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Software ASpect PQ

1 Software ASpect PQ

Beschriebene Software-
Version

BestimmungsgemaRe
Verwendung

ASpect PQ ist die Steuer- und Auswertesoftware fiir folgende ICP-OES Geréte:
= PlasmaQuant PQ 9000
®  PlasmaQuant 9100

Fir die Messabldaufe kdnnen die Methodenparameter entsprechend den Probenanforde-
rungen optimiert werden. Die Ergebnisdaten kénnen nachberechnet, in verschiedene
Dateiformate exportiert und ausgedruckt werden.

Das vorliegende Dokument orientiert sich an der Version ASpect PQ 1.3.

Die Software ASpect PQ dient ausschlieRlich der Ansteuerung der oben genannten Gera-
te und der Auswertung der mit diesen Geraten aufgenommenen Daten.

Der Hersteller ibernimmt keine Haftung fiir Probleme oder Schaden, die durch nichtbe-
stimmungsgemaRe Verwendung von ASpect PQ verursacht werden.

ASpect PQ und das damit zu steuernde Gerat diirfen nur durch ausgebildetes und ein-
gewiesenes Personal bedient werden. Der Anwender muss mit dem Inhalt dieses und
des Gerate-Handbuches vertraut sein.

1.1  Starten und Beenden von ASpect PQ

1.1.1 ASpect PQ starten

» Schalten Sie das Gerat und den Probengeber ein.

> Klicken Sie auf das ASpect PQ-lcon auf dem Windows-Desktop.
o

-

7 PQ

ASpect PQ wird gestartet.

» Wenn die optionale Benutzerverwaltung installiert ist, erfolgt eine Abfrage von Be-
nutzernamen und Passwort. Erst bei erfolgreicher Eingabe wird das Programm AS-
pect PQ freigegeben.

Nach dem Start der Software wird der Quickstart (— "Das Quickstart-Fenster'S. 7) ge-

6ffnet. Sie haben hier die Mdglichkeit, Worksheets mit voreingestellten Methoden und
Sequenzen zu wahlen (— "Mit Worksheet starten"S. 9) oder direkt auf die Oberflache

von ASpect PQ zu wechseln (— "Ohne Worksheet starten"S. 10).

1.1.1.1 Das Quickstart-Fenster

Nach Start der Software und Anmeldung eines Benutzers (nur bei installierter Benutzer-
verwaltung) erscheint das Fenster Quickstart. Von hier aus kdnnen Sie ein Worksheet
laden oder ohne weitere Voreinstellungen in ASpect PQ wechseln. Das Fenster Quick-
start kdnnen Sie in ASpect PQ auch mit dem Menibefehl Datei | Quickstart &ffnen.
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Einstellungen im Fenster

Quickstart

QUICKSTART ZEIT: 10.08.2020 9:55:13

Gerat: PQ 9100

ASpect PQ Version: 1.3.0.

ANWENDER: | User1 (Ebene 1)

‘ Userl

LABOR: |AJ Lab

O Routine

® Methodenentwicklung

Worksheet Letzte Anderung  Von
Elemental impurities USP 232_233 09.06.2020 15:50 | Analytik Jena

Screening

Semi Quant

BESCHREIBUNG

Elemental impurities USP 232233 "
Sample preparation:

09.06.2020 15:51 | Analytik Jena Torch material: Quartz

Elem. Wavelength: As 188.979 nm
Plasma power [W]:1200

view: axial

Plasma gas[L/min]: 12

Neb. gas[L/min]: 0.6

Calibration range: 0 - 112.5 pg/L

09.06.2020 15:51 | Analytik Jena

Elem. Wavelength: Cd 214,441 nm
Flasma power [W]:1200
View: axial

Plasma gas[L/min]: 12
Neh. gas|[L/min]: 0.76 . w
Favoriten Zuletzt verwendet Vordefiniert alle /O alle (3}
Torchmaterial: Quarz ~
Abmelden... Quickstart iiberspringen Beenden

Fenster Quickstart

Folgende Optionen und Schaltflachen stehen im Fenster Quickstart zur Verfiigung.

Option /
Schaltflache

Anwender

Labor

Routine

Methodenentwicklung

Torchmaterial

Simulation

[Quickstart iibersprin-
gen]

Beschreibung

Bei Verwendung der optional installierbaren Benutzerverwaltung
wird der angemeldete Benutzer angezeigt. Wenn die Rechtever-
waltung nicht verwendet wird, kann hier manuell ein Benutzer
eingetragen werden.

Es kdnnen bis zu 30 Zeichen eingegeben werden. Die zuletzt ein-
gegebene Bezeichnung wird gespeichert und als Information in
den Ergebnisprotokollen ausgegeben.

Programm fiir den Routinebetrieb starten.
Im Routinebetrieb werden nur Methoden angezeigt, die fiir den
Routinebetrieb freigeschaltet sind.

Programm vollstandig starten. Alle Einstellungen in der Metho-
denentwicklung sind freigeschaltet.

Wiéhlen Sie das verwendete Torchmaterial (Quarz oder Keramik),
um die Empfindlichkeit des optischen Plasmasensors anzupassen.

Fur Trainings- und Demonstrationszwecke ist es méglich, ASpect
PQ ohne ein angeschlossenes Analysengerét zu betreiben.

Bei Aktivierung werden alle Geratefunktionen (einschlieRlich
Messwerterfassung und -auswertung) im Simulationsmodus abge-
arbeitet.

