[VACAR Sélo con MPE 60/2 y AS-GF

RECIPIENTES DE Sélo se activa cuando se han utilizado recipientes de muestras como
MEZCLAS] recipientes de mezclas. Las posiciones definidas en la ventana METODO /

ALIMENTACION DE MUESTRAS se liberan para un nuevo uso.

[ABRIR HORNO] / Abre o cierra el horno para cambiar el tubo del horno.
[CERRAR HORNO]

[ALINEAR EL MPE Al accionar el botdn, se iniciara el ajuste del MPE, dirigido en la pantalla,
CON EL HORNO] para el horno de tubo de grafito (— "Alinear el MPE 60 respecto al horno
de tubo de grafito" p. 156).

9.5.2.3 Ajustar la profundidad de inmersion y la velocidad de dosificacion

1. Marque en la pestafia CARGADOR / PARAMETROS TECNICOS los renglones de la tabla
cuyos parametros desea modificar.

2. Al especificar los recipientes de mezclas o de muestras, determine en el campo
PROFUNDIDAD EN POS. la posicion en el plato de muestras en la que quiere comprobar
la profundidad de inmersién.

3. Active la casilla de control AJUSTAR para mover el brazo a la posicion del recipiente.

4. Observe el movimiento del brazo del cargador de muestras y modifique los
parametros VELOCIDAD y PROFUNDIDAD hasta obtener el resultado deseado.

9.5.2.4 Ajuste de profundidad automatico

Con el reajuste automatico de la profundidad de inmersion de la manguera de
dosificacién en los recipientes de muestras y especiales se evita la contaminacién
innecesaria de la manguera de dosificacién. La manguera de dosificacion se sumerge en
el recipiente de muestras sélo lo suficiente para realizar la toma de la muestra. Con una
toma en aumento, la profundidad de inmersién se regula de forma automatica.

Las profundidades de inmersion definidas en la ventana CARGADOR / PARAMETROS TECN.
para recipientes de muestras o especiales sirven, en un principio, para todos los
recipientes en el plato de muestras.

Los volimenes de inyeccién o tamafios de los recipientes diferentes de los recipientes
estandar pueden especificarse por separado, y se tendrén en cuenta con el ajuste
automatico de profundidad.
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1. Active en la ventana CARGADOR / PARAMETROS TECN. la casilla de control AJUSTE DE
PROFUNDIDAD AUTOMATICO.

2. Haga clic en [RECIPIENTES DE MUESTRAS].

Se abre la ventana POSICIONES, VOLUMEN Y PROFUNDIDADES CARGADOR DE MUESTRAS.

Posicidn:

Volumen [pL]
Profundidad [mm]:

Diametro [mm]:

Posiciones, volumen y profundidades autoruestreador

Borrar volumen Borrar volumen
Maximas profundidades de inmersion (autoajuste) [ Dizmetro
@® Recipientes de muestr: Profundidad[ mr Posicidn:
O Recipientes especiale: 65 = 1 5 o
Reinicializar

T
Recipientes especiales 101 - 108 Recipientes de muestras 1-10(

m

[ Ajustar Guardar e

Ventana POSICIONES, VOLUMEN Y PROFUNDIDADES AUTOMUESTREADOR

Se pueden especificar los siguientes pardmetros para los distintos recipientes de
muestras y especiales:

Opcion / Botén

Posicion

VOLUMEN

PROFUNDIDAD

DIAMETRO

CASILLA DE
CONTROL
DIAMETRO

[BORRAR
VOLUMEN]

[REINICIALIZAR]

Descripcion

Definir la posicion del recipiente (a la que se aplican los tres valores
mostrados: volumen, profundidad y didmetro) en el plato de muestras.
Hay que realizar algunos ajustes para los recipientes que se van a
modificar.

Indica el volumen que ya se ha tomado del recipiente o permite la
inyeccion del volumen de muestra que falta en un recipiente que no esta
completamente lleno.

El programa actualiza el valor después de cada toma de muestra.

Indica la profundidad adicional correspondiente al volumen de muestra ya
tomado.

El valor se actualiza después de cada toma de muestra. La profundidad
total de inmersion es la suma de la profundidad de inmersion especificada
(columna PROFUNDIDAD en la pestafia PARAMETROS TECN.) y de la
profundidad adicional aqui indicada.

Indica el didmetro del recipiente.
La profundidad se calcula sobre la base del volumen tomado.

Para recipientes con dimensiones diferentes de los recipientes estandar.
Cuando estd marcada, se puede especificar el didmetro para cada
recipiente de forma individual.

Poner a 0 los valores de los volumenes para todos los recipientes de
muestras o especiales.

Poner todos los volimenes y profundidades de todos los recipientesa 0y
reiniciar los diametros con los ultimos valores guardados con [OK].
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Maximas profundidades
de inmersidn (autoajuste)

Al especificar una profundidad de inmersion méxima se evita que la manguera de
dosificacién se golpee con el suelo del recipiente y se doble.

Opcién
RECIPIENTE DE

MUESTRAS

RECIPIENTES
ESPECIALES

PROFUNDIDAD
[MMm]

Posicion

AJUSTAR

Descripcién

Cuando esté marcado, se aplican los ajustes de profundidad maxima de
inmersién para los recipientes de muestras.

Cuando esté marcado, se aplican los ajustes de profundidad maxima de
inmersion para los recipientes de especiales.

Profundidad de inmersién méxima del cargador de muestras en el recipiente
de muestras o especial.

Atencion: cuando la casilla de control AJUSTAR estd activada, el cargador de
muestras se sumerge directamente con la nueva profundidad. Asegurese de
que el recorrido del cargador de muestras no esta bloqueado.

Guardar después la profundidad de inmersion modificada con [GUARDAR].

Posicion en el plato de muestras en la que se prueban los ajustes de
profundidad de inmersion.

Cuando la casilla esta marcada, la manguera de dosificacion se sumerge, de
acuerdo con la profundidad definida en PROFUNDIDAD [MM], en el recipiente

especificado en PosiciON. La profundidad de inmersion se puede comprobar
entonces visualmente.

Atencion: cuando la casilla de control AJUSTAR esté activada, el cargador de

muestras se sumerge directamente con la profundidad ajustada. Asegurese
de que el recorrido del cargador de muestras no esta bloqueado.

9.5.2.5 Alinear el MPE 60 respecto al horno de tubo de grafito
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La alineacién del MPE respecto al tubo de grafito con ajuste final de la profundidad de
inmersién de la manguera de dosificacién en el tubo de grafito se realiza a través del

programa.

1. Accione [ALINEAR MPE CON EL HORNO] en la ventana CARGADOR / PARAMETROS TECN.

2. Sequir las indicaciones en la pantalla.

Tornillos de ajuste del MPE:
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1 Tornillo de ajuste 1 5 Brazo del automuestreador

2 Contratuerca del tornillo de ajuste 1 6 Tornillo de ajuste 3

3 Tornillo de ajuste 2 7 Contratuerca del tornillo de ajuste 3
4 Ayuda de ajuste con reticula

MPE en el tubo de grafito

9.5.2.6 Comprobaciéon de funcionamiento del cargador de muestras

Las funciones del cargador de muestras se pueden comprobar en la pestafia CARGADOR /
PRUEBA DE FUNCIONAMIENTO.

[¥ Cargador - O X

Parametros Pardmetros técn. Prueba de funcionamiento Posiciones

Seleccion de viafrotacion del plato (108 P~ Sifon Testde errores

(O Ne de recipiente Profundidzd [n Version

@® Posicion de lavado
Posicion de mezcla -

O Posicin del tubo
@ Accionamiento de via/plato

Pipeteador @ |dentificacidn del plato
Velocidad: @ Dosificador (accionamiento)
|

@ Dosificador (volumen)

Volumen [pL] Pogramas de prueba

® Programa de prueba
| Aceptar ‘ | Rechazar | Programa de prueba.
[ Valvula hacia la botella O Programa de prueba
-
| Lavado | ‘ Inicializar | | OK | | Cancelar ‘

Ventana CARGADOR / PRUEBA DE FUNCIONAMIENTO

Seleccion de via/Rotacion  Dirigirse con el brazo del cargador de muestras a distintas posiciones:
del plato

Opcién Descripcién

N° DE RECIPIENTE Dirigirse al recipiente de muestra seleccionado en el campo de al lado de
la lista.

PosICION DE Dirigirse al recipiente de lavado.

LAVADO
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POSICION DE Dirigirse al recipiente de mezcla (con MPE 60).
MEZCLA

PosicionbeLTuBo  Dirigirse al tubo de grafito.

Pipeteador Opcién / Botén Descripcion

VELOCIDAD Definir la velocidad de dosificacién ("Ajustar la profundidad de
inmersion y la velocidad de dosificacion" p. 154).

VOLUMEN [pL] Definir el volumen de pipeteo que se va a absorber.

[ABSORBER] El volumen ajustado es absorbido con la velocidad de dosificacion
definida.

[DosIFICAR] El volumen ajustado es dosificado con la velocidad de dosificacion
definida.

VALVULA HACIA LA Dirigir la valvula hacia la botella.

BOTELLA La valvula cambia el flujo entre la botella con diluyente y la muestra. Al

cambiar tiene que oirse un clic en la valvula.

[REINICIALIZAR] Volver a dosificar el volumen tomado.

Elevador de inmersion Descender el brazo del cargador de muestras a la posicion escogida de la seleccion de
via/rotacion del plato.

Opcién Descripcién

PrOFUNDIDAD  Definir profundidad a la que tiene que descender el brazo del cargador de

muestras.
Bombas Opcién Descripcion
BOMBA DE LAVADO Iniciar la bomba para la alimentacion del recipiente de lavado.
BOMBA DEL RECIPIENTE DE MEZCLA  Iniciar la bomba para el bombeo del recipiente de mezcla.
Programas de prueba Comprobacion del cargador de muestras con programas preconfigurados de prueba de

secado en marcha. Para realizar la prueba los RECIPIENTES TIENEN QUE ESTAR VACIOS.

Al finalizar el programa de prueba, aparece un aviso para comunicar que la prueba se ha
realizado de forma satisfactoria.

Elinicio del programa de prueba seleccionado se realiza con el botén [INICIO].

Prueba Descripcién

PROGRAMA DE PRUEBA 1 Absorber volumen de la posicion 1
Absorber volumen de la posicion 41
Dosificar volumen en el tubo de grafito

Lavar 2 veces (2x) la manguera de dosificaciéon
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PROGRAMA DE PRUEBA 2 Absorber diluyente de la botella de suministro
Absorber volumen de la posiciéon 10
Dosificar volumen en el recipiente de mezcla
Absorber volumen del recipiente de mezcla
Dosificar volumen en el tubo de grafito
Lavar manguera de dosificacion
Vaciar recipiente de mezcla

Lavary vaciar recipiente de mezcla

Test de errores Comprobar que no haya errores en los sensores del cargador de muestras. Las
mediciones se interrumpirdn si surge alguno de los errores aqui registrados (en la
pantalla aparecerd un mensaje de error).

Inicie la prueba de errores con [TEST]. El resultado de la prueba se indicara del siguiente
modo: si la prueba sale bien, el circulo de control se pondré verde, si sale mal, el circulo
de control se pondra rojo.

Si no se supera una prueba, puede que se deba a las siguientes causas de errores:
Opcién Descripcién

NIVEL SOLUCION DE LAVADO El nivel de la botella de suministro es demasiado bajo (recipiente
vacio)

NIVEL BOTELLA DE DESECHOS  El nivel de la botella de residuos es demasiado alto (recipiente

lleno)

ACCIONAMIENTO DE Movimiento oscilante del brazo del cargador de muestras y giro del

VIA/PLATO plato defectuosos.

IDENTIFICACION DEL PLATO No se reconoci6 el plato de muestras

DOoSIFICADOR Error de la bomba de dosificacion

(ACCIONAMIENTO)

DOSIFICADOR (VOLUMEN) Se absorbio demasiado volumen del dosificador.
Botdn [ALINEAR EL Con [ALINEAR CARGADOR DE MUESTRAS] se ajusta el posicionamiento del brazo del cargador
CARGADOR DE MUESTRAS] con respecto a los diferentes recipientes del cargador de muestras (— "Ajuste de MPE 60

/ AS-GF"p. 159).

9.5.2.7 Ajuste de MPE 60 / AS-GF

Los cargadores de muestras vienen ajustados de fabrica. Tendrd que realizar un reajuste
en muy pocos casos (p. ej. tras un transporte inadecuado) cuando el brazo del cargador
de muestras no se sumerja centrado en los recipientes. El reajuste se realiza controlado
por ordenador en la ventana ALINEAR EL CARGADOR (haga clic en la ventana CARGADOR /
PRUEBA DE FUNCIONAMIENTO en [ALINEAR EL CARGADOR] ).
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Posicion a alinear para
MPE 60

Posicién a alinear para
AS-GF

Posicién a ajustar

160

Alinear el cargador de muestras

Posicion a ajustar

Posicion de mezcla

® Plato

O Posicién de lavado

Posicion a ajustar Plato

Profundidad [mm]: 0 E
Brazo oscilante 1 3
Plato de muestras ‘4 4
Pasos 2
Guardar

Cerrar

Ventana ALINEAR EL CARGADOR DE MUESTRAS para MPE 60

Opcion
PosiciON DE
MEZCLA

POSICION DE PLATO
1

PROFUNDIDAD
LAVADO

Opcion
PosiciON DE

MEZCLA

PLaTO

PosIciON DE
LAVADO

POSICION FINAL
HUBZ

Opcion /
Botén

PROFUNDIDAD

BrAzO
OSCILANTE
[41/[»]

PLATO DE
MUESTRAS
[4]/[]

[GUARDAR]

Descripcion
s6lo MPE 60 con recipiente de mezcla
Alinear el brazo del cargador de muestras respecto al recipiente de mezcla

Alinear el brazo del cargador de muestras respecto al recipiente de
muestras en la posicion 1 del plato de muestras

Profundidad de inmersién en el recipiente de lavado

Descripcion

Alinear el brazo del cargador de muestras respecto al recipiente de mezcla

Alinear el brazo del cargador de muestras respecto al recipiente de muestras
en la posicion 1 del plato de muestras

Profundidad de inmersion en el recipiente de lavado

Descripcion

Profundidad de inmersién en mm. Con este campo, el brazo de inmersion
puede introducirse o extraerse del recipiente correspondiente. La
profundidad de inmersion no es un parametro optimizable en este caso. La
posibilidad de modificar la profundidad de inmersion sirve solamente para
estimar mejor el centro del recipiente.

Botones para modificar la posicién del brazo del cargador de muestras. Si no,
también se pueden utilizar los botones del cursor "Cursor a la derecha"y
"Cursor a la izquierda."

Botones para girar el plato de muestras. Si no, también se pueden utilizar los
botones del cursor "Cursor hacia arriba"y "Cursor hacia abajo."

Guarda los parametros nuevos para la posicién seleccionada. Se siguen
utilizando hasta que se vuelvan a guardar nuevos estados de ajuste.



Ajuste de la profundidad
en el recipiente de lavado
para MPE 60

Alinear cargador de
muestras MPE 60
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Opcién / Boton Descripcién
PROFUNDIDAD [MM]  Definir la profundidad de inmersion en el recipiente de lavado en mm.

[GUARDAR] Guardar la profundidad de inmersion en el recipiente de lavado.

—_

Coloque un recipiente de muestras en la POSICION 1 del plato de muestras.
2. Seleccione en la ventana ALINEAR EL CARGADOR la posicién a ajustar.

3. Ajuste la profundidad de inmersién de modo que la posicion respecto al recipiente se
pueda calcular bien.

4. Reajuste la posicion del brazo del cargador de muestras con los botones.
Adicionalmente con posicién del plato 1: reajuste la posicion del plato de muestras
con los botones.

5. Guarde los parametros nuevos con [GUARDAR] en el firmware del cargador de
muestras.

6. Repita las fases anteriores para la posicién que no se ha ajustado todavia.

9.5.2.8 Vista de posiciones para MPE 60 y AS-GF

En la ventana CARGADOR / POSICIONES se mostraran las posiciones utilizadas del plato de
muestras en la secuencia actual.

Para la visualizacién se pueden seleccionar los modos TODAS LAS POSICIONES 0 SOLO
POSICIONES ESPECIALES.

9.5.3 (Cargador de muestras para la analitica de sélidos

En la analitica de solidos automaética se utiliza el cargador de muestras sélidas SSA 600.
El tipo de cargador se identifica al comienzo en la pantalla de conexion a través del
ASpect CS. La ventana CARGADOR DE MUESTRAS SOLIDAS contiene las siguientes funciones:

®  Prueba de funcionamiento del SSA 600

®  Alineacion del SSA 600 respecto al horno de tubo de grafito

1. Con el simbolo m, abra la ventana METODOS.

2. Enla tarjeta LINEAS, seleccione cualquier linea de analisis y en la tarjeta ALIMENTACION
DE MUESTRAS el cargador de muestras conectado.

3. Active los ajustes con [ACEPTAR].

4. Abra la ventana CARGADOR DE MUESTRAS SOLIDAS con el comando DESARROLLO DE
METODOS » CARGADOR DE MUESTRAS 0 con el simbolo

R
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Botones en la ventana

Boton Descripcién
CARGADOR
[INicALIZAR]  Reinicializar el cargador
El cargador de muestras se iniciara al principio del trabajo con el AAS en la
ventana PREAJUSTES (— "Ajustes preparatorios: seleccién de la tarea" p. 14).
Puede ser necesaria una nueva inicializacion cuando el cargador de muestras
pierde la orientacion, p. e]. debido a un golpe mecénico. Se creara la conexion
entre el cargador de muestras, el AAS y el ordenador.
[AJUSTAR] Iniciar una rutina para alinear el SSA 600 respecto al horno de tubo de grafito
AAtencic’m: conecte el cargador de muestras sélo cuando el AAS esté apagado.

No conecte el cargador de muestras con el equipo AAS encendido ya que puede dar
lugar a errores de comunicacién o a la destruccion del puerto de conexion.

La preparacién de muestras que se desvie de la analitica de soluciones (determinar la
tara de la plataforma de muestras o dosificar y pesar la muestra) se especificard en la
ventana de Resultados en la pestafia de Sélido (— "Analitica de solidos con técnica de
tubo de grafito" p. 92).

9.5.3.1 Comprobacién de funcionamiento del cargador de muestras sélidas

En la ventana CARGADOR DE MUESTRAS SOLIDAS/PRUEBA DE FUNCIONAMIENTO se pueden
comprobar funciones individuales.

4. Cargador de muestras sdlidas m} X
Prueba de funcionamiento Ajuste

Estado/Pulsador

° Pissdr. @ @ @
Error: | Version: V246
Activar posicidn Girar plato
Pos. Posicion de dosificacion v Inicio Pos. 1 5 Inicio
Transporte
de: Puosicion de dosificacion N Tomar plataforma
hacia: Posicién de dosificacion v Depositar plataforma Inicio
Pinzas Balanza
Abrir Cerrar [ Pesar con funcién de tara
Pos: 1k Inicio
Descender la canula
#1 | # |
Prueba de duracidn
Ciclos: 10 - Inicio Calibracion interna
Reinicializar Inicializar Ajustar Cerrar

Ventana CARGADOR DE MUESTRAS SOLIDAS / PRUEBA DE FUNCIONAMIENTO
Opcién Descripcién

EsTADO/PuULsADOR  Mostrar estado del SSA 600 y el pulsador activado en el SSA 600 con el
color correspondiente (verde, naranja o rojo) desde la dltima consulta.

Con [AcTUALIZAR], se volvera a consultar el estado o se actualizara la
indicacion del pulsador.

162



ACTIVAR POSICION

GIRAR PLATO

TRANSPORTE

PiNzAs

DESCENDER LA
CANULA

BALANZA

PRUEBA DE
DURACION
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Activar la posicion seleccionada en el cuadro de lista Pos..
En este caso no se tomara ni depositara ninguna plataforma.

Girar plato a la posicién seleccionada.

El SSA 600 transporta una plataforma de una posicién a la posicion de
inicio u objetivo siguiente.

Cuando TOMAR PLATAFORMA esta activada, la pinza toma una plataforma.
Cuando DEPOSITAR PLATAFORMA estd activada, la pinza deposita la
plataforma en la posicién objetivo.

Abrir y cerrar pinza.

Mover la canula hacia abajo para la dosificacion liquida.

Determinar el peso de una plataforma colocada en el plato en la posicion

(Pos.) seleccionada.

PESAR CON FUNCION DE TARA
Antes de pesar la plataforma, se tara la balanza.
#1 muestra el peso de la tara. #2 muestra el peso
de la plataforma (dado el caso, con muestra
dosificada).

CALIBRACION INTERNA
Durante esta calibracion se volverd a determinar
la curva de calibracién interna de la balanza.
Ademas la balanza se volverd a poner en su sitio,
el punto cero se determinard y después se pesara
el peso interno. La curva de calibracion de la
balanza de calculara a partir del punto ceroy el
peso interno.

El cargador de muestras transporta dos plataformas (posiciones 1y 2), de
un lado a otro, entre el plato de muestras, la balanza y el horno. La
cantidad del transporte se puede determinar en el campo CICLOS.

9.5.3.2 Ajuste del cargador de muestras sélidas

La ventana CARGADOR DE MUESTRAS SOLIDAS / AJUSTE contiene las siguientes funciones:

Control y ajuste de la puesta en marcha de las distintas funciones del cargador de

muestras

Alineacién del SSA 600 respecto a la posicion del horno de tubo de grafito

SSA 600 con moédulo dosificador: ajuste de profundidad automatico para la absorcién
de modificadores de matriz y muestras liquidas especiales.

Prueba de la dosificacion liquida
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Ajustar/controlar
posiciones individuales

Alinear la pinza con el
horno de tubo de grafito
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4. Cargador de muestras solidas m} x
Prueba de funcionamiento Ajuste
Posicion a ajustar Ajuste de profundidad automatico
= Madificar
Plato giratorio posicién de ag w iametr Vol >fundid . )
. - MNombre mm] [l [mm] Vol. extraido[pL]:
Ajustar posicion Pos. 1 12.0 [ [
- Pos. 2 185 0 00
SAEITED Pos.3 [ 120[ 0 0o0[| Didmetro[mm].
Pos. 4 12.0 0 00 120 &
Regular [mm]: 10 2 Pos. 5 12.0 0 0.0
Pos. 6 12.0 0 00
Guardar
hacia adelante hacia atras Pos.7 185 0 00
Pos. 8 12.0 a 0.0 l'estde
haciala haciala nrofundidad
izaiarda daracha Borrar volumen
hacia abajo hacia arriba Pinzas Dosificador
Guardar Abrir pinza Ciclosdelava| 1 3 =] Lavado
\elocidad Cerrar pinza Comprobar dosificacidn liquida
- Descenderla Cambiar [ennga de
Etapa: 3 =~ Sz cAanula disnensacion
Reinicializar Inicializar Ajustar
Ventana CARGADOR DE MUESTRAS SOLIDAS / AJUSTE
Opcién / Botén Descripcién
POSICION A AJUSTAR Seleccién de la posicion en el cargador de muestras
Botones en el grupo Alineacion de la pinza con la posicidon de ajuste determinada
AJUSTAR POSICION
[ABRIR PINZA]/[CERRAR Abriry cerrar la pinza a través del software, p. €j., para cambiar
PINZA] las puntas de la pinza.
[DESCENDER LA CANULA] En la dosificacion liquida
Descender la canula.
[LAvADO] Lavar la manguera de dosificacion con el nimero de cicLOS DE

LAVADO configurado y confirmado con E] .

[COMPROBAR DOSIFICACION Comprobar la dosificacion liquida.

LiQuIDA]

[CAMBIAR JERINGA DE Mueve el piston del érgano de dosificacion hacia abajo para
DOSIFICACION] permitir el cambio del 6rgano de dosificacion.

1. Seleccione en la tabla POSICION A AJUSTAR la posicion deseada.

2. En el grupo AJUSTAR POSICION, haga clic en [ACTIVAR] para mover el cargador de
muestras a la posicién seleccionada. Coloque una plataforma en esta posiciéon y
controle la posicion de la plataforma.

3. Corrija, si fuera necesario, la posicion con los botones en este grupo.

4. Guarde la configuracién modificada con el boton [GUARDAR].

Para alinear la pinza con respecto al horno de tubo de grafito se requieren las
herramientas de ajuste apropiadas para el tipo de horno.

El ajuste se lleva a cabo controlado por el ordenador y se inicia con [ALINEAR] en la
ventana CARGADOR DE MUESTRAS.



Lavado del sistema

Ajuste de profundidad
automatico para la unidad
de dosificacion
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En las instrucciones de uso "Cargador de muestras sélidas SSA 600" se ofrece una
descripcion detallada.

Sélo para SSA 600 con dosificacién liquida.

Para el lavado del sistema, la solucion de dilucién se toma de la botella de provisién y se
bombea por todo el recorrido, a través del médulo de dosificacion hasta la manguera de
dosificacion, depositdndose en el recipiente de lavado.

1. Introduzca el nimero de repeticiones en el campo de entrada CICLOS DE LAVADO.

2. Guarde el ajuste con el simbolo =l .

3. Inicie el proceso de lavado con el boton [LAVADO].

El ajuste de profundidad en el SSA 600 se realiza, normalmente, de forma automatica,
es decir que mientras se absorbe mas cantidad de los recipientes de la unidad de
dosificacién, la profundidad de inmersidn se va ajustando. Las cantidades de salida que
se desvien de las establecidas en el método se corrigen en esta ventana. Los ajustes se
realizan igual que los ajustes del MPE 60 (— "Ajuste de profundidad automatico" p.
154).
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10 Gestion de datos

La ventana GESTION DE DATOS incluye las siguientes funciones:
®  |mpresion de los protocolos y ajustes de los anélisis

®  (Gestion de métodos, secuencias y resultados

®  Ajustes de las unidades disponibles en el método

®  Definicion de soluciones patron madre y soluciones QC

®  Gestion de los comentarios predefinidos por el usuario disponibles en todo el
programa

La ventana Gestion de datos se muestra a través de los siguientes comandos:

m (licen m

= Punto del menu EXTRAS » DATOS

10.1 Impresion en ASpect CS

ASpect CS dispone de una amplio nimero de formatos de salida. Ademas de la
impresion, los datos también pueden ser exportados en formato Excel, PDF, HTML, XML
o texto o almacenados como imagenes en mapa de bits o gréficos escalables.

Para emitir resultados del analisis y contenidos de las ventanas (p.ej., de las ventanas
método o secuencia) se utilizan plantillas de protocolos. De forma estédndar se instala un
conjunto de plantillas de protocolo. De ser necesario, dichas plantillas pueden editarse
individualmente con el editor de protocolos "Mdédulo de informes e impresién List &
Label".

10.1.1 Imprimir resultados del analisis

Imprimir informe general
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El informe general de un analisis contiene los parametros de método, la calibracion y los
resultados del analisis con los valores individuales de las muestras (series estadisticas).
Los informes generales se pueden imprimir a partir tanto de los resultados en la ventana
principal, como de los datos almacenados.

1. Abra la ventana DATOS / PROTOCOLO haciendo clic en !

También puede abrir la ventana con el comando EXTRAS » DATOS o con el comando
ARCHIVO P IMPRIMIR P PROTOCOLO.

Se muestran el nombre del archivo actual, informacion acerca del archivo (Lista
descripcién), asi como todas las versiones de métodos que fueron tomadas en cuenta
para la elaboracién del archivo de resultados actual.
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| Datos - [m} >

Protocolo  Gestién de datos Unidades Estand de sol patrén/Muestras QC  Comentarios predefinidos

Datos de resultados - Datos actuales

DiUse. \Softwarevalidierung_AspectCS_EAtps | E _!5_ ! i e
Descripcion:
Aparato: contrAA 800D Nim.: 161K0110 ~

Técnica: Horno de grafito

Version de SW: 15

Espectros: Si

Descripcidn:

W

[JUse compactreport

Métodos: ninguno todos

Nan Nombre Vers. Fecha Tiemp Elaborado
1| NWG_Pb_oMod_5Pixe| 1 20.07.2010 15:35 | Eichardt

Maquetas de protocolo

ﬁlmprimir

Cerrar

Ventana DATOS / PROTOCOLO con seleccidon de impresion para los datos de resultados

2.

Impresion de las tarjetas
de resultados de la
ventana principal

—

%l
Si desea imprimir un archivo guardado, utilice *=* para abrir la ventana ABRIR y
seleccione el archivo deseado.

Marque en la tabla todas las versiones del método que deben ser imprimidas.

Realice la marcacién haciendo clic con el ratéon mientras mantiene presionada la
tecla Ctrl. Con el botdn [TODOS] se marcan todas las versiones; con [NINGUNO], se
eliminan todas las selecciones marcadas.

Para imprimir un resumen de los resultados, active la opcion USAR PROTOCOLO
COMPACTO.

Con [IMPRIMIR], abra la ventana PROTOCOLO ASPECT CS.

Alli, de ser necesario, modifique en la lista FORMATO DE SALIDA el formato de salida 'y
con [OPCIONES] ajuste los parametros especiales del formato de salida.

Inicie la impresion con [INICIAR].

Active la tarjeta en la ventana principal cuyo contenido desea imprimir.
Inicie la impresion con el comando ARCHIVO P IMPRIMIR P VENTANA ACTIVA....
Se abrird la ventana Aspect CS Protocolo.

Proceda de la misma manera descrita arriba para "Imprimir informe general".

10.1.2 Imprimir otros parametros de analisis y ajustes

Es posible imprimir los siguientes pardmetros y ajustes del analisis:

Método

Secuencia

Datos de resultados y resumen de resultados
ID de muestras

QC (archivos de control de calidad)
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= (alibracion
®  Posiciones del cargador de muestras

La impresién de los pardmetros se lleva a cabo en la ventana correspondiente. Asi, por
ejemplo, la impresion de los pardmetros de método se realiza desde la ventana METODO.

1. Active la ventana cuyo contenido desea imprimir en el escritorio del ASpect CS.

2. Comience la impresion de los pardmetros con un clic en *ﬁ en la ventana.
Alternativamente, seleccione el comando ARCHIVO » IMPRIMIR P VENTANA ACTIVA.
Se abrird la ventana ASPECT CS PROTOCOLO.

3. Alli, de ser necesario, modifique en la lista FORMATO DE SALIDA el FORMATO DE SALIDA y
con [OPCIONES] ajuste los parametros especiales del formato de salida.

4. Inicie la impresion con [INICIAR].
10.1.3 Editar plantillas de protocolo

10.1.3.1 Utilizar el modo de borrador de protocolo

Las plantillas de protocolo instaladas de manera estandar se pueden adaptar
individualmente. Para una mejor visién de conjunto, las vistas de protocolo pueden
editarse con valores reales.

1. Active el comando ARCHIVO / MODO DE BORRADOR DE PROTOCOLO.
2. Abra la ventana cuya plantilla de protocolo dese modificar.
3. Seleccione el comando ARCHIVO / IMPRIMIR / VENTANA ACTIVA.
Se abre el editor de protocolos.
4. Realice los cambios deseados y guarde la plantilla de protocolo modificada.

5. Enlace la plantilla de protocolo con los respectivos contenidos de impresion (véase
abajo "Gestionar plantillas de protocolo").