Ohne Auswahl eines Worksheets zur Oberflache von ASpect PQ
wechseln.
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[Ports konfigurieren: Nur wenn das Verdiinnungssystem Teledyne Cetac SDXHPLD mit

ASC/DX]

ASX-560 Autosampler angeschlossen ist

Nach einem Klick auf die Schaltflache werden die vom Probenge-
ber und Verdiinnungssystem belegten USB-Ports automatisch kon-
figuriert. Wenn das optionale "Modul 21 CFR Part 11 Compliance
ASpect PQ" (Benutzerverwaltung) installiert ist, kann diese Funkti-
on nur von einem Benutzer mit Administratorrechten ausgefiihrt

werden.
[Beenden] Fenster Quickstart schlieBen und ASpect PQ beenden.
[OK] Nach Auswahl eines Worksheets zur Oberflache von ASpect PQ
wechseln.
Worksheet-Tabelle Die Worksheet-Tabelle zeigt die aktuell verfligbaren Worksheets an. Die 4 Tabs erleich-

tern lhnen das Auffinden eines Worksheets:

Tab
Favoriten

Zuletzt ver-
wendet

Vordefiniert

Alle

Q

1.1.1.2 Mit Worksheet starten

Inhalt
Worksheets mit der Markierung Favorit

Zuletzt verwendete Worksheets

Worksheets von Analytik Jena, die bei der Installation von ASpect PQ mit in-
stalliert werden

Alle Worksheets

Mit dem Lupensymbol kénnen Sie die Worksheets nach Elementen filtern.
Nach einem Klick auf das Symbol wird eine Elementliste angezeigt, in der sie
ein Element wahlen kénnen. Die Auswahl kdnnen Sie wiederholen, wenn sie
nach weiteren Elementen suchen méchten. Wenn Sie mehrere Elemente mar-
kiert haben, werden alle Worksheets angezeigt, die mindestens eines der
Elemente in der hinterlegten Methode beinhalten (ODER-Logik).

Ein Worksheet ist eine Mappe, die eine Methode und eine Sequenz enthalt. Optional
konnen Worksheets auch Einstellungen zur Proben-ID und zum Speichern der Ergebnis-
datei enthalten. Mit einem ausgewahlten Worksheet konnen Sie sofort eine Messung
starten. Existieren von der Methode und der Sequenz mehrere Versionen, werden stets
die neuesten (aktuellen) Versionen zur Messung verwendet.

» Installieren Sie das Zubehér am Analysengerat und schalten Sie danach das Zubehor
und das Gerat ein.

» Starten Sie die Software.

v" Der Quickstart erscheint.

vV v v Vv

Nehmen Sie die notwendigen Eingaben in den Feldern Anwender und Labor vor.
Wahlen Sie das Torchmaterial.

Markieren Sie in der Worksheet-Tabelle das benétigte Worksheet.

Klicken Sie auf [OK].
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v Die Oberflache von ASpect PQ erscheint. Die Methode und die Sequenz sind be-
reits geladen.

Je nach Worksheet-Konfiguration kénnen Sie nun die mit dem Worksheet geladene
Methode und Sequenz mit einer Proben-ID-Datei verkntpfen oder die Messung direkt
starten.

1.1.1.3 Ohne Worksheet starten

Allgemeiner Ablauf einer
Messung

10

Ohne vorbereitetes Worksheet miissen Sie Methode, Sequenz und Proben-ID fir die
Messung laden oder neu konfigurieren.

» Installieren Sie das Zubeh&ér am Analysengerat und schalten Sie danach das Zubehér
und das Gerat ein.

» Starten Sie die Software.
v Der Quickstart erscheint.
» Nehmen Sie die notwendigen Eingaben in den Feldern Anwender und Labor vor.
» Wahlen Sie das Torchmaterial.
» Klicken Sie auf [Quickstart tiberspringen].
v" Die Oberfldche von ASpect PQ erscheint.

Spezifizieren Sie firr Ihre Analysenaufgabe eine Methode und eine Sequenz und starten
Sie die Messung.

Fir einen manuellen oder automatischen Messablauf sind folgende Schritte notwendig:

» Methodenparameter (Methodenentwicklung) spezifizieren.

» Sequenz erstellen. Diese enthélt Proben und Aktionen in der abzuarbeitenden Rei-
henfolge. Einige probenbeschreibende Daten wie Probenbezeichnung und Position
auf dem Probenteller kénnen ebenfalls direkt eingegeben und mit der Sequenz ge-
speichert werden.

» Fur die Routine-Analytik ist es vorteilhaft, eine Probenidentifikationsdatei (Proben-
ID) zu erstellen. Diese enthalt probenbeschreibende Daten wie Bezeichnung, Ver-
diinnungsfaktor und Probenteller-Position. Die Daten werden benétigt, wenn eine
Rickrechnung der Konzentration auf die Originalprobe erfolgen soll. Probenidentifi-
kationsdateien sind Textdateien und kénnen auch iber externe Programme erstellt
werden.

» Messung starten.

Wahrend des Messablaufs werden Ergebnisse sofort in die Ergebnisdatenbank geschrie-
ben. Auf diese zentrale Ergebnisdatei wird mit den Datenverwaltungsfunktionen (Ex-
port, Druck, ...) zugegriffen.

Nach dem Starten der Messung werden die Ergebniswerte in die Ergebnisliste im Haupt-
fenster eingetragen. Fir eine Detailanzeige (Einzelwerte, Spektren, ...) kann die entspre-
chende Probenzeile ausgewéahlt werden. Die zuletzt gemessenen Ergebnisse werden
stets an das Ende der Tabelle angefiigt, ein Uberschreiben ist nicht méglich.

Falls notwendig, kann eine weitere Datenauswertung durch Neuberechnen erfolgen.
Messdaten kénnen fiir den Protokolldruck aufbereitet oder exportiert werden.
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1.1.2 ASpect PQ in zweiter Instanz 6ffnen

Bei bereits laufender Anwendung wird eine weitere Programminstanz der Anwendung
im Offline-Modus gedffnet. In diesem Modus besteht keine Verbindung zum Gerat. Alle
weiteren Funktionen wie das Erstellen von Methoden oder das Laden und Auswerten
von Ergebnissen kénnen jedoch parallel zum laufenden Messbetrieb in der ersten Pro-
gramminstanz verwendet werden.

» Starten Sie das Programm in der zweiten Instanz mit dem Menipunkt Datei | Off-
line-Programminstanz starten.

1.1.3 ASpect PQ sperren

Die Anwendung kann fiir die Bedienung gesperrt werden, Messungen werden wéhrend
der Sperrung weiter ausgefiihrt. In Verbindung mit der optional erhéltlichen Benutzer-
verwaltung wird eine Kennwortbestatigung fiir das Entsperren des Bildschirms benétigt.

» Wahlen Sie den Menipunkt Extras | Sperren.

» Um die Anwendung zu entsperren, klicken Sie auf das Schlosssymbol auf dem Bild-
schirm.

1.1.4 ASpect PQ beenden

» Loschen Sie das Plasma (— "Plasma ziinden/Plasma loschen"S. 69).
» Beenden Sie das Programm, indem Sie den MenUlpunkt Datei | Beenden wéhlen.

» Sind zu diesem Zeitpunkt Methoden-, Sequenz- oder Probeninformationsdaten noch
nicht gespeichert, erscheint ein Bedienhinweis. Klicken Sie auf [Ja], wenn Sie die Da-
teien speichern wollen.

» Das ICP-OES Gerat bendtigt nach Abschalten des Plasmas noch Zeit fir die System-
kithlung. Ist die Zieltemperatur noch nicht erreicht, wird ein Verlaufsfenster mit Be-
nachrichtigung zum sicheren Ausschalten des Gerdtes angezeigt.

Schalten Sie erst nach Beenden von ASpect PQ das ICP-OES Gerét aus.

ﬂ Hinweis Wird ASpect PQ beendet, wahrend das Plasma brennt, wird das Plasma nach Riickfrage
automatisch geldscht!

1.2  Allgemeine Bedienhinweise

1.2.1 Die Arbeitsoberfldche

Nach dem Start des Programms ASpect PQ wird zundchst das Fenster Quickstart geoff-
net. Von dort aus erreichen Sie die Arbeitsoberflache (— "Das Quickstart-Fenster"S. 7).
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“m ASpectPQ13.0.  Tech: ICP-OES- [Methodenentwicklung) 1

Datei Bearbeiten Ansicht Methodenentwicklung Routine System Extras 7 2

4 Sequenz/Ergebnisse Sequenz Ergebnisse Ubersicht
e . Probentyp Narme 5 Nr. Hame Linie Typ Ints.  SD{Ints.) RSD%  Datum  Zeit Einzelwerte(Ints.) A
Plasma 1 Kal.-Nulll ~ 2.56/09.06.2020 | 7:53 |230929 220216 221
2 Kal.-Std.1 22 Fe259.940 221675 5761 2,60 09.06.2020 7. 218289 218410 228
ﬁ 3 Kal.-Std.2 23 Mn257.610 254642 11398 4.48 09.06.2020 7:53 253780 243700 266
Spekirometer 4 Kal.-Std.3 24 Ni231.604 256301 5031 1.96 09.06.2020 7:53 256313 261327 251.
e 5 Kal.-5td.4 25 Pb220.353 257318 7896 3.07 09.06.2020 7:53 258736 248809 264
PTT 6 Kal.-Std.5 26 5e196.028 251222 6868 2.73 09.06.2020 7:53 254308 243352 256/
Methode 7 Kalib. berechnen 27 1385.957 254408 1647 0.65 09.06.2020 7:53 254271 252833 256
= 8 Probe Sample 1 28 Zn206.200 219181 6819  3.11 09.06.2020 7:53 227056 215273 215,
[} 9 Probe Sample 2 29 Cal-5td2 Al396.152 259867 8899 3.42 09.06.2020 7:54 269949 256546 253
Probengeber 10| Probe Sample 3 30 As188.979 415005 9621 2.32 09.06.2020 7:54 405645 424866 414!
11|Probe Sample 4 31 As193.698 412714 5921 1.43 09.06.2020 7:54 411585407439 419
' 12|Probe Sample 5 32 Cd214.441 405201 1450 0.36 09.06.2020 7:54 406871 404261 404
Proben-ID 13 Probe Sample & 33 Cd226.502 413262 5665 1.37 09.06.2020 7:54 407083 418211 414
14| Probe Sample 7 34 Cr267.716 415541 5280 1.27 09.06.2020 7:54 415435 410306 420!
;: 15| Probe Sample § 35 Cu324.754 261896 10959 4,18 09.06.2020 7:54 274421 254071 257
Erme 16| Probe Sample & 36 Fe259.940 269011 10728 3,99 09.06.2020 7:54 273929 276399 256
17 Probe Sample10 37 Mn257.610 413670 935 (0.23 09.06.2020 7:54 412597 414302 414
E 38 Ni231.604 413624 4909 1.19 09.06.2020 7:54 410915 410666 419
Kalbrierung 39 Pb220.353 413864 5528  1.34 09.06.2020 7:54 412523 409129 419!
40 5e196.028 406450 5125 1.26 09.06.2020 8:00 412250 404525 402!
l: 41 1385.957 407953 1446 0.35 09.06.2020 8:00 409300 406425 408
o 42 Zn206.200 263820 7084 2.69 09.06.2020 8:00 261144 258463 271!
43 Cal-5td3 Al396.152 309575 7233 2.34 09.06.2020 8:01 306787 304150 317,
:: 44 As188.979 614152 2497 0.41 09.06.2020 8:01 612360 617003 613/
— 45 As193.698 608941 4714 0.77 09.06.2020 8:01 605608 606881 614.
baten 46 Cd214.441 615167 8965 1.46 09.06.2020 8:01 604957 618795 621.
@ 47 Cd226.502 618917 8841 1.43 00.06.2020 8:01 609181 626442 621
. 48 Cr267.716 616188 7454 1.21 09.06.2020 8:01 607762 621925 618!
Verksheet 49 Cu3z4.754 309952 7909 2.55 09.06.2020 8:01 308892 302627 318
50 Fe259.940 317570 6085 1.92 09.06.2020 8:01 323616 317647 311
% T ——— P e o e Zones v 232
conm @ | |« >« > v
Ints./Zeic Konz.l Konz.2 QC-Erg. Fehler Einzel. Proben-ID Benutzerdefiniert 6
PQ 5000 User1 [Ebene 1] Simulation  |mutti_element_around-20-06-09 750 7
Arbeitsoberflache von ASpect PQ
Hauptbestandteile der Nr. Beschreibung
Arbeitsoberflache
1 In der Titelzeile finden Sie Informationen zur Softwareversion, des angeschlossenen
Gerates, zur Technik und (falls geladen) des Worksheets.
2 Uber die Mentileiste erreichen Sie alle Programmfunktionen der Software.
3 Die Werkzeugleiste enthélt die Schaltflachen fir den Start und das Pausieren von Mess-

sequenzen, und zeigt die aktuell geladene Methode, Sequenz und Proben-ID-Datei an.