10.1.3.2 Breve introducciéon en el editor de protocolos

Los componentes individuales de la plantilla de protocolo se llaman objetos. Asi, por
ejemplo, una tabla puede estar compuesta de un objeto para la cabecera, otro para los
valores de la lista y otro para un grafico.

Dichos objetos contienen, a su vez, la informacién que se va a imprimir y llevan las
caracteristicas de disefio correspondientes, como tipos de letra, alineacion,
compaginacién, colores, etc.

El editor de protocolos ofrece diferentes tipos de objetos, como textos, gréficos, cddigos
de barras. Dichos objetos se pueden colocar de manera libre en el rea de trabajo y se
puede cambiar su tamafio. En funcién del tipo, un objeto puede representar diferentes
informaciones o tener diferentes propiedades.

Por lo general, los objetos deseados son arrastrados con el ratén al area de trabajoy
luego provistos de los contenidos y las caracteristicas de disefio correspondientes.
Alternativamente, usted también puede desplazar una variable de la lista de variables
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con "arrastrar y soltar" al drea de trabajo. Si en la posicién de destino no se encuentra
ningun objeto, se crea autométicamente unoy la variable es asignada a dicho objeto.

Para editar un objeto existente es necesario seleccionarlo primero. Para ello, haga clic
con la tecla izquierda del ratén en el objeto. Un objeto seleccionado se reconoce por su
marco resaltado. Cuando usted crea un nuevo objeto, este queda seleccionado
automéaticamente y su tamafio y posicion pueden ser editados de inmediato. Mediante
un clic doble se iniciard una ventana de didlogo con la cual se pueden modificar otros
ajustes.

Encontrara més informacion acerca del manejo y las funciones del Editor de protocolos
en el manual "Designer.pdf' en el CD ASpect CS.

10.1.3.3 Ventana MAQUETAS DE PROTOCOLO

En la ventana MAQUETAS DE PROTOCOLO se editan las plantillas y se asignan a las ventanas
de ASpect CS. Es posible asignar varias plantillas a una ventana utilizando una mascara
de archivo, desde la cual se elige la plantilla deseada al iniciar la impresion.

1. Abra la ventana DATOS / PROTOCOLO haciendo clic en m

2. Abra con [MAQUETAS DE PROTOCOLO...] la ventana con el mismo nombre.

4. Maguetas de protocolo e
MNombre Archivo/Mascara ~
Calibracion D:\Use..\CalibTab.lst
ID de muestras Di\Use..\SamplelD.Ist
Informacion de muestras QC DiUse..\SamplelD.Ist
Método D:\Use..\Method.Ist
Método/Resultados D:\Use..\MethResults Ist
Pos. del automuestreador D:\Use..\SamplerPositions.Ist
Resultados D:\Use..\Results.Ist
Resultados (compactos) Di\Use..\ResultsCompact|st
Resultados(Vision general) Di\Use..\ResultOverviewls.Ist
Secuencia D:\Use..\Sequence.Ist
Tabla SSAG00 DilUse. \Seauence |st &
Modificar.. Procesarla maqueta... f Ajustes estandar {
OK Cancelar

Ventana MAQUETA DE PROTOCOLO

Para las siguientes ventanas debe existir una plantilla de protocolo:

Nombre Descripcion
RESULTADOS Contenido de la tarjeta RESULTADOS en la ventana principal

RESULTADOS (COMPACTOS)

RESULTADOS (RESUMEN) Contenido de la pestafia VISION GENERAL en la ventana principal
CALIBRACION Calibracion de los anélisis — Ventana CALIBRACION

METODO Parametros de método - Ventana METODO
METODO/RESULTADOS Informe general (= "Imprimir resultados del analisis" p. 166)
ID DE MUESTRAS Datos de informacion de muestras — Ventana ID DE MUESTRAS /

INFORMACION DE MUESTRAS

POSICION DEL CARGADOR Ocupacion del cargador de muestras — Ventana CARGADOR DE
MUESTRAS/POSICIONES
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Modificar la asignacion

Editar plantilla de
protocolo

Volver a establecer las
configuraciones por
defecto

PesTANA QC Datos de las tarjetas QC - Ventana QC

INFORMACION DE MUESTRAS ~ Datos de informacion de las muestras QC - Ventana ID DE MUESTRAS
QC / INFORMACION DE MUESTRAS QC

TaBLA SSA600 Contenido de la pestafia SOLIDO en la ventana principal

SECUENCIA Sucesion de secuencia - Ventana SECUENCIA

1. Marque en la lista la ventana cuya plantilla de protocolo se modificara.

2. Con [MODIFICAR], abra la ventana para asignar los archivos.

3. Sisolo se va a asignar una plantilla de protocolo, active la opcién UTILIZAR ARCHIVO DE
MAQUETA (*.IST) y luego, tras un clic en J}' seleccione el archivo deseado.

Si desea que se ofrezcan varias plantillas al mismo tiempo cuando se inicie la
impresion, active la opcién PERMITIR SELECCION DE ARCHIVO. Introduzca el nombre de la
maéscara utilizando busquedas comodin en el campo de entrada.

4. Confirme los ajustes con [OK].

1. Marque en la lista la ventana cuya plantilla de protocolo se editara.

2. Con [EDITAR], abra la ventana del EDITOR DE PROTOCOLOS.

®  Pararestaurar el estado en que se encontraba el programa ASpect CS después de su
instalacion, haga clic en [AJUSTES ESTANDAR].

10.2 Gestion de datos para métodos, secuencias y datos de resultados
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ASpect CS gestiona de distintos modos los datos producidos.

Los métodos y las secuencias para cada técnica de atomizacion se guardan por separado
en una base de datos. La base de datos de los métodos lleva el nombre de "method.tps".
La base de datos con las secuencias lleva el nombre "sequ.TPS".

Para los datos de resultado de una medicidn se crearan sus propias bases de datos. Se
pueden afiadir otros resultados a la base de datos a través de la medicién. No es posible
borrar muestras individuales de la base de datos. Las bases de los datos de resultados
tienen la extension ".tps".

Los datos de informacion de las muestras se guardaran en un formato que se pueda
abrir con un programa de hoja de célculo, p. ej. Excel, con la extension ".csv".

Los métodos, secuencias y datos de resultado se pueden organizar en la ventana DATOS.
También se utilizaran las mismas funciones de didlogo para la gestion de los métodos y
secuencias al abrir y guardar estos datos.

m  Abra la ventana DATOS / GESTION DE DATOS con el comando EXTRAS / GESTION DE DATOS 0

con el simbolo m
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[% Datos

Actualizar

Archivos/Entradas en banco de datos

- [m] x

Protocolo Gestion de datos Unidades FEstand. de sol patrén/Muestras QC  Comentarios predefinidos

Tipo: | Método w
Exportar... Borrar..
Vision general de archivos (todas las técnicas)
Nimero Tamafio (MB) . Memona libre (HD) ( 197.518 GB)
BD de métodos: 5 0483 . Datos (datos ASpect) { 0.022 GB)
BD de secuencias: 0 0000 I Ocupado (oiros) ( 195192 GB)
Datos de resultados: n 0.822
(Datos de espectros) 9 20.501
Tatal 21.306 Buscar por muestras...

Cerrar

Ventana DATOS / GESTION DE DATOS

En esta ventana puede gestionar los métodos, secuencias y datos de resultados.
Seleccione en el campo TIPO el tipo de dato deseado.

10.2.1 La ventana de base de datos

Los métodos y las secuencias se guardaran en la base de datos. Al guardar, abrir, borrar
e importar o exportar métodos o secuencias, se abriran ventanas de base de datos con
los mismos elementos.

Export. Método

Nombre: | [J{eNe] Cat:

[ ]

Usuario

MNombre Vers. Fecha Tiempo Cat
23.04.2018 17:40

NiCo Cd

ajservice

Clasificar seguin Descripcion:
® Ascendente
Nombre/Vers. |~
i (O Descendente
Exportar Cerrar

Ventana base de datos

Opcién Descripcién

NOMBRE Introducir nombres para el método/secuencia o mostrar el método/la

secuencia seleccionados.
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Car.: Distintivo adicional para buscar el método/la secuencia en la base de
datos.
Sélo se pueden introducir 3 caracteres como maximo para el nombre de la
categoria.
Puede limitar las entradas de la lista al indicar el nombre de la categoria en
el campo CAT. Si desea visualizar los métodos/secuencias de todas las
categorias, borre la entrada en el campo CaT.

LISTADE METODOS ~ Mostrar los métodos/secuencias guardados con nombre, version, fecha,
hora, categoria y usuario.

CLASIFICAR SEGUN Clasificar la lista de los métodos/secuencia de acuerdo con distintas
caracteristicas como nombre/version o fecha/hora. La clasificacion se
realizard dependiendo de la seleccion de la opcion ASCENDENTE o
DESCENDENTE.

DESCRIPCION Introducir o mostrar anotaciones adicionales, p. €j. para utilizar el
método/secuencia.

Mediante el botdn [...] pueden seleccionarse descripciones definidas por el
usuario (— "Crear comentarios predefinidos" p. 176).

SOLO MOSTRAR Si existen varias versiones de un método/secuencia con el mismo nombre,
VERSIONES se mostrara, entonces, solo el método/secuencia con el niimero de version
ACTUALES mas alto.

Los métodos/secuencias con el mismo nombre no se sobrescriben en el
software ASpect CS, si no que se creard otra versiéon y el numero de la
version se aumentard en 1.

10.2.2 Gestionar métodos y secuencias

Puede importar, exportar o borrar los conjuntos de datos de distintos
métodos/secuencias de las bases de datos para métodos/secuencias. Los métodos y
secuencias se sefialaran en el resto del texto de este fragmento con conjuntos de datos.

ﬂ Nota La seleccién de varios conjuntos de datos de la ventana de base de datos se realiza con
la tecla Ctrl o la de mayusculas apretada.

= Abra la ventana DATOS / GESTION DE DATOS con el comando EXTRAS / GESTION DE DATOS 0
con el simbolo

®  Seleccione en la ventana TIPO el tipo de conjunto de datos que se va a utilizar:
METODO 0 SECUENCIA.

Exportar conjuntos de Al exportar, pone a disposicion los conjuntos de datos de otros equipos AAS del mismo

datos tipo. Se pueden exportar varios conjuntos de datos a la vez en un archivo conjunto. Los
archivos de exportacién contienen las siguientes extensiones: conjuntos de datos de
métodos: ".MET"y conjuntos de datos de secuencias: ".seq".

1. Abralaventana de la base de datos con [EXPORTAR].
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2. Seleccione los conjuntos de datos y haga clic en [EXPORTAR].
Se abrird la ventana estandar GUARDAR COMO.
3. Introduzca un nombre de archivo y confirmelo con [OK].
Se muestra la ventana de la base de datos con los archivos exportados.
4. Cierre la ventana de la base de datos con [CERRAR] y vuelva a la ventana DATOS.
Importar conjuntos de Al importar, puede cargar los conjuntos de datos de otros equipos AAS del mismo tipo
datos en su base de datos. Un archivo de importacién puede contener varios conjuntos de

datos de los que puede seleccionar aquellos que desea cargar.

1.

Abra con [IMPORTAR] la ventana SELECCIONAR EL ARCHIVO DE METODO A IMPORTAR con las
funciones estandar para abrir archivos.

Seleccione el archivo que desea importar.

Confirme la seleccion con [ABRIR].

Se abrira la ventana de |la base de datos con la edicidon de nombres, fecha de creacion
y categoria de los conjuntos de datos contenidos en el archivo. En el renglén del
titulo de la ventana se mostrard el nombre del archivo importado.

Seleccione en la ventana de la base de datos los conjuntos de datos que desea
importar y haga clic en [IMPORTAR].

Los conjuntos de datos se importaran a la base de datos. Si existiera un
método/secuencia con el mismo nombre, se creara una nueva version del método.
En la ventana de la base de datos aparecen las versiones actuales de los conjuntos
de datos existentes.

Cierre la ventana de la base de datos con [CERRAR] y vuelva a la ventana DATOS.

Borrar conjuntos de datos ~ Con la funcién de borrar, borrara de forma permanente conjuntos de datos completos de
la base de datos.

1.
2.

Abra con [BORRAR] la ventana de la base de datos.
Seleccione los conjuntos de datos que desea borrar.

Haga clic en [BORRAR].

La ventana de la base de datos se actualizara y mostrara tan sélo los conjuntos de
datos restantes.

En los conjuntos de datos del mismo nombre se conserva el nimero de la versiony
no se realiza una nueva numeracion.

Borrar conjuntos de datos a través del archivo de menu

Alternativamente, usted puede abrir la ventana de base de datos BORRAR METODO o
BORRAR SECUENCIA con el comando ARCHIVO » BORRAR » METODO o0 ARCHIVO » BORRAR P
SECUENCIA.

Proceda como se ha descrito anteriormente.

10.2.3 Gestionar archivos de resultados

Los datos de resultado se guardarén siempre durante la mediciéon como base de datos.
Una base de datos con datos de resultado se puede copiar o borrar.

173



Gestion de datos

Copiar datos de resultados

Borrar datos de resultado

1.

2.

Abra la ventana DATOS / GESTION DE DATOS con el comando EXTRAS P GESTION DE DATOS
o con el simbolo

Seleccione en la ventana TIPO la opcion RESULTADOS.

Copie con este comando una o mas bases de datos, al igual que los archivos de espectros
existentes en otra carpeta.

1.

3.
4.

Abra con [COPIAR] la ventana COPIAR ARCHIVOS DE RESULTADOS con la vista sobre bases
de datos de resultados existentes.

Se registraran los nombres, tamafio y hora de la Ultima modificacion de los archivos
de resultados.

Seleccione con el raton las bases de datos de resultados que desea copiar. Seleccione
varias bases de datos con la tecla Ctrl o la de mayusculas apretada.

Abra con el comando [COPIAR] la ventana SELECCIONAR CARPETA.

Seleccione la carpeta y confirme con [OK].

Los datos de resultado se copiardn en esta carpeta.

Borre permanentemente los datos de resultado y/o los espectros.

1.

Abra con [BORRAR] la ventana BORRAR ARCHIVOS DE RESULTADOS con la vista sobre los
archivos de resultados existentes.

Se registraran los nombres, tamafio y hora de la Gltima modificacién de las bases de
datos de resultados.

Seleccione con el ratdn la base de datos de resultados que desea borrar. Seleccione
varios archivos con la tecla Ctrl o la de mayusculas apretada.

Haga clic en [BORRAR] cuando desee borrar la base de datos de resultados y quiza los
espectros guardados

0

haga clic en [SOLO BORRAR DATOS ESPECT.] cuando desee borrar solamente los archivos
de espectros.

Confirme la consulta para borrar archivos con [OK].
Los archivos se borraran de forma permanente.

10.2.4 Copiar archivo de lineas/longitudes de onda
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El archivo de lineas/longitudes de onda con los parametros de lineas y, si se incluyen,
también las correcciones de desviacion se pueden copiar en una carpeta seleccionada y
ver con un editor de texto.

1.

Abra la ventana DATOS / GESTION DE DATOS con el comando EXTRAS P GESTION DE DATOS
o con el simbolo

Seleccionar en la lista TIPO la opcién CLD ARCHIVO DE LINEAS/LONGITUDES DE ONDA.

Abra con el comando [COPIAR] la ventana SELECCIONAR CARPETA.

Seleccione la carpeta y confirme con [OK].



Gestion de datos

El archivo de lineas/longitudes de onda se copiara en esta carpeta.

10.3 Especificacion de unidades

En la ventana DATOS / UNIDADES se gestionan las unidades disponibles en todo el
programa.
® | aventana DATOS se abre con el comando EXTRAS P GESTION DE DATOS o con el simbolo

Estan disponibles 5 opciones preferenciales (para soluciones: mg/L, pg/L, ng/L, pg/mL
y ng/mL; para muestras solidas: mg/kg, pg/kg, ng/kg, pg/gy ng/g). El usuario no puede
cambiar las unidades. Otras unidades diferentes pueden ser definidas por el usuario.
Para definir libremente las unidades, tiene que introducir el factor de conversién en

FACTOR:
Opcién Descripcién
UNIDAD Denominacién de la unidad (max. 10 caracteres)

CoMENTARIO  Comentarios (max. 20 caracteres)

FACTOR El factor 1 corresponde a 1 pg/L o pg/kg, el factor 1.000 corresponde a 1 ng/L
o ng/kg

TiPo solido = unidad de muestra sdlida, liquido = unidad de muestra liquida
(solucién)

Con los botones [ADJUNTAR] e [INSERTAR] se introducen unidades nuevas al final de la
lista o por encima de la marca actual de los renglones. El botén [BORRAR] elimina so6lo
unidades definidas por el usuario, las unidades predefinidas no se pueden borrar. Los
cambios se guardaran permanentemente a través de GUARDAR.

10.4 Especificacion de soluciones patrén madre y muestras QC

La combinacion de soluciones patrén madre y muestras QC utilizada con frecuencia, se
gestiona a través de DATOS / SOL. PATRON MADRE/MUESTRAS QC.

®m | 3 ventana DATOS se abre con el comando EXTRAS » GESTION DE DATOS o con el simbolo

La combinacién de estandares multielemento, utilizados con frecuencia, esté disponible
en todo el programa.

Opcién / Botén Descripcién
SELECCION Cambiar la lista entre SOL. PATRON MADRE y MUESTRAS QC.
NOMBRE Introducir nombre del estandar (max. 20 caracteres).
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ELEMENTOS Y La definicion de la concentracion de elementos se lleva a cabo en el
CONCENTRACIONES Simbolo de elemento, concentracion en la unidad seleccionada,
p. ej., Fe 0,5; Cu 10; Co 0,005.
Si no, también puede abrir con [CONCENTRACIONES] el campo del mismo
nombre en el que puede ordenar la concentracion de los elementos.

UNIDAD Introducir nombre de la unidad del estandar (max. 10 caracteres).

[ADJUNTAR] Introducir un nuevo renglon al final de la lista.

[INSERTAR] Introducir renglones por encima de un renglén marcado de la lista.

[BORRAR] Borrar los renglones seleccionados.

[CONCENTRACION] Abrir campo para definir elemento y concentracion del estandar
marcado.

Concentraciones estandar 1. Afiada con [NUEVO] un nuevo renglén a la lista estandar o seleccione un renglén
existente de dicha lista.

2. Abra con [CONCENTRACION] la ventana de concentraciones con la lista de elementos.

3. Enla lista de elementos, defina las concentraciones correspondientes para todos los
elementos incluidos en el estandar y confirmelas con [OK].

10.5 Crear comentarios predefinidos

Para los siguientes procesos se pueden configurar comentarios predeterminados por el
usuario:

®  (Guardar métodos

®m  (Guardar secuencia
= |niciar nuevo calculo
®  |niciar medicion

Los comentarios predeterminados pueden insertarse mediante los botones [...] junto al
campo COMENTARIOS en las ventanas respectivas.

Crear comentarios 1. Abrala ventana DATOS / COMENTARIOS PREDETERMINADOS con el comando EXTRAS b
GESTION DE DATOS o con el simbolo

2. Seleccione el proceso en la lista SELECCIONAR CATEGORIA.
3. Abrala lista de los comentarios con un clic en [EDITAR PLANTILLA].

4. Cree un nuevo comentario con un clic en [NUEVO]. Introduzca una DENOMINACION,
mediante la cual serd posible seleccionar el comentario. En el campo TEXTO
introduzca el comentario en si.

5. Un comentario se puede editar con [MODIFICAR] o eliminar de la lista de seleccidon con
[BORRAR].
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10.6 Guardar resultados en formato CSV/ASCII

Exportacion de datos
continua y automaética

Exportacion de datos
manual

Los resultados de medicion se pueden guardar tanto de forma automatica como manual
en el formato ASCII/CSV. Para ambas formas de exportacion, se ajustaran en la ventana
OPCIONES / EXPORTACION CSV/ASCII los pardmetros para la separacién de los decimales y
las columnas de resultados a exportar (— "Opciones de exportacion" p. 181).

Con la exportacion de datos continua y automatica, se agregaran todas las entradas a la
tabla de resultados, al archivo ASCII establecido. Defina el nombre de este archivo ASCII
en la ventana OPCIONES / EXPORTACION ASCII CONTINUA (—"

Opciones de la exportacion ASCIl continua" p. 182).

Con la exportacion manual de datos, puede seleccionar los renglones de las muestras a
exportar de la tabla de resultados.

1. Sefiale las muestras en la lista de resultados.
Mantenga presionada la tecla Ctrl o la de mayusculas y seleccione las muestras
haciendo clic con el raton en el renglén de la muestra.
Para marcar todos los renglones de muestras, utilice el comando PROCESAR P MARCAR
TODO.

2. Abra con el comando PROCESAR » GUARDAR SELECCION... la ventana estandar GUARDAR
COMO.

3. Introduzca un nombre de archivo y confirme con [OK].
Los datos de las muestras se guardardn en un formato que se puede abrir con un
programa de hoja de calculo con la extension ".csv".

10.7 Utilizar el portapapeles de Windows

10.7.1 Copiar datos de resultado en el portapapeles

Los resultados de muestras seleccionadas se pueden copiar directamente en el
portapapeles de Windows y asi facilitar el acceso a otras aplicaciones de Windows.

Los comandos para ello los encontraréd en el ment PROCESAR.

Procesar P

SOLO COPIAR COLUMNAS Copiar los resultados visibles de las muestras en la tabla actual.
VISIBLES (Ctrl+C)

COPIAR TODAS LAS COLUMNAS — Copiar los resultados de las muestras de todas las tablas.

TiTULO DE COLUMNA Cuando esta activado (con una marca), se copiara el titulo del
renglén con el nombre de la columna.

m  Sefiale las muestras en la tabla deseada de la lista de resultados.
Mantenga presionada la tecla Ctrl o la de mayusculas y seleccione las muestras
haciendo clic con el raton en el renglén de la muestra.
Para marcar todos los renglones de muestras, utilice el comando PROCESAR P MARCAR
TODO.
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®  Active, si fuera necesario, el comando PROCESAR » TiTULO DE COLUMNA para copiar
también el titulo del renglén.

m  Seleccione el comando correspondiente para copiar los resultados en el portapapeles.

10.7.2 Copiar graficos como capturas de pantalla

Las ventanas con gréficos, los graficos de curvas de calibracion, las sefiales de
absorbancia o espectros se pueden copiar en el portapapeles como capturas de pantalla.

1. Haga clic con el botén derecho del ratén sobre el gréfico.
Se abre un submenu con dos comandos de copiado.

2. Seleccione el comando de copiar para copiar el objeto deseado: copiar sélo el grafico
o toda la ventana que se muestra.
El objeto seleccionado se copia en el portapapeles y estara disponible para otras
aplicaciones de Windows.
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11 Configuracion de ASpect CS

11.1 Configuracién universal

En la ventana OPCIONES se efectuaran los siguientes ajustes, validos para el manejo de
ASpect CS:

®  QOpciones de vista

= Almacenamiento de archivos

®  Parametros para la exportacién de datos

®  Ajustes de medicion universales

Los ajustes realizados se mantienen al salir y reiniciar ASpect CS.

= Abra la ventana OPCIONES con el comando EXTRAS P OPCIONES o con el boton

2

11.1.1 Opciones de vista

En la ventana OPCIONES / VISTA establezca las funciones que deben estar visibles en el
escritorio.
[FE, Opciones — *

Vista Carpeta Exporacién CSV/ASCI Exportacion ASCll continua Transcurso del andlisis Purga épticas  Calibracicn

Avisos
Mostrar barra de herramienta: [ No mostrar ventanas de eventos
Mostrar barra de simbolos [] Tabla de calibracién con columnas
® izquierda O derecha Ocultar de forma automética las indicaciones de resultados
QO aparirde O abaio Indicar vida Util restante de |lamparas (espectrdmetro)
I Mostrar tooltips
P
Colores de las listas
Método Secuencia
Muestras Datos
Sefiales
Sefial Gtil —_— Fondo —
Sistema

Laimpresién de pantalla se realiza conla tecla de imp
Modo cientifico Consultartipo de protocolo (compacto o completo)

[ Autorizar proteccién de pantalla

Ajustes estandar Adoptar Cancelar

Ventana OPCIONES / VISTA

Avisos
Opcién / Boton Descripcién
MOSTRAR BARRA DE Mostrar barra de herramientas

HERRAMIENTAS

MOSTRAR BARRA DE Mostrar barra de simbolos y seleccionar la posicion de ésta.
SIMBOLOS (La posicion de la barra de simbolos se puede modificar si se
arrastra con el ratén, este ajuste no quedara guardado).
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Colores de las listas

Sefales

Sistema
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NO MOSTRAR VENTANAS DE
EVENTOS

LAS VENTANAS DE TAREAS
SE PUEDEN MAXIMIZAR

TABLA DE CALIBRACION CON
COLUMNAS

OCULTAR
AUTOMATICAMENTE
INDICADORES DE
RESULTADOS

INDICAR VIDA UTIL DE
LAMPARAS
(ESPECTROMETRO)

MOSTRAR TOOLTIPS

No mostrar las ventanas de eventos amarillas (p. ej. tiempo de
retardo).

Los avisos de mostrardn entonces en la barra de estado de la
ventana principal.

Activar el botdn de maximizacion (esquina derecha) de las ventanas
de tareas (ventanas MDI). De este modo se pueden maximizar las
ventanas al tamafio de la lista de resultados.

Mostrar girada la tabla de calibracion para definir el estandar.
Los distintos estandares de calibracion se ordenan por columnasy
las lineas de analisis seleccionadas por renglones.

Los indicadores de resultados se ocultan cuando la ventana inferior
esta abierta para evitar solapamientos,

En la ventana ESPECTROMETRO se muestra el tiempo de servicio de la
lampara XBO (solo para fuentes de alimentacion de lampara
desde version 4). Al iniciar el programa se muestra un mensaje
cuando se han sobrepasado las 1000 horas de servicio garantizadas
de la ldmpara.

Mostrar breve informacion (tooltips) sobre todos los botones y
titulos de columna de las ventanas METODO, SECUENCIA e ID DE
MUESTRAS.

El botdn [...] abre el cuadro de didlogo para la seleccion de color. Se pueden definir
colores predefinidos o colores nuevos para el fondo de las listas.

El botdn [...] abre el cuadro de dialogo para la seleccién de color. Se pueden seleccionar
colores predefinidos o que han sido definidos después para la indicacién de la sefial atil
y la sefial de fondo (solo técnica de horno).

Opcion

LA IMPRESION DE PANTALLA SE

REALIZA CON LA TECLA DE
IMPRESION (0 F5)

MoDO CIENTIFICO

Descripcion

La impresidn de pantalla se realiza de serie con [F5]. La tecla
[IMPRESION DE PANTALLA] se utilizara para la funcion del
portapapeles de Windows.

Si este punto esta activado, la tecla [IMPRESION DE PANTALLA]
realiza la impresién de pantalla.

La opcidn se activara al reiniciar ASpect CS.

Activar la representacion de espectros.

Si este punto estd desactivado, las funciones de
representacion y elaboracion de los datos de espectros no
estan disponibles.

El botdn [AJUSTES ESTANDAR] vuelve a ajustar todas las opciones y posiciones de las
ventanas guardadas con los valores predefinidos.



11.1.2 Ruta de archivo
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La ruta de archivo seleccionada durante la instalacién y la seleccién de rutas para
guardar archivos se definen en la ventana OPCIONES / CARPETA.

Archivo
PROGRAMA

DIRECTORIO DE
TRABAJO

ARCHIVOS
TEMPORALES

INFORMACION DE
MUESTRAS

EXPORT./IMPORT.

RESULTADOS

DATOS DE
APLICACION

Descripcién
Ruta de instalacion de los archivos ejecutables.

Directorio para los datos del usuario. El directorio de trabajo contiene las
otras subcarpetas.

El directorio de trabajo se establece durante la instalacion o a través de la
gestion de usuario opcional.

Directorio para los archivos instalados temporalmente por el programa.

Ruta predeterminada para abrir y guardar archivos con informacion de la
muestra.

La ruta se puede modificar. Al abrir y guardar los archivos con
informacion de la muestra, se puede seleccionar otra ruta diferente.

Ruta predefinida para la exportacion e importacion de datos de métodos
y de secuencia.

La ruta se puede modificar. Al exportar e importar se puede seleccionar
otra ruta diferente.

Directorio para los datos de resultado. Este directorio estdndar puede
contener otras subcarpetas para guardar resultados. Estas carpetas estan
disponibles al inicio de la medicién para archivar.

Directorio para datos usados internamente por el programa ASpect CS.

El botdon [ARADIR] crea nuevas subcarpetas para guardar resultados dentro de la carpeta
RESULTADOS. Las carpetas vacias se pueden borrar o renombrar.

11.1.3 Opciones de exportacion

Ajustes

En la ventana OPCIONES / EXPORTACION CSV/ASCII se establecen los parametros para la
exportacion ASCIl de datos de resultados. Los pardmetros sirven para ambas formas de
la exportacion de datos: la que se ejecuta de forma automatica y la manual (— "Guardar
resultados en formato CSV/ASCII"p. 177).

Opcién

Descripcién

CARACTER DE SEPARACION DECIMAL  Indica la separacién de los decimales.

CARACTER DE SEPARACION DE

LISTAS

Indica con qué caracter se separan los elementos de una
lista.

En el campo CAMPOS DE RESULTADO PARA EXPORTAR se determina qué columnas de la tabla
de resultados se exportan al archivo ASCIIl. Todos exporta todas las columnas de los
ficheros seleccionados y no seleccionados de la lista de resultados, S6lo campos
seleccionados abre una lista en la que se pueden seleccionar las columnas a exportar.
El botdn [AJUSTES ESTANDAR] vuelve a ajustar las opciones y posiciones de las ventanas
guardadas con los valores predefinidos.

181



Configuraciéon de ASpect CS

Notificacion por correo
electrénico

El botdn [NOTIFICACION POR CORREO ELECTRONICO...] abre la ventana de configuracion de la
interfaz de correo electrénico. Dicha interfaz envia correos electronicos
automaticamente cuando finaliza el proceso de anélisis o cuando se interrumpe debido

a errores.

En correo saliente se indican los datos del servidor de correo saliente (servidor SMTP).

Opcién
SERVIDOR (SMTP)

PuerTO

DIRECCION DE
CORREO ELECTRONICO

NOMBRE DE USUARIO

CONTRASENA

DESTINATARIO DEL
CORREO ELECTRONICO

ACTIVAR
NOTIFICACION POR
CORREO ELECTRONICO

ENVIAR MENSAJE DE
PRUEBA

Descripcién

Nombre o direccion del servidor SMTP

El nimero de puerto que se utilizara para el SMTP (normalmente el
puerto 25).

Su correo electrénico completo.

Nombre de usuario para iniciar sesion en el servidor SMTP

Contrasefia para iniciar sesion en el servidor SMTP La contrasefia se
guarda de manera cifrada.

Se pueden indicar hasta tres destinatarios

Si esta activada, se enviaran de manera automatica correos
electrénicos a los destinatarios indicados siempre cuando finalice el
proceso de analisis o solo cuando se presenten errores. En caso de
interrupcién anticipada debido a un error se comunicara el fallo que
la causo.