Mit Klick auf die Schaltflache hinter den Feldern kénnen Sie den Datensatz laden.
AufRerdem finden Sie hier die Schaltflaiche zum Anlegen ein neues Worksheets.

4 Uber die Symbolleiste haben Sie Zugriff auf die wichtigsten Fenster (Funktionen) der
Software. Sobald ein der Fenster gedffnet ist, farbt sich das entsprechende Symbol rot.
Wenn mehrere Fenster gedffnet sind, holen Sie ein Fenster mit erneutem Klick auf das
Symbol in den Vordergrund.

5 Im Hauptfenster werden die Sequenz und die Messergebnisse angezeigt (— "Anzeige
der Ergebnisse und des Analysenfortschritts im Hauptfenster'S. 78).

6 Einige Hauptkarten besitzen weitere Unterregister, die im unteren Bereich des Fensters
angeordnet sind.

7 In der Statusleiste am unteren Rand werden Informationen tber das angeschlossene
Gerat, den angemeldeten Nutzer und der Name der aktuell angezeigten Ergebnisdaten-
bank ausgegeben.

1.2.2 Die Hilfefunktion

Hilfe zur Bedienung von ASpect PQ erhalten Sie Gber den Menipunkt ? | Hilfethemen.
Wahrend der Arbeit mit den Fenstern von ASpect PQ kdnnen Sie die Funktionstaste
[F1] driicken, um eine kontextsensitive Hilfe zu erhalten.

12
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Das Programm blendet Kurzinformationen (Tooltipps) zu den Schaltflachen der Werk-
zeug- und der Symbolleiste, anderen Symbolschaltflachen und fiir die Spaltentitel in den
Fenstern Methode, Sequenz und Proben-ID ein, wenn Sie den Mauszeiger darlber

bewegen.

1.2.3 Die Ubersicht iiber Menii-, Werkzeug- und Symbolleiste

Funktionen in der Ment-
leiste

Am oberen Rand der ASpect PO-Oberflache befindet sich die Meniileiste mit der alle
Bedienvorgange der Software ausgeldst werden kénnen. Meniis und Schaltflachen, die
fur den aktuellen Inhalt der Arbeitsoberflache nicht zuganglich sind, werden grau darge-
stellt. Einige MenUpunkte, wie z. B. die Druckfunktion, werden in Abhangigkeit von wei-
teren gedffneten Fenstern eingeblendet.

Meniipunkt

Datei

Bearbeiten

Ansicht

Methoden-

entwicklung

Routine

Extras

Beschreibung

Methoden, Sequenzen und Probeninformationsdaten neu erstellen,
6ffnen und speichern

Ergebnisdaten 6ffnen

Methoden und Sequenzen léschen
Spektrendaten exportieren

Aktives Fenster oder Protokoll drucken
Offline- bzw. Online-Programminstanz starten
Protokollentwurfsmodus aufrufen

Das Fenster Quickstart aufrufen

Anwendung beenden

Zuletzt gedffnete Methoden und Sequenzen direkt aufrufen

Inhalt von Text- und Eingabefeldern kopieren und einfiigen
Ausgewahlte Zeilen der Ergebnisliste in die Zwischenablage kopieren
Inhalt der Ergebnisliste 16schen

Fenster, die Darstellungen und Informationen wéahrend des Analysen-
ablaufs enthalten, z. B. Signalverlauf, 6ffnen und schlief3en

Skalierung der Signalachse der Darstellungen auswahlen

Fenster, die wahrend der Methodenentwicklung benétigt werden, 6ff-
nen

Ubersichtsspektrum aufzeichnen

Messablauf starten, pausieren und abbrechen
Ergebnisse neuberechnen
Plasma léschen

System spiilen

Fenster Daten und Optionen 6ffnen

Linienliste aufrufen

Suche nach Einzelproben starten

Aktuelle Bildschirmanzeige ausdrucken

Wartungen (Umlaufkihler) tberprifen und durchfiihren

Arbeitsplatz sperren
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Werkzeugleiste

Symbolleiste

14

System

-~

Verfiigbar, wenn das optionale Modul "21 CFR Part 11 Compliance ASpect
PQ"installiert ist

m  Benutzerverwaltung konfigurieren
= Kennwort andern
= Audit Trail ansehen

®  Frgebnisse signieren

= Hilfe und Versionsinformation anzeigen

Die Schaltflachen in der Werkzeugleiste dienen hauptsachlich zum Star-
ten/Unterbrechen und Fortsetzen der Sequenzmessung. In den Feldern der Werkzeug-
leiste werden die aktuell geladenen Methoden, Sequenzen und Proben-IDs angezeigt.

= HEEEE - N

Beschreibung

Sequenzmessung starten.

Markierte Zeilen in der Sequenz messen.

Laufende Sequenzmessung unterbrechen.

Unterbrochene Sequenzmessung fortsetzen.

Ergebnisse neu berechnen, z. B. nach Messung einer weiteren Probe.

Pumpe am ICP-OES Gerat starten/stoppen.

Pumpe schneller laufen lassen (Probenweg spiilen).
Plasma ziinden / ldschen.

Dateien 6ffnen. Es kénnen gespeicherte Methoden, Sequenzen oder Proben-ID in
das Programm geladen und fir die aktuelle Analyse verwendet werden.

Neues Worksheet erstellen.

Die Symbolleiste bietet schnellen Zugriff zu den wichtigsten Funktionen des Programms
ASpect PQ. Ein Klick auf das Icon 6ffnet das Fenster mit der entsprechenden Programm-
funktion. Die Symbolleiste befindet sich nach der Installation am linken Bildschirmrand,
sie kann jedoch beliebig mit gedriickter Maustaste verschoben werden.