Se enviara un correo electronico de prueba a los destinatarios
indicados.

11.1.4 Opciones de la exportacion ASCII continua
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En la ventana OPCIONES / EXPORTACION ASCII CONTINUA se activa la exportacion de datos de
resultado durante el desarrollo del andlisis. El archivo de exportacién se actualiza
respectivamente después de la edicién de un nuevo renglén en la ventana de transcurso
y resultado. Los datos se agregan a los archivos existentes.

En la ventana OPCIONES - EXPORTACION CSV/ASCII se establecen otras opciones de

exportacion.

La casilla de control EXPORTACION ASCI CONTINUA DE DATOS DE RESULTADO activa la funcion

de exportacion.
Opcion

"DENOMINACION DE
METODQ".CSV

"DENOMINACION DEL
ARCHIVO DE
RESULTADOS".CSV

Descripcion

El nombre del archivo corresponde al nombre del método. La extension
del archivo es".csv".

El archivo se guarda en la ruta EXPORT./IMPORT. (ventana OPCIONES /
CARPETA).

El nombre del archivo corresponde al nombre del archivo de resultados.
La extension del archivo es ".csv".

El archivo se guarda en la ruta EXPORT./IMPORT. (ventana OPCIONES /
CARPETA).



OTRO

EXPORTACION DE
ESPECTROS CONTINUA
(CSV)

CREAR UN ARCHIVO
PARA CADA MUESTRA

RUTA DE EXPORTACION

Configuracién de ASpect CS

El nombre del archivo y la ruta se pueden adjudicar libremente. El
boton [...] abre el cuadro de dialogo para seleccionar un archivo
existente.

Los espectros se exportan ademds, cuando el archivo de espectros estd
activado, como archivos CSV en la ruta de exportacion especifica. El
nombre de archivo se crea de acuerdo con el esquema: "rengldén de la
lista-nombre de la muestra-nombre de la linea-medicion de repeticién',
p. €].0007-Muestra-Al309-02.csv.

Para cada muestra se crea un archivo. El nombre de archivo se
completa con el nimero de renglon de la lista de resultados y el
nombre de la muestra. Los caracteres no permitidos se reemplazan con
guiones bajos (p. ej., Testmethode-001 QC 1 mg_L.csv).

Indicar una ruta de exportacion para la exportacion de espectros CSV
continua.

11.1.5 Opciones para el transcurso del analisis

Detener después de los
sucesivos errores

Comprobaciones de
errores adicionales

Ventana de indicacién

En la ventana OPCIONES / TRANSCURSO DEL ANALISIS establezca la configuracion universal
para el transcurso del anélisis.

Opcién
FICHERO DEL SISTEMA
OPTICO

FUNCION DE CALIBRACION
NO VALIDA

Opcién
MONOTONI{A DEL PUNTO DE
CALIBRACION

Descripcién
El desarrollo del analisis se detiene cuando el sistema 6ptico estéd
desajustado.

Compruebe que el espectrdmetro funciona correctamente (— "Prueba
de funcion del equipo en contrAA" p. 110).

El desarrollo del andlisis se detiene cuando la funcion de calibracion
no se pudo calcular.

Descripcién

No se realiza una prueba de monotonia del punto de
calibracion.

La prueba de monotonia comprueba si concentraciones
estdndar superiores dan lugar también a valores de medicion

superiores.

SENSORES DE INDICACION DE Se consultan los sensores de indicacion de nivel del cargador
NIVEL DEL CARGADOR de muestras y también el sensor de las botellas de desechos.
AUTOMATICO
Opcién Descripcién
CURSO DE LAS Durante el desarrollo del analisis, se mostrara una ventana con una
SENALES representacion del desarrollo temporal de la sefial de medicién (p. ej.

desarrollo de la absorbancia).
REPRESENTACION Durante el desarrollo del analisis, se mostrara una ventana con una
DE ESPECTROS representacion del rango espectral registrado.
GRAFICO DE Muestra valores de medicion con resultados de absorbancia o emision
BARRAS como diagrama de barras.
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Otros

Sélo para la técnica de
tubo de grafito

184

ESCALA DEL VALOR
DE ABSORBANCIA

MAX. AUTOM.:

VENTANA DE
INFORMACION
hidruro).

CONC. MUESTRAS

Establece el maximo del eje de medicién para las representaciones del
curso de las sefiales y del espectro.

Escala automatica de los ejes.
(También se puede efectuar este ajuste con la
funcion del menut Vista P escala (Abs.))

Durante el desarrollo del analisis, se mostrard una ventana con
informacion sobre el estado del atomizador utilizado (de llama, sistema de

Muestra la ventana CONC. MUESTRAS EN LA CURVA REFERENCIA con la curva de
calibracion actual y con la curva de recalibraciéon que se haya medido hasta
el momento. Después de la medicién de la muestra se traza, con lineas

rojas, el calculo de la concentraciéon no corregida de la absorbancia o

emision. En el caso de la calibracion por adicion, se muestra la curva de

Sélo en la técnica de tubo de grafito

Intercala continuamente la imagen de la camara del horno con la del tubo

de grafito hasta que se alcanza la TEMPERATURA PARA LA APERTURA DEL SHUTTER
ajustada en el control del horno (—"Otras funciones del horno" p. 134).

Gracias a la cdmara, el goteo de la muestra y el secado se pueden observar

EN LA CURVA
REFERENCIA

calibracién calculada.
CAMARA DEL
HORNO

directamente.
Opcién

GUARDAR SIEMPRE LOS ESPECTROS

ADJUNTAR FECHA/HORA A LOS
NOMBRES DE LOS ARCHIVOS DE
RESULTADOS

EXPORTACION CONTINUA TAMBIEN
EN CASO DE RECALCULO

NO ACTUALIZAR EL SELLO DE TIEMPO
AL HACER UN NUEVO CALCULO

ACTUALIZAR LOS VALORES DE LUZ
DISPERSA, SI LA LINEA ESTA POR
DEBAJO DE:

LIMPIEZA DE LA CAMARA DE MEZCLA
AL APAGARSE LA LLAMA

Opcién
TOMA DE COMPONENTES EN LA
FASE DE ENFRIAMIENTO

Descripcién

Independientemente de los pardmetros de los métodos
(ventana METODO / SALIDA), los datos de los espectros
siempre se guardan en la medicion.

La fecha y hora actual del ordenador, al comienzo de la
medicion, se afladen automaticamente al nombre del
archivo de resultados.
Después del recélculo, los resultados se exportan de
forma automaética (véase también"

Opciones de la exportacién ASCII continua" p. 182).

Al hacer un nuevo calculo se conservan los tiempos
originales de la medicion.

Cuando se inicia la secuencia, se actualiza el nivel de luz
dispersa para lineas por debajo de la longitud de onda
seleccionada (nm) una vez al dia.

Adicionalmente, los valores pueden ser actualizados
también al iniciarse la siguiente medicion. Para ello, haga
clicen el botdn [VOLVER A REGISTRAR].

Cuando se apaga la llama se lava la cdmara de mezcla.

Descripcién

Durante el enfriamiento del tubo de grafito, se absorbe la
siguiente muestra con la MPE. Esta opcidn sirve para acelerar
el proceso de medicion.



PITIDO TRAS FINALIZAR LA FASE
DE ENFRIAMIENTO

PARADA TRAS RECALENTAMIENTO
DEL TRANSFORMADOR

ACTIVAR LA LONGITUD DE ONDA
ANTES DE CADA MEDICION

OBLIGATORIEDAD PARA LA
FORMACION DESPUES DE LA
APERTURA DEL HORNO.

ACTIVAR RECONOCIMIENTO DEL
TUBO Y DEL SECADO

11.1.6 Opciones de lavado del sistema 6ptico

Sélo para contrAA 800

Configuracién de ASpect CS

Al finalizar la fase de enfriamiento del tubo de grafito suena
un pitido.

Cuando se activa, el programa de medicion se detiene si el
transformador para la técnica de tubo de grafito se recalienta.
No se vuelve a poner en marcha.

Cuando se desactiva, el programa se detiene si el
transformador se recalienta. Cuando el transformador se
vuelve a enfriar, el programa continda.

Si se activa, la longitud de onda se ajusta de nuevo antes de
cada medicion individual. Con esto se mejora la precision de
repeticion (preajuste: activada)

Si se activa, al iniciar una secuencia de medicién se mostrara
un mensaje que alerta acerca de la omision de la formacion, si
esta no se produjo después de la apertura del horno o del
encendido del equipo.

Se activa el reconocimiento automatico del tipo de tubo y de la
conclusion de la fase de secado a través de la camara del
horno.

La activacion de dicha opcion requiere el reinicio del programa
ASpect CS.

En la ventana OPCIONES / LAVADO DEL SISTEMA OPTICO establezca los parametros para el
lavado del espectrémetro del contrAA 800. Mediante el lavado del sistema 6ptico se
protege el espectrometro frente a las impurezas. El lavado con Argén mejora ademds los
Limites de deteccion en el rango UV de onda corta.

Opcién
LAVADO DEL SISTEMA OPTICO

TIEMPO DE ESTABILIZACION DEL
ARGON [MN]

TIEMPO DE AGOTAMIENTO DE
ARGON [NM]

11.1.7 Opciones de calibracion

Descripcién
Seleccionar gas de lavado aire o argon.

Tiempo que se necesita antes de poder iniciar una medicién
mediante el lavado con argén.

Tiempo que se necesita antes de poder iniciar una medicién
después de la activacion del lavado con argén.

En la ventana OPCIONES / CALIBRACION establezca la configuracion universal para el calculo

de la calibracion.
Opcién
MOSTRAR R EN LUGAR DE R%(AD).)

MOSTRAR BANDA DE PRONOSTICO EN
LUGAR DE BANDA DE CONFIANZA

Descripcién

Indicacion del coeficiente de correlacion (segtin Pearson)
en lugar del grado de determinacion corregido

Indicacion del intervalo de pronostico (de los valores
individuales) en lugar del intervalo de confianza (del
valor promedio).
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"AUTO" COMPARA CON FUNCION Si se marca, la funcion de calibracién lineal se compara
CUADRATICA EN LUGAR DE CON FUNCION con la funcién cuadratica en lugar de con la funcion
RACIONAL racional fraccionada.

CALCULAR RAMPA PARA LA La rampa de la curva de calibracién se calcula para la

CONCENTRACION MEDIA EN LUGAR DE O concentracion media en lugar de para la interseccion con
el ejey (0).

11.2 Libro de recetas

El libro de recetas ofrece para la espectrometria de absorcién atémica una vista general
completa acerca de los elementos determinables y las configuraciones de equipo e
indicaciones de anélisis recomendadas para ellos por Analytik Jena GmbH. Al crearse un
método pueden cargarse dichos datos especificamente para el elemento y la técnica
como ajuste predeterminado. Sin embargo, también se puede acceder a la base de datos
del libro de recetas por separado.

= Abra el libro de recetas con el simbolo 8l en la barra de herramientas o utilice el
comando DESARROLLO DE METODOS P LIBRO DE RECETAS.
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12 Gestion de usuario

ﬂ Nota

La gestion de usuario del ASpect CS esta disponible opcionalmente. Contiene funciones
ampliadas para el uso del ASpect CS de acuerdo con los requisitos FDA para firmas y
registros electrénicos (21 CFR Part 11).

La gestidn de usuario estd provista de un nivel de administracion y cuatro niveles de
usuario. Un usuario con derechos de administracion en el ASpect CS puede a través de la
gestién de usuario:

= configurar el sistema de manera flexible (normas de contrasefia y de registro,
auditoria, firmas y directorios de datos)

m  configurar un nivel de usuario con derechos graduados para cada usuario
m  definir contrasefias para el acceso al software ASpect CS

®  asignar a los usuarios un directorio de trabajo propio para métodos, secuencias y
resultados

®  examinary exportar la auditoria (evento-protocolo) creada.

Con la gestion de usuario instalada y configurada, el punto del mend Sistema se activara
en el ASpect CS. Con éste se puede acceder a las funciones de gestion de usuario.

Todas las modificaciones en los datos de usuario se guardaran permanentemente al
cerrar la ventana correspondiente en una base de datos codificada.

Para poder acceder a los requisitos de seqguridad, se tiene que utilizar el sistema
operativo de Microsoft Windows XP / Windows 7 con las opciones de configuracién
correspondientes. Esto se refiere a los derechos de acceso a archivos y otros ajustes, que
debe realizarlos un administrador de sistema autorizado.

12.1 Jerarquiay acceso a funciones

Acceso a las funciones del
Aspect CS

La gestion de usuario esta provista de un nivel de administracion y cuatro niveles de
usuario.

Los niveles de usuario estan sujetos a la siguiente jerarquia:

Administrador > Nivel 1> Nivel 2 > Nivel 3 > Nivel 4.

Nivel de administrador

El usuario tiene todos los derechos en el ASpect CS y tiene acceso a todas las funciones
de la gestion de usuario.

Nivel 1

Los usuarios del nivel 1 tienen acceso ilimitado a todas las funciones del Aspect (S, sin
embargo no tienen acceso a la gestion de usuario.

Nivel 2
Como el nivel 1 excepto:

®m  Borrar métodos (identificacion M1)
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®m  Borrar secuencias (identificacion P1)

= Borrar secuencias de tarjetas de registro QC (identificacién Q1)

= Borrar archivos de resultado (identificacion R1)

Nivel 3

Como el nivel 2 excepto:

®m  Guardar métodos (crear en la base de datos de métodos) (identificacion M2)
m  Guardar secuencias (crear en la base de datos de secuencias) (identificacion P2)
= Modificar desviaciones de longitudes de onda (identificacion W1)

Nivel 4

Como el nivel 3 excepto:

®  Modificar pardmetros de método (identificacion E1)

(Este tipo de usuario sélo puede cargar métodos y secuencias creados y ejecutar

mediciones).

Funcion Identificacion*  Admin. Nivel Nivel Nivel Nivel
1 2 3 4

Utilizar gestién de usuario + - - - -

Borrar métodos M1 + + - - -

Borrar secuencias P1 + + - - -

Borrar tarjetas de registro Ql + + - - -

Qc

Borrar archivos de R1 + + - - -

resultados

Guardar métodos M2 + + + - -

Guardar secuencias P2 + + + - -

Modificar desviaciones de W1 + + + - -

longitudes de onda

Maodificar plantillas de L1 + + - - -

protocolo

Modificar métodos El + + + + -

Cargar métodos y + + + + +

secuencias

Ejecutar mediciones + + + + +

*La identificacion se utilizara en instrucciones.

12.2 Configurar la gestion de usuario

La gestidn de usuario se puede configurar al iniciar por primera vez la gestion de
usuario, después de la instalacién, o mas adelante con usuarios que tengan derechos de
administrador en el ASpect CS.
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Se creard una cuenta para cada usuario en la que se guardara el perfil de usuario. Si no
se va a necesitar mas alguna de las cuentas de usuario, se pueden desactivar o bloquear.
Las cuentas de usuario no se pueden borrar.

= Abra el comando SISTEMA » USER MANAGEMENT o inicie la gestién de usuario a través
de la entrada en el menu de inicio.

Después del registro se abre la ventana USER MANAGEMENT.

[ﬁ ASpect C5 User Management 1.6.0.0 - [sustein] - X
Edit  Audit trail Extras 7
UserlD Fullname Uezr Uz
sustein Susanne Stein UserID: ‘ Userl |
__ Userlevet | Level | =
E-signature: ‘ No |
Audit Trail: [ No |
Status: ‘Active | Q
Passwd. protect: ‘Acu’ve |
Valid until:: ‘{}3.{}6.201?(18 days) |
Full name: ‘ Userl |
Working directory: ‘ DA\Users\Public\Documents\Analytik |
Description:
New ... Modify . Audit Trail ..
Exit

Ventana USER MANAGEMENT

Contiene una lista con los nombres de usuarios introducidos y las contrasefias
correspondientes. En la parte derecha del cuadro de didlogo se mostraran los detalles
del perfil del usuario seleccionado.