Icon

A

Beschreibung

Atomisierung kontrollieren:

= Zinden/Ldschen des Plasmas

= Einstellungen der Gasflisse

= Uberpriifen der Pumpe fiir die Probenférderung zum Zerstiauber
®  Justieren der Transferoptik

®  Optimierung von Plasmaleistung und Zerstdubergas
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Spektrometerfunktionen tberprifen:

>

®  Gerdtedaten
®  Test der Wellenldngenkorrekturen
®  Messung an einer Test-Wellenldnge starten

®  eine kontinuierliche Messung fiir Gerdteoptimierungen starten

Methodenfenster 6ffnen

- —
—
- =

Probengeber spezifizieren

Fenster mit Probeninformationsdaten 6ffnen
Sequenzfenster dffnen

Fenster mit Kalibrierung 6ffnen

Fenster mit Daten der Qualitatskontrolle 6ffnen

= Datenverwaltung

MW i = [

®  Ergebnisse drucken und Protokollvorlagen verwalten
= Auswahl der MaReinheiten
®  Datenbank fiir Stockstandards und QC-Proben

Worksheets verwalten, gespeicherte Worksheets 6ffnen

EZ

1.2.4 Haufig verwendete Bedienelemente

Allgemeine Schaltflachen

Verschiedene Schaltflachen, Maus- und Tastaturfunktionen werden innerhalb von AS-
pect PQ mit immer wieder gleicher bzw. sehr &hnlicher Bedeutung verwendet.

Diese Bedienelemente werden hier allgemein beschrieben, soweit erforderlich finden Sie
spezifische Informationen bei der Beschreibung der jeweiligen Fenster.

Die Bedeutung von Symbolschaltfldchen wird durch Tooltips angezeigt, wenn sich der
Mauszeiger tiber dem entsprechenden Symbol befindet.

Schaltflache Beschreibung
[OK] Fenster schlieBen und Einstellungen Gbernehmen.
[Abbrechen] Fenster schlieRen, Anderungen verwerfen.

[Ubernehmen]  Einstellungen tibernehmen, ohne das Fenster zu schlieRen.

[SchlieBen] Fenster schlieBen, Einstellungen kénnen nicht dauerhaft gespeichert wer-
den.

[Offnen] Ein Auswahlfenster 6ffnen, um eine Datei oder einen Datensatz zu laden.

[Speichern] Ein Auswahlfenster 6ffnen, um eine Datei oder einen Datensatz zu spei-
chern.

eee Ein Auswahldialogfenster, z. B. Pfadauswahldialog, 6ffnen.
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Tabellen

Schaltflachen in den
Tabellen

16

™ Das Fenster Drucken 6ffnen. Der Inhalt des aktuellen Fensters kann ge-

druckt oder in eine Datei exportiert werden.

In einigen Fenstern werden Werte direkt in eine Tabelle eingetragen. Je nach Art des
Eintrags verhalt sich die Tabellenzelle wie ein Eingabefeld, eine Auswahlliste oder ein
Eingabefeld fiir einen begrenzten Zahlenwertbereich mit Pfeiltasten.

Zum Markieren einer Tabellenzeile klicken Sie in der ersten grau unterlegten Tabel-
lenspalte auf die entsprechende Zeile. Der Markierungsbalken kann anschliefend mit
den Tasten [] und [V] verschoben werden.

Zum Verandern der Spaltenbreite bewegen Sie den Mauszeiger auf die Begrenzungs-
linie zwischen zwei Spalten bis ein Doppelpfeil erscheint. Driicken Sie die linke Maus-
taste und passen Sie die Spaltenbreite an.

In Eingabefeldern stehen zusatzlich folgende Funktionen zur Verfligung:

>

[F2] schaltet den Editiermodus ein. In diesem Modus werden die Tasten [€] und
[] zum zeichenweisen Editieren verwendet. Erneutes Driicken von [F2] aktiviert
den Standardmodus bei dem die Cursortasten zur Navigation zwischen den Zellen
verwendet werden.

Texte kdnnen ber das Meni Bearbeiten | Kopieren und Bearbeiten | Einfiigen
oder Uber die Tastenkombination [Strg+C] und [Strg+V] in die Windows-
Zwischenablage kopiert und wieder eingefligt werden.

Schaltflache Funktion

[Anhéngen] Fugt eine neue Tabellenzeile am Ende der Liste ein.

[Einfiigen] Fugt eine neue Tabellenzeile vor einer markierten Tabellenzeile ein.
[L6schen] Loscht die markierte Tabellenzeile.

t: Verschiebt die markierte Tabellenzeile eine Position nach oben.

-
ol

Hinweis: Eine Tabellenzeile muss vollstdndig markiert sein, damit sie ver-
schoben werden kann. Dafir klicken Sie auf die Nummer der betreffenden
Zeile in der ersten Tabellenspalte.

— Verschiebt die markierte Tabellenzeile eine Position nach unten.

Ubernimmt den Wert der markierten Zelle in alle nachfolgenden Tabellen-
zeilen des gleichen Probentyps (Probe, Standards, QC usw.). Bei aktiviertem
Kontrollkdstchen inc. (steht fir Inkrement) wird dieser Wert automatisch
erhoht, z. B. Probe001, Probe002 ...
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| Typ Pos Name AS-VF MName(2) Elemnente ~
2 Kal.-Nuli 101 1 alle
3 Kal.-5td.1 102 1 alle
4 Kal.-Std.2 103 1 alle
5 Kal.-Std.3 104 1 alle
6 Kal.-Std.4 105 1 alle
7 Kal.-Std.5 106 1 AI396.152, Cu324.754, Fe259.940, .
8 Kalb. berechnen
9 Probe 101 1 alle
10 Probe 102 1 alle
11 Probe 103 1 alle
< > W
Anhangen Enflgen Léschen = = =
nc.
Typen
Beispiel fiir eine Tabelle
Grafiken In Grafiken kann mit Hilfe der rechten Maustaste ein Kontextmenii gedffnet werden, um
die Grafik oder das gesamte Fenster im Grafikformat in die Windows-Zwischenablage zu

kopieren.

In mehreren Grafikfenstern stehen zusétzliche Symbolschaltflachen zur Verfiigung:

Symbol Funktion

G-)\ Aktiviert den Zoommodus. Bei gedriickter linker Maustaste kann ein Grafikbereich
ausgewahlt werden, der vergroRRert dargestellt wird.