Elementos de indicacion y de manejo

Opcién Descripcién
USerID Nombre de registro del usuario
USER LEVEL Administrador, del nivel 1 al nivel 4
E-SIGNATURE YES el usuario puede firmar datos de resultado de
forma electrénica.
No el usuario no puede firmar de forma
electronica.
ESTADO Active se puede utilizar el nombre de usuario
(circulo verde).
Disabled el nombre de usuario esta desactivado y no
se puede utilizar (circulo rojo).
PASSWORD PROTECTION Active el registro de usuario requiere una
contrasefia (llave).
Inactive se puede realizar el registro de usuario sin

contrasefa (llave tachada).
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VALID UNTIL

FULL NAME

DESCRIPTION

Botones

Boton

[NEw ...]

[MoDIFY ...]

[PREFERENCES...]
[AUDIT TRAIL...]
[ExiT]

[NEw...]

UNLIMETED la contrasefia nunca caduca.

DATE/DAYS el usuario tiene que cambiar la contrasefia
cuando venza el plazo especificado.

Nombre completo del usuario

Descripcion opcional del usuario.

Descripcion

Crear nuevo usuario.
Se abre la ventana INTRODUCIR DATOS DE USUARIO.

Modificar los datos de usuario para los renglones de la tabla marcados.

Se abre la ventana Modificar datos de usuario para los renglones de la tabla
marcados. El cuadro de didlogo también se puede abrir haciendo doble clic
en el renglén correspondiente de la tabla.

Maodificar la configuracion de la gestién de usuario.
Abrir Audittrail (protocolo de eventos) de la gestion de usuario.
Activar la ayuda online

Finalizar la aplicacion.

12.2.1 Configurar la gestién de usuario

En la ventana PREFERENCES se ajustaran las siguientes opciones:

®  Normas para la contrasefia

®  Registroy auditoria

m  Significados de las firmas

m  Directorios de datos utilizados

1. Haga clicen la ventana ASPECT CS USER MANAGEMENT en [PREFERENCES...].

Se abrira la ventana PREFERENCES.

2. Seleccione en la columna izquierda el grupo de opciones que desea modificar.

Los ajustes sirven para cuentas de usuario nuevas y se pueden ejecutar de forma
adecuada después de la instalacion.

v" Al cerrar la ventana con [OK], se guardaran todos los ajustes, si la cierra con
[CANCEL], se desecharan todos los ajustes modificados.

Boton

[DEFAULT
SETTINGS]
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Descripcion

Establece los valores estandar (configuracion de fabrica) para la seleccion
correspondiente. Los ajustes de otras areas no varian.
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Registro/Contrasefia Preferences
Login policies (for new user names)
MNumber of login attempts: E =
Login [ Disable account after failed login attempts
Minium user name length: 4 =
\_ ! Password policies (for new passwords)
Folders Enforce login with password
[ Password with letters and numbers:
AN [ Password and user ID must be different
"User must change password at nextlogin” is active
Audit Trail Password expires in 60 5| day(s)
Minium password length: 4 =
Signatures Default settings
oK Cancel

Ajustes para las normas de registro y contrasefia

Normas de registro (para nombres de usuario nuevos)

Opcién Descripcién

NUMBER OF LOGIN Ndmero de intentos de registro invalidos (max. 10)

ATTEMPTS Si se supera la cifra, ASpect CS se cerrara después de un tiempo de espera
y se tendra que volver a encender para volver a registrarse. Aparecerd un
aviso en el archivo de Audit Trail.

DISABLE ACCOUNT Cuando se sobrepase la cantidad méxima de intentos de registro invalidos

AFTERFAILED LOGIN el usuario sera bloqueado.

ATTEMPTS Se recomienda crear un administrador adicional para poden activar una
cuenta de administrador bloqueada. En el archivo ASpectCS.ini (seccion
UseMgmnt) se puede dejar una indicacion para el desbloqueo, p. €j., una
direccion de correo electrénico.

MINIMUM USER Numero minimo de caracteres para un nombre de usuario nuevo.

NAME LENGTH Numero méaximo de caracteres: 10

Opcién / Boton

ENFORCE LOGIN WITH
PASSWORD

PASswORD WITH
LETTERS AND
NUMBERS

PASWORD AND USER
ID MUST BE
DIFFERENT

Normas de contrasefia (para nombres de usuario nuevos)

Descripcién

Para nombres de usuario nuevos hay que introducir una contrasefia.

Numero minimo de caracteres para un nombre de usuario nuevo.
Numero maximo de caracteres: 10.
Sélo se pueden introducir contrasefias que contengan tanto letras como

cifras. Esta norma también se aplicard al cambio de contrasefia.

Sélo se pueden introducir contrasefias distintas del nombre de usuario.
Esta norma también se aplicard al cambio de contrasefia.

191



Gestion de usuario

"USER MUST CHANGE
PASSWORD AT NEXT
LOGON!"IS ACTIVE

Para usuarios nuevos se activara de serie la casilla de control. La proxima
vez que el usuario se registre en el ASpect CS, se le pedira que cambie la
contrasefia.

PASSWORD EXPIRES
IN ...DAY(S)

Una vez que venza el plazo, se le pedird al usuario, cuando se registre en
el ASpect CS, que cambie la contrasefia. La contrasefia se prolongaréa con
el plazo establecido en las normas. El valor se afiadird como normay se
puede especificar, cambiandolo, para cada usuario (max. 999 dias).

MINIMUM LENGTH
OF PASSWORD

Ndmero minimo de caracteres para contrasefias nuevas. Nimero de
caracteres: de 3 a 10.

Ca rpeta Preferences

Login

pe=s

Folders

L

Audit Trail

Signatures

Paths

ASpectworking directory:

| DiUsers\Public\Documents\Analytik Jena\AspectCS | =
Audit Trail:

| C:\ProgramData\Analytik Jena\ASpectCS\UserMgmt |

User database:

| C:\ProgramData\Analytik Jena\ASpectCS\UserMgmt |

Start the setup procedure, in order to change the path of the database.

& AJFile Protection...

Default settings

oK Cancel

Ajustes para directorios

El directorio de trabajo del ASpect-CS y el directorio para el archivo de auditoria se
pueden especificar.

Ruta

Descripcion

ASPECT-
WORKING
DIRECTORY

Directorio de trabajo del ASpect CS

El directorio de trabajo contiene las bases de datos de métodos y secuencias
y los archivos de resultados. El directorio de trabajo se establecio durante la
instalacion del ASpect CSy se puede cambiar aqui.

AUDIT TRAIL

Ruta del archivo de auditoria

La ruta se puede modificar.

USER DATABASE

Ruta para la base de datos del usuario.

La ruta sélo se puede modificar con el programa de instalacion.

[A FILE
PROTECTION]

Comprobar el estado de la proteccion de archivos.

La proteccién de archivos opcional AJ FILE PROTECTION protege los archivos
contra la manipulacién voluntaria e involuntaria, p. ej., mediante la
eliminacion y modificacion de los archivos. El boton solo esta activo cuando
la proteccion de archivos estd instalada.
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Audit Trail

Preferences
Audit Trail
O Inactive (no entries)
Login :
@ Allow measuring only with saved methods
Folders o
Calibration
[ calibration validity period [h:mm]: 0:00
Expired calibrations prevent sequence start for user levels
Audit Trail displayed for all other user levels.
Signatures Default settings

oK Cancel

Ajustes para los datos de auditorias

Opcién Descripcién

INACTIVE (NO ENTRIES) No se pueden realizar entradas en el archivo de auditoria (evento-

protocolo).
ACTIVE Se pueden realizar entradas en el archivo de auditoria (evento-
protocolo).
ALLOW MEASURING Si esta activada, solo se puede iniciar una medicion en el ASpect CS
ONLY WITH SAVED cuando se haya cargado un método y éste no se haya modificado desde
METHODS la dltima vez que se guardé.

CALIBRATION VALIDITY Si esta activada se vigilara el tiempo de validez de la calibracién. Si se

PERIOD ha vencido la validez de la calibracidén no se puede permitir la secuencia
para niveles de usuario 3 y 4. Para los otros niveles se muestra un
mensaje.
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Editar firma Preferences
Editlist of signature meanings
Signature meaning: User level
Login Cregted (ally
Revied Level 2
Aporoved Level 1
Folders
B < >
—I} :
Audit Trail Add ] Modify Delete
Signatures
OK Cancel

EDITAR LOS SIGNIFICADOS DE LAS FIRMAS
Editar los significados de las firmas

La lista muestra los significados de las firmas que se pueden seleccionar al firmar. Los
significados de las firmas pueden definirse para el uso por determinados niveles de
usuario.

Boton  Descripcion

ADD Introducir el significado de una firma, p. e]. creada, comprobada, autorizada (max.
30 caracteres).

Mobiry  Modificar el significado de firma marcado en la lista.

DeLeTe  Borrar el significado de firma marcado en la lista.

12.2.2 Crear una nueva cuenta de usuario
Sélo los usuarios con derechos de acceso de administrador pueden configurar una
cuenta usuario.

1. En la ventana USER MANAGEMENT, haga clic en el botén [NEw] para crear una nueva
cuenta de usuario.

Se abrird la ventana ADD USER DATA.
2. Efectte los ajustes en los campos de entrada.

3. Confirme con [OK] las caracteristicas de la nueva cuenta de usuario.
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Add user data

User ID- |sustein |
Full name: |Susanne Stein |
Description:
User level: Level 2 b i

Password ... [J Passward never expires

[ User-specific data path
(D:\Wsers\Public\Documents\Analytik Jena\AspectCS\sustein)

[ Use e-signature

[ Disable user ID

User must change password at next login

Cancel
Agregar datos de usuario
Opcién / Campo Descripcion
User ID Nombre con el que se registra el usuario.

No se comprueban las mayusculas ni las minisculas. La longitud minima
depende de la configuraciéon en ReGISTRO/CONTRASERA (— "Configurar la
gestion de usuario” p. 190y sig.).
Max. 32 caracteres.

FULL NAME Nombre completo del usuario. Este nombre se utilizara como parte de la
firma electrénica.

Max. 30 caracteres.

DESCRIPTION Campo para anotaciones. Esta indicacién es opcional.
USER LEVEL Nivel de usuario.
PASSWORD... Se abrira el cuadro de didlogo para introducir la contrasefia.

Longitud max. de la contrasefia: 20 caracteres.
La longitud minima y otras normas de la contrasefia se pueden
configurar (— "Configurar la gestion de usuario" p. 190y sig.).
En las contrasefias se diferenciaran las mayusculas de las minusculas. Al
confirmar el cuadro de didlogo de la contrasefia sin introducir una
contrasefia, se anulard la proteccién con contrasefia.
Simbolo LLAVE:

La proteccién con contrasefia esta activada.
Simbolo LLAVE TACHADA:

El nombre de usuario no requiere una

contrasefia.
PASSWORD NEVER Cuando esta activada, la contrasefia sirve indefinidamente.
EXPIRES Cuando esté desactivada, la contrasefia caduca en un plazo determinado.

El valor indicado, se tomara de las normas de contrasefia. El usuario
también puede prolongar la contrasefia antes.

195



Gestion de usuario

USER-SPECIFIC DATA
PATH

USE E-SIGNATURE

VIEW AUDIT TRAIL

DisABLE USER ID

USER MUST CHANGE
PASSWORD AT NEXT
LOGON

Cuando estd activada, se creara un directorio de trabajo propio para el
usuario de acuerdo con el siguiente esquema: \ASpect-Directorio de
trabajo\Nombre de usuario.

Al registrarse por primera vez en el ASpect CS se creara la estructura de
directorio correspondiente.

Cuando estd activada, el usuario puede firmar resultados de medicion de
forma electronica.

Si se activa, el usuario puede visualizar el archivo Audit Trail en la
aplicaciéon (punto SISTEMAP AUDITTRAIL).

Cuando esté activada, no se puede utilizar el nombre de usuario.

El nombre de usuario se puede desactivar temporalmente. Al desactivar
(al contrario que eliminar) un nombre de usuario, se evita que este
nombre se vuelva a utilizar para usuarios nuevos.

La proxima vez que el usuario inicie el ASpect CS, se le pedird que cambie
la contrasefia.

12.2.3 Modificar una cuenta de usuario existente

®  Seleccione la cuenta de usuario que desea modificar haciendo clic en la tabla de la
ventana de didlogo USER MANAGEMENT y active el botén [MoDIFY].

Se abrird la ventana de didlogo EDIT USER DATA con la nueva cuenta seleccionada
(—"Crear una nueva cuenta de usuario" p. 194).

12.3 Examinary exportar Audit Trail

196

En el archivo de auditoria se registran los eventos determinados del sistema y ademés
todos los mensajes de aviso y error del ASpect CS.

Haga clic en la ventana USER MANAGEMENT en el botdn [AUDIT TRAIL...].

o:

m Seleccione en ASpect CS el comando SYSTEM P AUDIT TRAIL

Respecto a la auditoria, puede:

verla

actualizarla

filtrarla y organizarla

imprimirla

copiarla por motivos de seguridad y luego borrarla (sélo cuando la auditoria se abrio
desde la ventana USER MANAGEMENT)

exportarla como archivo

"* csv' (s6lo cuando la auditoria se abrio desde la ventana

USER MANAGEMENT)
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ﬂ Nota

El tamafio del archivo de auditoria no influye en la velocidad del sistema. Cuando el
tamafio del archivo es de mas de 20 MB, aparece un mensaje de aviso para guardar el
archivo y borrar las entradas.

| Audittrail — b4

Typ Datum [+] Zeit[+] Zeitzone Bezeichnung Kategorie Benutzer 2

&) Info 16.05.2017 15:05 GMT+1.0(DST) CHGUSER USREMGMNT | SUSTEIN

& Info 16.05.2017 15:05 GMT+1.0(DST) UPDATE USREMGMNT | SUSTEIN

4 Logout 16.062017 15:06 GMT+1.0{DST) LOGOFF USRMGMNT | SUSTEIN

» Login 16.05.2017 15:25 GMT+1.0(DST) LOGIN USREMGMNT | SUSTEIN

&) Info 16.05.2017 15:31 GMT+1.0(DST) EXPORT USREMGMNT | SUSTEIN

@ Info 16.05.2017 15:32 GMT+1.0{DST) PRINTOUT USRMGMNT | SUSTEIN

&) Info 16.05.2017 15:32 GMT+1.0(DST) PRINTOUT USREMGMNT | SUSTEIN

4 Logout 16.05.2017 1533 GMT+1.0(DST) LOGOFF USREMGMNT | SUSTEIN

P Login 17.05.2017 14:04 GMT+1.0{D5T) LOGIN USEMGMNT | SUSTEIN

4 Logout 17.05.2017 14:51 GMT+1.0(DST) LOGOFF USEMGMNT | SUSTEIN
Login 17.052017 16:23 GMT+1.0(5Z) LOGIN USEMGMNT  SUSTEIN

< > oW

Beschreibung:

Success

Ansicht Alle Eintrage ~| 37Eintrage (alle) P Filtern... T Filter 16schen
Aktualisieren ﬁDrucken I Exportieren Schliefien

Ventana AuDIT TRAIL abierta desde la ventana de gestion de usuario

Se mostraran los siguientes parametros en Audit Trail:

Columna Descripcion

TyPE Indicacién del tipo de evento

Los siguientes tipos de evento se anotardn y marcaradn con simbolos en la
auditoria: INFO, ADVERTENCIA, ERROR, LOGIN y LoGouT

DATE/TIME Fechay hora de la entrada (reloj del ordenador)

TIME ZONE La zona horaria valida en el momento de la entrada (control del sistema
Windows)

NOMBRE Nombre del evento. Para mas detalles consulte el campo DESCRIPTION:
LOGIN Inicio de sesién
LOGOUT/EXIT Cierre de la aplicacion
ADD/CHANGE/DELETE Edicién de métodos, secuencias y datos de usuario
PWDCHG Modificacion de la contrasefia
RUN Inicia una secuencia de anélisis
PRINT Impresion de protocolo
SIGN Firma de sucesos
#nnnn Numero de error

Car. Categoria del evento

La categoria "USRMGMNT" marca todas las entradas provenientes de la gestion
de usuario. El resto de las categorias las introducira el ASpect CS.

OPERADOR El usuario registrado en el momento de la entrada

DEesCRIPTION  Indicaciones mas exactas sobre el motivo de la entrada
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Actualizar Audit Trail Con [REFRESH] actualiza la lista de entradas del Audit Trail.

Puede ser necesario cuando con una ventana de Audit Trail abierta, se afiaden entradas
nuevas.

Filtrar, organizar e Botén Descripcién
imprimir Audit Trail
[FiLTRo...]  Abre la ventana para elegir las condiciones de filtrado

Por defecto se buscan cadenas parciales. Para una blusqueda exacta por palabras,
active la seleccion solo de palabras completas

El filtro activo serd también tomado en cuenta por la funcién de impresion y
exportacion.

[RESET Muestra de nuevo todos los conjuntos de datos
FILTER]
[PRINT] Inicia la impresién o la exportacién como PDF.
Exportar Audit Trail Esta funcidn solo estd disponible si el Audit Trail ha sido abierto en la gestion de

usuario. Las entradas de auditoria se pueden exportar en un archivo CSV (valores
separados con comas). Este formato es compatible, p. ej., con MS Excel.

1. Haga clic en [EXPORT] en la ventana AUDIT TRAIL.
2. Seleccione la opcién que desea exportar:
Botdn Descripcién
[ALL RECORDS] El archivo completo de auditoria se exportara en un archivo CSV.

[ONLY RECORDS FROM  Solo se exportaran entradas de un espacio de tiempo (desde/hasta) en
10| un archivo CSV.

3. Con [OK] se abre la ventana estandar SAVE AS.
4. Introduzca un nombre y guarde el archivo de exportacién con [OK].

El archivo de auditoria no se modificara en la exportacién.

12.4 Modificar contrasena

Dependiendo de lo establecido en la cuenta de usuario, el usuario puede o tiene que
cambiar la contrasefia asignada cada cierto tiempo.

®  Abra en ASpect CS el comando SISTEMA » CHANGE PASSWORD.
Se abre la ventana de didlogo CHANGE PASSWORD.

® |ntroduzca la antigua contrasefia en el campo de entrada y la nueva, dos veces, y
haga clic en [OK].

Si se hizo el cambio correctamente, aparecera el mensaje "Se ha cambiado la
contrasefia".
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En ASpect CS se pueden firmar de forma electrénica los datos de resultado. Para ello es
necesaria la autorizacion de usuario USE E-SIGNATURE (—"Crear una nueva cuenta de
usuario" p. 194). La firma cierra el trabajo en un archivo. Las modificaciones posteriores
en el archivo invalidan el estado de la firma.

A través del proceso de firma se codifican los archivos con un estado de firma y los datos
del usuario que firma. Ademas se creara un archivo de firma codificado con el mismo
nombre que el archivo de resultados pero con la extension * sig. El archivo incluye las
sumas de comprobacién del archivo de resultados junto con el archivo de espectros (si

existiera).

Un archivo puede ser firmado por varios usuarios.

12.5.1 Firmar resultados de medicion

Los archivos de resultados de medicién se pueden firmar, por usuarios autorizados, con
una firma electrénica al final de la medicién o al volver a cargar el archivo.

= Abra en ASpect CS el comando SISTEMA P SIGN OFF RESULTS..

Se abrira la ventana SIGN OFF.

Opcion /
Botén

UsSer ID

PASSWORD

MEANING

COMMENT

[SIGN OFF]

Descripcion

Nombre de registro del usuario actual.
El nombre de usuario se puede cambiar. Esto permite que otros usuarios
puedan firmar (max. 32 caracteres).

Contrasefia del usuario (max. 20 caracteres).

Significado de la firma, p. e]. creada, comprobada, autorizada.
La lista de los significados de las firmas la establece el administrador de la
gestion de usuario (— "Configurar la gestion de usuario" p. 190).

Comentarios opcionales (méx. 256 caracteres)

Firmar el documento con los ajustes arriba realizados.

Al activar el boton [FIRMAR], aparecerd una pregunta sobre si se debe
conceder la firma o interrumpir el proceso. Se confirmard la concesion
adecuada de la firma.
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Sign off: Ergebnisse-07-11-14 1057

—Signature data

User D Iuser

Password: |’“°*°“°*‘

hieaning ICreated j
¥ Comment:

Flace for a comment.

oy off | Cancel

Ventana firmar datos de medicion

12.5.2 Mostrar firma

Con la vista o la impresion de datos de resultados firmados, se afiadira al final del
protocolo una seccion con Firmas. Esta seccion contiene todas las firmas electrénicas del
archivo correspondiente.

#Tpruckvorschau

Diruck || 192 168 1001 I(‘MES L Seite
fueren i e Seiten: |1_- Ig_ -

TEZFD

Ext. 0.00095 000020 21.0
Ph283

Ext. -0.00012 0.00019 1586
Cu324

Ext. 0.00036 0.00052 144.4
Signaturen
Signatur 1/2
Ertailt von. Peter Maier (FMAIER)
Signiert arm: 122007 8:36
Status: Gilltig
Bedeutung: Erstellt
HKommeantar:

Keine Auffalligkeiten.
Signatur 202
Extailt von: Annette Schmidt (ASCHMIDT)
Signiert arm: 122007 8:42
Status: Giltig
Bedeutung: Geprift
Kormentar:
Alle Werte ok.

Beendet am: 11722007 243

Vista previa de impresion con seccion de firma

Opcién Descripcién
ISSUED BY Nombre completo y de registro del usuario que ha firmado el archivo.
SIGNED ON: Fecha y hora de la concesion de la firma.
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ESTADO

MEANING

REMARKS

Gestion de usuario

El estado de la firma puede tener uno de los siguientes significados:

VALID La firma y los datos de resultados estan completos y
son correctos. Las sumas de comprobacion
calculadas de los archivos no muestran diferencias
respecto a las sumas de comprobacién guardadas
en el archivo de firmas, en el momento de la firma.

INVALID (SIGNATURE FILE MISSING OR INVALID) No se ha encontrado el
archivo de firma perteneciente al conjunto de datos
o tiene errores.

INVALID (TPS DATA) El archivo de resultados se modifico después de la
firma. La comparacidn, entre las sumas de
comprobacién guardadas y las calculadas
nuevamente, presenta diferencias.

INVALID (SPK DATA) El archivo con los datos de espectros se modificd
después de la firma. La comparacion, entre las
sumas de comprobacion guardadas y las calculadas
nuevamente, presenta diferencias.

Significado de las firmas.

Comentarios (opcional)
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13 Anexo

13.1 Esquema sobre las marcas de la indicacion de valores
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Comentario

> (al

<Cal

< Lim.

detecc.

< Lim.
deter.

RSD!

RR!

Factor!

R%(adj.) oR

#MAN.

#CORR.

Significado

El promedio de la muestra es mayor que
el rango de trabajo de la curva de
calibracion

El promedio de la muestra es menor
que el rango de trabajo de la curva de
calibracion

El valor de la muestra es menor que el
limite de deteccion

El valor de la muestra es menor que el
limite de determinacién y mayor que el
de deteccion

El promedio de la muestra o del
estandar estd fuera del rango de la
desviacion relativa determinada del
estandar

El promedio de la muestra o del
estandar esté fuera del rango relativo
determinado

Exceso de los limites del factor de
recalibracion para la curva de
calibracién

El grado de determinacion de la
regresion R?(adj.) o R (en funcion de la
seleccion en la ventana OPCION /
CALIBRACION) de la curva de calibracion
no alcanza el valor determinado.

El valor individual de la muestra o del
estandar se descarté manualmente del
célculo de los promedios de la muestra

El valor individual de la muestra o del
estandar se descarto de forma
automatica, con la prueba de valores
erraticos Grubbs, del calculo de los
promedios de la muestra

Valores

Promedios

Promedios

Promedios

Promedios

Promedios

Promedios

Curva de
calibracién

Curva de
calibracién

Valores
individuales de
muestras

Valores
individuales de
muestras

Edicion
Ventanas de

transcurso y
resultado

Ventanas de
transcurso y
resultado

Ventanas de
transcurso y
resultado

Ventanas de
transcurso y
resultado

Ventanas de
transcurso y
resultado

Ventanas de
transcursoy
resultado

Ventanas de
transcurso y
resultado

Ventanas de
transcurso y
resultado
Ventana Curva
de calibracion

Ventana Valores
individuales de
muestras

Ventana Valores
individuales de
muestras



Anexo

13.2 Descripcion de los algoritmos utilizados para la correccion de fondo

espectral

13.2.1 Generalidades

La correccién de fondo espectral se llevara a cabo por separado para cada espectro. Se
obtiene una sefial de absorbancia con una resolucién temporal y con un ndmero de
valores de absorbancia, que depende del tiempo de medicion.

Se calculara un valor de absorbancia tnico para cada pixel de evaluacion (ventana
METODO, pestafia EVALUACION, columna EVAL. PIXELES) y se sumara al nimero de los
pixeles de evaluacion.

A partir de la sefial de absorbancia se calculard, dependiendo de la técnica del AAS
utilizada, un promedio, un valor de altura o un valor de superficie.

13.2.2 Correccion de fondo "sin referencia"

Calcular el valor de
referencia

Calcular los espectros de
absorbancia

Limites

El valor de referencia se formara a través de la formacion del promedio de los pixeles,
del rango de medicion, colocados estaticamente. Si no se coloca ningun pixel estatico,
entonces se realiza la formacion del promedio a través de todos los pixeles del rango, no
teniendo en cuenta un rango de +/-10 pixeles en el pixel de medicién. No se necesitara
un espectro de referencia registrado por separado.

Ethorr=|g(|0/|peak)

lo — Promedio del pixel dentro de la rendija, excepto pixel de medicién de +/- 10
pixeles.

lpeak — Pixel de medicidn

Las estructuras de llamas y otras estructuras moleculares que se recogieron en un
espectro de referencia separado, no se compensaran. Debido a una iluminacién de CCD
irregular, el espectro de absorbancia puede mostrar una linea basica descendiente o
ascendente.

Esta correccién corresponde a la correcciéon D2 de ancho de banda del AAS de lineas.

13.2.3 Correccion de fondo "con referencia"

Calcular el valor de
referencia

Calcular los espectros de
absorbancia

Los distintos espectros de absorbancia se calculardn a partir de los espectros individuales
de la muestra y el espectro central de referencia estandar. El espectro medio de
referencia estdndar se obtiene dividiendo las superficies (sumas) de los distintos
espectros de referencia por la superficie del espectro de referencia promedio. Al final se
volverdn a promediar los distintos espectros estandar.

Debido a la fluctuacion de la fuente de luz y del atomizador, los espectros de
absorbancia obtenidos presentan lineas basicas mas o menos inclinadas y curvadas con
distintos valores offset. En una fase posterior, se ajustara una linea bésica para cada
espectro individual. Para ello se fijaran puntos de referencia (puntos UGK) a través de
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Limites

los cuales se establecera un polinomio. El polinomio de adaptacién es como méaximo un
polinomio de segundo grado. El grado se determinaré a partir del nimero y la
distribucién de los puntos de referencia, juntdandose los puntos de referencia, que
separan menos de 10 pixeles, en un grupo.

La linea bésica adaptada se sustraerd de los espectros de absorbancia. Al final, se podra
determinar el valor de absorbancia directamente.

Los puntos UGK se podran establecer de forma estatica o dinamica (automaticamente):
Estatica:

Los puntos UGK se establecerdn de forma manual o de una lista en el rango de pixel
central+/-0,5 x rango de medicién

Dinamica:
Los puntos UGK se buscaran a través de un algoritmo.

®  Objetivo: identificacion de los pixeles que no se diferencian significativamente de las
interferencias de las lineas base. Para ello se calcularan los gradientes del pixel
examinado respecto a los +/-3 pixeles colindantes y se comprobaréan en el cambio de
gradiente.
Los puntos UGK de los distintos espectros se agruparén. Cuando se encuentra un
pixel UGK determinado con una frecuencia definida, se utilizard entonces este pixel
como punto UGK para el espectro promedio.

®  Restricciones: cuando todos los puntos UGK estén a un lado del pixel de medicién, se
producird un error. Con un enlace unilateral, la extrapolacion del polinomio puede
dar lugar a grandes errores. El algoritmo de busqueda de puntos de referencia
reconoce un gradiente cuando la diferencia de absorbancia entre cuatro pixeles
colindantes supera una cantidad determinada (>2E-4/pixel).

®  Elrango del pixel de medicion de +/- 10 pixeles se excluird de la busqueda.

Con estructuras solapadas sobre todo el rango de la rendija espectral, el algoritmo tiene
problemas basicos ya que ningln rango serd dominado por interferencias de las lineas
base. Aqui se realiza un ajuste dindmico de la frecuencia, es decir que el criterio de
decision se reducira gradualmente. Si esto no da lugar a una cantidad suficiente de
puntos UGK, entonces se estableceran pixeles estaticos que estan guardados como
preajuste en la tabla de lineas.

13.2.4 Correccion de fondo "IBC"
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La correccién de fondo IBC (correccidn iterativa de las lineas base) tiene su base en un
filtrado iterativo de los espectros de intensidad. Las estructuras de fondo con una
amplitud mayor que el pico del analito, se eliminan. El algoritmo es indicado para fondos
espectrales complejos.

IBC-m es un algoritmo de filtrado iterativo especial para la determinacién de estructuras
moleculares de banda ancha.
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13.2.5 Sustraccion de espectros (correccion de estructuras permanentes)

Aplicacion

Supuestos

Correccion multivariante de estructuras de llama y otras interferencias, disponibles en el
espectro de muestra y referencia con distintas intensidades.

® [l espectro de suma es la suma ponderada de los espectros de las sustancias purasy
de las interferencias.

= QOtros rangos de longitud de onda (p. e]. las bandas de analito adicionales que no
estan disponibles en el espectro de correccion) no estan disponibles o se ocultan.

®  Desviacién de longitud de onda nula o muy escasa entre el espectro de correccion y
de muestra porque originan artefactos.

El espectro de estructura de llama se calcularé partiendo del espectro de referencia
segun Exteorr=lg(lo/lo-offset). Para otras correcciones moleculares se necesitan espectros
de sustancias puras.

La base para el calculo es la calibracion multivariante tradicional:
y=X*b+e m - nimero de longitud de onda/pixeles
n - ndmero de espectros de sustancias puras
y — espectro de suma (mx1)

X = matriz de los espectros de sustancias puras
(mxn)

b — vector de coeficientes

b(calculado)=X*y con X*=(X"*X)" (seudoinversa)
1X*y

El producto del espectro de la sustancia pura y el coeficiente se pueden sustraer del
espectro de la muestra:

yn=xn-X(bixi), coni=1 ... excepto N (indice del espectro)

13.3 Utilizacion de espectros de correcciéon en ASpect CS

En el HR-CS AAS no se necesita ningun sistema adicional para la correccion de fondo. El
equipo esta provisto de una linea CCD con 200 pixeles y en principio, gracias a este, con
200 detectores activos, simultaneos e independientes. El software selecciona algunos de
estos detectores de ambos lados de la linea de analisis y los utiliza para correcciones. Los
cambios en la intensidad de radiacién que surgen en todos los pixeles de correccion de
igual manera, se corrigen de forma automatica. Se trata p. ej. de oscilaciones en la
emision de la ldmpara pero también toda absorcion de fondo continua.