Q Deaktiviert den Zoommodus und schaltet die Darstellung auf die urspriingliche
Skalierung zuriick.

T Aktiviert den Textmodus. Bei gedriickter linker Maustaste kann ein Bereich fir ein
Fenster ausgewahlt werden, mit dem ein Text zur Grafik hinzugefiigt werden
kann.

Ein Doppelklick auf einen bestehenden Text 6ffnet das Fenster, um den Text zu
andern oder zu I6schen. Mit der Kombination Strg + rechte Maustaste kann ein
bestehender Text verschoben werden.

Aktiviert den Markierungsmodus in Darstellungen des Signalverlaufs oder Spek-
tren. Mit der linken Maustaste werden Beschriftungen zu den Messpunkten hin-
zugefigt.

Funktionstasten Symbol Funktion

[F1] Kontextsensitive Hilfe aufrufen.

[F2] Tabellenzellen editieren.

[F5] Bildschirmausdruck starten.

[F6] Ausgewdhlte Zeile der Sequenz (Meniipunkt Routine | Zeile der Sequenz aus-

fiihren) messen.

[F7] Zusatzliche Darstellungsfenster (z. B. Signalverlauf) anzeigen.

[F8] Zusétzliche Darstellungsfenster schlieRen.
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[F10] Fir die Bedienung per Tastatur zwischen Meniizeile des Arbeitsbereichs und Er-
gebnisfenster umschalten.

[F11] Gestoppten Messablauf fortsetzen (Menlipunkt Routine | Fortsetzen).

[F12] Messablauf starten und stoppen (MenUlpunkte Routine | Sequenz starten und
Routine | Stopp).

Drucker verwenden In ASpect PQ wird der unter Windows eingerichtete Standard-Drucker verwendet.

18



2 Worksheet verwalten

Elemente im Fenster
Worksheets verwalten

Worksheet verwalten

Ein Worksheet ist eine Mappe, die eine Methode und eine Sequenz zusammenfasst.
Ergdnzend kdnnen in einem Worksheet Einstellungen fir eine Proben-ID und fiir Ergeb-
nisdaten hinterlegt werden. Mit einem geladenen Worksheet kénnen Sie direkt die Mes-

sung der Sequenz starten (—

"Mit Worksheet starten"S. 9).

Sie kdnnen Worksheets neu erstellen, dndern, l6schen, deaktivieren oder laden. Die
Funktionen dafiir finden Sie im Fenster Worksheets verwalten.

Das Fenster Worksheets verwalten 6ffnen Sie mit einem Klick auf IE in der Symbol-

leiste.

[[) Worksheets verwalten - O *
Worksheet Letzte Anderung  Von Favorit  Inaktiv Neu
Elemental impurities USP 232_233 09.06.2020 15:50 | Analytk Jena _ [ vorausfiillen
Screening 09.06.2020 15:51 | Analytik Jena O Endemn
Semi Quant 09.06.2020 15:51 | Analytik Jena O D oo

Laden
£ a3 Beschreibuna:
Elemental impurities USP 232/233 -
Sample preparation:
Torch material: Quartz
Elem. fWavelength: As 188.979 nm
[ Mur aktive Worksheets anzeigen Plasma power [W]:1200 v
& CSchlieBen”]

Fenster Worksheets verwalten

Schaltflachen / Optionen
[Neu]

Vorausfiillen

[Andern]
[Léschen]
[Laden]

Nur aktive Worksheets an-
zeigen

Beschreibung

Beschreibung

Neues Worksheet erstellen.

Eine bereits geladene Sequenz und Methode werden iiber-

nommen.

Markiertes Worksheet editieren.

Markiertes Worksheet 6sc

hen.

Markiertes Worksheet fiir eine Messung laden.

In der Tabelle alle Worksheets ausblenden, die mit inaktiv ge-

kennzeichnet sind.

Beschreibung des markierten Worksheets

Diese Informationen werden beim Erstellen des Worksheets

hinterlegt.

In der Tabelle werden folgende Informationen zu den Worksheets ausgegeben:
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2.1
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Tabellenspalte
Worksheet

Letzte Ande-
rung

Von

Favorit

Inaktiv

Worksheet neu erstellen

Beschreibung
Name des Worksheets

Datum der letzten Anderung des Worksheets

Anwender, der die letzte Anderung vorgenommen hat

Der Name des Anwenders wird aus dem Quickstart Gbernommen.
Wenn aktiviert, wird das Worksheet auf dem Tab Favoriten im Fenster
Quickstart angezeigt

Wenn aktiviert, wird dieses Worksheet nicht im Quickstart angezeigt

Ein als inaktiv markiertes Worksheet kann jedoch aus dem Fenster Works-
heets verwalten geladen werden.

» Um ein neues Worksheet zu erstellen, 6ffnen Sie mit einem Klick auf @ in der Sym-
bolleiste das Fenster Worksheets verwalten und klicken Sie auf [Neu].

Alternativ kdnnen Sie in der Werkzeugleiste au1c klicken.

v' Das Fenster Neues Worksheet erscheint.

» Wahlen Sie eine Methode und eine Sequenz.

Hinweis: In einer Sequenz kdnnen weitere Methoden als Aktionen nachgeladen

werden.

» Optional kédnnen Sie Vereinbarungen zum Speichern der Ergebnisdatei und der Ver-
wendung einer Proben-ID-Datei treffen und die Beschreibung editieren (siehe unten
"Elemente im Fenster Neues Worksheet").

» Verlassen Sie das Fenster mit [OK].

v Das neue Worksheet erscheint im Fenster Worksheets verwalten und kann ge-
laden werden.
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Elemente im Fenster
Neues Worksheet

MNeues Worksheet

Proben-ID:

Ergebnisdatei:

Elemente:

Letzte Anderung:

el Horound _multielem)

Methode: |Examp|e Mulitine Ev

Ordner:

| <'¢ Favorit

| o 0 [ Inaktiv

08.06.2020 15:10

Sequenz: | multi_element_ground

09.06.2020 7:45
Ordner mit Proben-ID Dateien &ffnen

Ordner:

Datei immer neu erstellen (Zeitstempel anhdngen)

(Standard)

Mame: |Gr0und

C:\Wsers\Public\Documents\Analytik Jena‘\ASpectPQICP\RESULTS\Ground. tps

10.08.2020 10:29

Beschreibung:

* | Probenvorbereitung:

Torchmaterial: Quarz
Elem./Wellenlinge: Al 396.152 nm
Plasmaleistung [W]:1200
Beobachtung: axial
Plasmagas[L/min]: 12
Zerst.gas[L/min]: 0.6
Kalihriarharaich- 0 - 200 nall

Abbrechen

Fenster Neues Worksheet

Feld / Option = Beschreibung
Name Name des Worksheets eingeben
Methode Im Worksheet hinterlegte Methode

Offnen Sie mit E' das Datenbankfenster und wahlen Sie die Methode aus.
Sequenz Im Worksheet hinterlegte Sequenz

Offnen Sie mit El das Datenbankfenster und wéhlen Sie die Sequenz aus.
Proben-ID Optional kénnen Sie Einstellungen zum Laden einer Proben-ID-Datei vor-

nehmen:

(keine): Es werden keine Einstellungen fir die Proben-ID-Datei hinterlegt.

Ordner mit Proben-ID-Dateien 6ffnen: Nach Laden des Worksheets wird
ein Ordner gedffnet, in dem die Proben-ID-Datei bereit liegt. Klicken Sie auf

Lf] und wahlen Sie den Ordner.

Proben-ID-Datei laden: Beim Laden des Worksheets wird automatisch eine

1
Proben-ID-Datei geladen. Klicken Sie auf T3 und wahlen Sie die Datei aus.

Sie kénnen mit den Platzhaltern

und "?" auch eine Datei-Maske definieren.
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Ergebnisdatei

Beschreibung

Favorit

Inaktiv

2.2 Worksheet editieren

Optional kénnen Sie Einstellungen zum Speichern der Ergebnisse vorneh-
men:

(keine): Messung startet mit Fenster Messung starten, in dem der Name
der Ergebnisdatei und der Speicherort vergeben wird (— "Analyse starten"S.
71)

Datei immer neu erstellen (Zeitstempel anhdngen): Ergebnisdateien einer
Sequenz werden jeweils in einer neuen Datei gespeichert. Der Dateiname
setzt sich aus einem festen Bestandteil (Name) und dem Zeitstempel der
Messung zusammen. Wahlen Sie einen Ordner, in dem die Datei gespeichert
wird, und geben Sie einen Namen ein.

Erstellen und an Datei anhdngen: Beim ersten Sequenzstart wird die Ergeb-
nisdatei erzeugt. Bei jedem weiteren Sequenzstart werden die Ergebnisse in
dieser Datei angehangt.

Im Feld Beschreibung werden zunéchst voreingestellt einige Analysenpara-
meter angezeigt, die aus der Methode extrahiert wurden. Sie kénnen diese
Angaben frei editieren und so konkrete Hinweise zur Verwendung des Work-
sheets geben. Die Eingaben erscheinen im Quickstart und im Fenster Works-
heets verwalten fiir ein ausgewahltes Worksheet.

Mit einem Klick auf den Stern, kénnen Sie das Worksheet als Favorit markie-
ren:
Gelber Stern: Favorit

Grauer Stern: Kein Favorit

Wenn aktiviert, dann wird das Worksheet nicht im Quickstart angezeigt

Sie kdnnen alle Einstellungen in einem vorhandenen Worksheet editieren.

» Offnen Sie mit einem Klick auf IE in der Symbolleiste das Fenster Worksheets ver-

walten.

» Markieren Sie das Worksheet und klicken Sie auf [Andern].

v" Das Fenster Worksheet bearbeiten erscheint.

» Nehmen Sie analog zum Neuerstellen eines Worksheets die Anderungen vor.

2.3 Worksheet I6schen

Sie kénnen ein nicht bend&tigtes Worksheet [6schen.

» Offnen Sie mit einem Klick auf IE in der Symbolleiste das Fenster Worksheets ver-

walten.

» Markieren Sie das Worksheet und klicken Sie auf [Léschen].

v" Nach einer Rickfrage wird das Worksheet gelscht.
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2.4  Worksheet laden

ﬂ Hinweis

ﬂ Hinweis

Ein Worksheet konnen Sie im Quickstart wahlen (— "Das Quickstart-Fenster'S. 7) oder
im Fenster Worksheets verwalten laden:

» Das Fenster Worksheets verwalten mit einem Klick auf IE in der Symbolleiste 6ff-
nen.

» Das Worksheet mit einem Mausklick in der Tabelle markieren und auf [Laden] kli-
cken.

v Das Worksheet wird geladen und Sequenz im Hauptfenster angezeigt.

Je nach Worksheet-Konfiguration kdnnen Sie nun die mit dem Worksheet geladene
Methode und Sequenz mit einer Proben-ID-Datei verknipfen oder die Messung direkt
starten.

Beim Laden eines Worksheets werden stets die aktuellen Versionen der Methode und
der Sequenz verwendet.

Wenn Sie eine vom Worksheet abweichende Methode oder Sequenz laden, werden die
Einstellungen fiir die Ergebnisdatei und die Proben-IDs im Worksheet zurlickgesetzt.
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3.1

Methoden

In den Methoden sind die fiir eine Analyse nétigen Parameter gespeichert:
®  Auswahl der Analysenlinien

®  Parameter fir die Linienauswertung

®  Plasma- und Spektrometereinstellungen

®  Art der Probenzufuhr

m  Kalibrierparameter

m  Statistische Auswertungen

®  Einstellungen zur Qualitatskontrolle und -sicherung

®  Finstellungen zur Messwertausgabe

Die Methode ist die Grundlage fiir eine Messsequenz, in der die Abfolgen von Proben-
messungen und anderen Aktionen innerhalb einer Analyse festgelegt sind (—
"'Sequenzen"S. 57). Gespeicherte Methoden kénnen somit fir Analysen mit unterschied-
lichen Sequenzen genutzt werden.

[
Das Fenster Methode 6ffnen Sie mit einem Klick auf 1 in der Symbolleiste. Die zu-
letzt aktive Methode wird angezeigt. Wurde nach Start des Programmes bis zu diesem
Zeitpunkt keine Methode geladen, enthalten die Anzeigen des Fensters die Voreinstel-
lungen oder sind leer.