La absorcion de fondo discontinua, p. e]. la superposicion de lineas directa con un
elemento de matriz o absorcién molecular dotada de una estructura fina, puede
eliminarse matematicamente a través de espectros de referencia (espectros de
correccion). Estas indicaciones describen el registro de espectros de correccion y la
creacion de modelos de correccion en el software AspectCS.
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13.3.1 Posicion inicial

ﬂ Nota

En el método, en la pestafia EVALUACION, la posicion inicial estd seleccionada como
correccion de fondo CON REFERENCIA y como ajuste DINAMICO. Ademas en la pestafia
SALIDA, las funciones GUARDAR CON RESULTADOS: METODOS y ESPECTROS estan activadas.

Realice en la técnica de llama una medicién de referencia y de muestra y en la técnica de
tubo de grafito sélo una medicion de muestra. Si hace doble clic (con el botén izquierdo
del raton) en el mensaje de resultados de la medicidon de la muestra, se abren los valores
individuales correspondientes de la muestra. A través del botén [MOSTRAR ESPECTRO]
puede visualizar los respectivos espectros.

Aqui puede comprobar si existe alguna alteracidn de la sefial de analito por la
superposicion de lineas de elementos de matriz o absorciones moleculares.

Los posibles elementos alterados o las bandas moleculares se pueden deducir con el
libro Welz et. al.: "High-Resolution Continuum Source AAS".

|¥ ASpect C5 1560 Tech: Flame =n =R =S|
File Edit View Method Development Routine Extras Window 7
Qﬂ @ ® @ | heth: |defau|t | ;‘E Sequ: |untit\ed | ;‘E Sample: ;3‘ | ﬂ analytikjena
S Sequence/Results |Sequemce | Results | Over\/\ewl
[Mo.[  TypeiName [ Fos [ Mo Name [ Line [ Abs. [SD(4bs)[RSD%[ Dae  |Time[Single values(sbs)
1 Reterenzwert 1 8:14 | 0.00000
n.000zs 8:16  0.01102 0.01047 0.01070
Flame 0.01086 0.00025 2.3/18.09.2008 817 0.010700.011140.01073
w Single values - [Zn Probe]
Meth MNo.: 2 Abs I
Zn213 A Spectra - [Zn Probe1/3] = @
Type Sample s0: R
Processing |Pluts | Line identification IAdJustwave\ength
MName: Zn Probe RSO
BG parameters
MNao.| Abs. | Rem ooe 2137410 213.8570 2139718 Made Iwnh reference LI
W
Vavelength [nm] Zn213 Mo Dfspeclra. IE}U—
2 011329 0.12: 003 Zn Probe 1/3 8 (pivels) <
ange (pixels): EI
3 011497 ool | E = Wy
- = Range (nmj: 023
@ 2
=007 g Meas pix 101
é 0.05 Ewal Pixels: 3 B
Ed ¥
0.02 [V dynamic BGLC fit
0 3 = 78 10 125 150 175 oo SPechalcomections
J 3 pixel [T] Carrect permanent structures
Flat Y-scale [CItadel:
Delete Show spectrum
] I Absorbance b NEH a il hew/modify model...
® Spectrum @ "D;"’;:D . Abs. (Mean)
P'XE| Pix.: 101/213.857 nm - 3"
X Abs(cor) 01130
Abs.(Mean): 0.03802 l—fl
E]E] average [] so oooos2  [A]%] 1000 §
[contrAA 700 000K0000 | s E]E] Zn213 [ Line parameters... ] [ 30 plot... ] [ Close 1

Representacion del espectro de muestra a corregir

Ejemplo

La linea de cinc con 213,857 nm puede reducirse a través de bandas moleculares NO o
también a través de una linea de hierro (véase imagen). Las bandas moleculares NO se
producen p. e]. por altas concentraciones de HNOs en la solucién de muestras.

13.3.2 Registro de los espectros de correccion
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H Nota Las concentraciones de los componentes de matriz no tienen que coincidir con las de las
muestras. Las concentraciones tienen que ser, Unicamente, lo suficientemente elevadas
para que los espectros promedio muestren valores de absorbancia suficientes. Para una
correccion espectral correcta es necesario que se mida cada vez un sélo componente
como sustancia pura.

Ejemplo

Para la superposicion de la linea de zinc por el HNOs y el hierro, se medird una solucién
de HNO3 de alta concentracion (p. ej. 5%) y una solucién de hierro (varios cientos de
miligramos por litro) que servira de muestra.

1. Después de las mediciones abra, haciendo doble clic en la lista de resultados, los
valores individuales y a través del botdn MOSTRAR ESPECTRO el mensaje de espectro.

2. Con el botén ESPECTRO DE CORR. guarda el espectro promedio del componente de
matriz como espectro de correccién.
I |2 ASpect C51.56.0 Tech: Flame [E&@f=] |

File Edit View Method Development FRoutine Extras Window 7
oy i Y |j B analytikjena

Single values - [Zn Probe] i
A\ Spectra - [Zn Probe 1/3] o [B] &
Zn213 No. 2 Abs. Y o , ==
Procassing |P|Dts ||JHE |denhﬁu]nan|M}us!melenglh| ]
Type: Sample =10 B
Name: Zn Probe RSD; 2137410 2138570 2139718 Mods [with reference ~]
004
No.| Abs | Rem Wavelength [ne] i Mo, of spectra: E3|]—
o3 | En Prove 172 n = (pixels} [—;
ange (pixels). 200
2] 01132 (e 8 i W
3 011497 cormection spectrum - b
Meas.pic: 101
Narne: Zn213-2011-08-15 Eval Pixel 3 &
val Picels: -
Line | Name Type Date | Time | Operstor | || dynamicBGCH
Zn213 |Fe 230682011 | 1603)
Zn213 |HNO3 23.08.2011 16:02 |
| fpectral correchons
| Comrect permanent structures
" IModel:
5. (Mean)
[ Abs(cor)[01130
Son by Description:
: : [—
MName/Ling - QIHCrEdsu'ls Zn Probe 143 - (Eters. | | 30‘."0[" ] I_ Close J
Decreasing Rlesults file: Zn-08-03-18 814

BGC mode: with reference
| display all lings and types -

Oiption::

[ seve J[ cencal |

Abs Time [Conc | ConcZ |QCRes |Emor | Singleval | Sample ID

15.09.2001
46

contrAA T00 000KB00O | Simulation | Zn-08-08-18 814

Guardar el espectro de correccion

3. Introduzca un nombre para el espectro y finalice el proceso con GUARDAR.
4. Repita estos pasos para cada componente de matriz.
13.3.3 Creacion de un modelo de correccion
1. Vuelva a abrir los valores de medicién individuales de la muestra a determinar

haciendo doble clic en la lista de resultados, y a través del botén [MOSTRAR ESPECTRO]
abra la visualizacién de espectros de la muestra.
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r
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2. Active ahora la casilla de control MODELO.

3. Através del botén [MODELO NUEVO/MODIFICAR...] abra la ventana [CORRECCIONES
ESPECTRALES] con el espectro de la muestra.

(2 Aspect CS1.56.0 Tech: Flame

File Edit View Method Development Routine Extras  Window 7

PN P

Single values - [Zn Probe]

e

=N -

analytikjena

=EE

A Spectra - [Zn Probe1/3]

== [ Testmodel (no save prompl)

(2 open | [ seve

I

(e @E=]

Zn213

Mo.: z Abs.
ZI'I 21 3 : o Frocessing |P|ots | Line identification | Adjustwavelength |
comections - [(Temp)*] BG parameters
Comection specirum Mode with reterence |
.05
Nama—H 2137410 2138570 2139718 No. of spectre: |3I]
Zn213 . T
008 | Wavessngth [nm Zn213 Riange (pixels): |2l]0 4
Zn Probe 173 Range (nm: |U.23
0.03 Meas pix: 101
[ add ][ Delew ]ﬂ 3 Eval Pixgls: 3 N
e e o 9] dynamic BGC fit
0.0 Spectral comrections
["] Comect permanent structures
o [ Madel: =
[ com spectum | | Newjmodity model.. |
[7] Show original spactrurn o = e 150 2000 lans. pdean)
["] Highlight corected spectum Pl e Abel JI—
__| [ Hide comected spectrum Abs{com):. (0112985 | g | Mask. | ¢ Dplot | coryj0.1130
["IHighlight comection spectra e E@E :
| 5 -
Show permanent structures e ] [ 3Dpiot. ] ] Close ]

Crear un nuevo modelo de correccion

4. Con el botén [ANADIR] abra la seleccion de los espectros de correccion guardados.

5. Seleccione con un clic del ratén el espectro de correccidn y finalice el proceso con
[CARGAR].

6. Repita estos pasos para cada espectro de correccion.
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Spectral corrections - [[Temp)*]

Correction spectrurm
Mome 2137410 213.3570 2135718
0.03
Fe - Wavelength [nm] Znil13
HNO3 - Zn Probe 1/3
0.0z
Add Delste  |ED |
g
hask ranges .01
[ Set default mask ]
’ Clear all masks ]
- 0
[ Shiow list ]
[Tl Show original spectrum 0 50 1_”” 150 200
[CIHighlight carrected spectrum pixe!

[CIHide corrected spectrurm Ahs{cor):  |0.089732 [i hask. 30 plot

[CIHighlight carrection spectra

[C1Test model (no save prompt)

Show permanent structures Coefficients: Fe=1.007; HNO3=0.95E;

[ open | [@ save ] Zn213

Ventana Correcciones espectrales con espectros de correccion

Active el botdn RESALTAR EL ESPECTRO CORREGIDO para comprobar si el espectro
resultante de la muestra no tiene superposiciones.

Para probar temporalmente el modelo, puede activar la casilla COMPROBAR MODELO
(SIN PETICION DE MEMORIA) y con [CERRAR] volver a la ventana ESPECTROS.
Atencién: el modelo no se guarda.

Para guardar el modelo de correccion abra de nuevo la ventana CORRECCIONES
ESPECTRALES por medio de [MODELO NUEVO/MODIFICAR]. Alli, haga clic en [GUARDAR] e
introduzca un nombre para el modelo. Cierre el proceso con [GUARDAR].

Con el botén [GUARDAR], abra la ventana para guardar el modelo de correccion.
Introduzca un nombre para el modelo y finalice el proceso con [GUARDAR].

Con el botén [MAsC.] se pueden ocultar rangos del espectro que no deben utilizarse para
el calculo del modelo de correccion. Para ello debe hacer clic con el botén izquierdo del
ratén. El rango de la linea de analito viene oculto de serie (92 -110 pixeles). Puede que
sea necesario ocultar otros rangos si no se dispone de sustancias puras para el registro
de los espectros de correccién y pueden surgir contaminaciones en porcentajes variables.

13.3.4 Incorporacién del modelo de correccion al método

Con E I , abra el METODO actual y seleccione la pestafia EVALUACION.
Con el botén [CORRECCIONES ESPECTRALES] se abre la ventana correspondiente.

Seleccione en el cuadro de didlogo para la linea de analito el MODELO
correspondiente y salga de la ventana con [OK].
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[® Method EI@ |Time | Single values(fhs)
. 08 814 000000
Lines | Flame | Sample transport Evaluation |Calib. | Statistics | acs I acc | Outputl 3| 815 (011188 0.11324 0.1
MHa. Line Spectrrange |Eval Pixels BGC mode Ferm.Struct, BGCfit BGC pixels ig g}g ggl;gg ggl?jz ggl:
chynam.
Spectral corrections
Correction models
Mo. | Line Model Details:
1 Zn213 i
’ Spectral corrections... ]
EE
’ Edit correction model ] ’ Delete all ]
< [l [ Carrection models... ] ’ Carrection spectra... ] ’ Ok ] ’ Cancel

Enlazar el modelo de correccion con el método

Después de guardar el método, las mediciones futuras con este método se realizardn con
el modelo de correccidn creado. Las mediciones ya efectuadas también se pueden volver
a calcular con este método de modo que no sea necesaria una nueva medicion.

Los modelos y espectros de correccién espectrales se guardan con los datos de
resultados. Si se transfieren los datos de resultados a otro ordenador en el que no estén
guardados los modelos de correccion, estos se importardn automaticamente después de
una solicitud.

13.4 Lugar de almacenamiento de los archivos de ASpect CS

Las carpetas utilizadas para el almacenamiento de archivos difieren en funcién de las
opciones de instalacion y la version de Windows utilizada. La siguiente vista general
contiene las carpetas utilizadas por defecto. Las carpetas utilizadas por la instalacién
actual se muestran en la ventana OPCIONES / CARPETAS (— "Ruta de archivo" p. 181).

Directorios de trabajo y Unidad:>Usuario>Publico>Documentos publicos>Analytik Jena>ASpect CS
subdirectorios
Tipo Carpeta Archivos
Resultados C:\User\Public\Documents\Analytik * tps - Lista de
Jena\ASpect CS\<Technik>\Results resultados
* spk — Datos

espectrales
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Datos de aplicacion (y
subcarpetas)

Programa

Advertencia acerca de la
visualizacion de carpetasy
extensiones de archivo

Anexo

Datos de métodos, C:\User\Public\Documents\Analytik * tps

secuencias y espectros de  Jena\ASpect CS\<Technik>\meth

correccion

Resultados de C:\User\Public\Documents\Analytik *.tps

optimizacion (p. ej., Jena\ASpect CS\<Technik>\opt

optimizacion del

programa del horno)

Parametros por defecto C:\User\Public\Documents\Analytik * dat
Jena\ASpect CS\<Technik>\tables

Archivos de ID de C:\User\Public\Documents\Analytik * tps; *.csv

muestras, archivos de
unidades y datos
exportados (*.csv)

Jena\ASpect CS\user

Plantillas de informes C:\User\Public\Documents\Analytik *.Ist - Plantillas

Jena\ASpect CS\user\Reports * jpg — Archivo

de vista previa

Opciones y valores de C:\User\Public\Documents\Analytik *.cfg; *.ini
ajuste Jena\ASpect CS
Unidad:>ProgramData>Analytik Jena>ASpectCS
Tipo Carpeta Archivos
Listas de lineas C:\ProgramData\Analytik Lines.dat
Jena\ASpectCS\<Technik>\tables
Datos de equipos y C:\ProgramData\Analytik Jena\ASpectCS ~ *.dat: *.tps

comentarios
predeterminados

Datos de la gestion de
usuarios y del Audit Trail

C:\ProgramData\Analytik
Jena\ASpectCS\UserMgmt

Usrlrv.tps — Base de
datos de usuarios

Eventlog*.tps -

Audit Trail
Unidad:>ProgramDAa | Analytik jena>ASpect CS o
Unidad:>Programme(x86)>Analytik Jena>ASpectCS
Tipo Carpeta Archivos

Configuracion del sistema y equipos C:Program Files (x86)\ASpectCS ASpectCS.ini

Técnica: FL - Llama, EA - Horno de grafito, EAS - Horno de grafito sustancias sélidas,
HS - Hidruro, HF — HydrEA

Antes de una restauracion completa (aplicaciones y datos) es necesario ademas ejecutar
la instalacion de ASpect CS.

En el caso de algunas carpetas puede tratarse de carpetas ocultas. Es posible que la
visualizacion de extensiones de archivo también esté desactivada. De ser necesario, abra
el punto VISTA en el mend de Windows Explorer para mostrar archivos, carpetas y
extensiones ocultos.
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