Methoden erstellen, speichern und laden

Methoden werden in einer Datenbank gespeichert. Werden die Methodenparameter
einer vorhandenen Methode variiert und diese Anderungen mit gleichen Namen gespei-
chert, wird von der Methode eine neue Version angelegt. Die vorhandene Methode kann
also nicht Gberschrieben und auf diese Weise unabsichtlich geldscht werden. Weitere
Hinweise zur Verwaltung von Methoden finden Sie im Abschnitt "Methoden und Se-
quenzen verwalten"S. 135.

3.1.1 Neue Methode erstellen
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Beim Erstellen einer neuen Methode kénnen Sie auf Standardeinstellungen, Parameter
einer gespeicherten Methode oder aktuelle Methodenparameter zuriickgreifen.

» Wahlen Sie den Meniipunkt Datei | Neue Methode erstellen.

» Aktivieren Sie eine der drei Optionen und 6ffnen Sie dementsprechend das Fenster
Methode:

Option Bedeutung

Basierend auf Standard- Ein Fenster mit neuen Methodenparametern (nur mit Vorein-
werten stellungen fir die Kalibrierung und Statistik) 6ffnen.
Basierend auf aktuellen Das Fenster Methode mit den aktuellen Methodenparametern
Parametern 6ffnen.
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Basierend auf gespeicher-  Das Fenster Methode 6ffnen aufrufen.

ter Methode Nach Auswahl einer Methode werden deren Parameter im
Fenster Methode angezeigt.

Alternativ klicken Sie auf #t oder wahlen Sie den Menipunkt Methodenentwick-
lung | Methode, um das Fenster Methode mit den aktuellen Parametern zu 6ffnen.

» Nehmen Sie die benétigten Methodeneinstellungen vor (— "Einstellungen der Me-
thodenparameter"S. 27).

» Aktivieren Sie die eingestellten Methodenparameter mit den Schaltflachen [OK]
oder [Ubernehmen] fiir die nachfolgende Analyse.

3.1.2 Methode speichern

Nach Eingabe der Methodenparameter speichern Sie die Methode in der Datenbank:

» Klicken Sie im Fenster Methode auf [Speichern], um das Fenster Methode spei-
chern zu 6ffnen.
Alternativ wahlen Sie den Meniipunkt Datei | Speichern | Methode.

Methode speichern ‘

Name: TW Standardkit ‘ Kat.: |

Name .Vers.- Datum - Zett Kat.- Anwender - Status
Method_Ground 1 05.06.2020 17:15 INS User Entwicklung

TW Standardkit | 1 [08.06.2020] 12:3¢]  |[user Entwicklung

Sortieren nach Beschreibung:
@ Aufsteigend
(O Absteigend

Name/Vers.

Nur aktuelle Versionen anzeigen
[_] Als Routinemethode verwenden

Kalbrierkurve(n) speichern

Abbrechen

Datenbankfenster zum Speichern der Methode

» Nehmen Sie folgende Einstellungen vor:

Option Eingabe / Einstellung

Name Methodenname eingeben.

Als Routinemethode Wenn aktiviert, ist die Methode im Programmmodus Routine verfiig-
verwenden bar (— "Das Quickstart-Fenster"S. 7).
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ﬂ Hinweis

Tabelle Ubersicht vorhandener Methoden
Mit den Optionen der Gruppe Sortieren nach kénnen Sie die Metho-
den nach verschiedenen Kriterien sortieren.
Ist die Option Nur aktuelle Versionen anzeigen aktiviert, wird bei
gleichnamigen Methoden jeweils nur die Methode mit der hochsten
Version angezeigt.

Beschreibung Optional nahere Erlduterungen zur Methode eingeben.

Kat. Optional eine Kategorie (drei Zeichen) fiir eine weitere Kennzeich-
nung und Sortierung der Methoden eingeben.

Kalibrierkurve(n) spei- Vorhandene Kalibrierkurven werden mit der Methode gespeichert
chern und kénnen fir weitere Analysen verwendet werden.

» Speichern Sie die Methode mit [OK].

Die Methode ist in der Datenbank gespeichert. Bei Verwendung eines vorhandenen
Methodennamens wird die vorhandene Methode nicht iberschrieben, sondern eine
neue Version in der Datenbank angelegt. Um Methoden aus der Datenbank zu entfer-
nen, missen sie explizit geldéscht werden (— "Methoden und Sequenzen verwalten"S.
135)!

Die Methode wird auch in der Ergebnisdatei der Messung gespeichert. Nach Aufrufen
der Ergebnisdatei kann auch die Methode wiederhergestellt werden.

3.1.3 Methode laden

Aus Datenbank laden

Aus Ergebnisdatei laden
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Methodenparameter kdnnen sowohl aus der Methodendatenbank als auch aus einer
vorhandenen Ergebnisdatei geladen werden.

» Offnen Sie das Datenbankfenster mit einer der folgenden Alternativen:

—  Klicken Sie in der Werkzeugleiste auf das Ordner-Symbol neben dem Feld Me-
thode

— Wabhlen Sie den Meniipunkt Datei | Methode 6ffnen oder
—  Klicken Sie im Fenster Methode auf [Offnen].
» Wahlen Sie in der Liste die gewlinschte Methode aus.

» Im Feld Kat. kdnnen Sie die angezeigten Methoden mit Auswahl einer Kategorie
einschranken. Wenn Sie alle Methoden sehen méchten, 18schen Sie den Eintrag im
Feld Kat.

» Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Nur aktuelle Version anzeigen, wenn bei gleich-
namigen Methoden jeweils nur die Methode mit der héchsten Version angezeigt
werden soll.

» Offnen Sie das Fenster Methode mit [OK].

Aus einer im Hauptfenster angezeigten Ergebnisdatei kann die Methode extrahiert wer-
den.

» Fiihren Sie auf eine beliebige Probe einen Rechtsklick aus.
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» Wahlen Sie im Kontextmeni den Punkt Methode aus Ergebnisdatei laden.

» Nach einer Abfrage, ob aktuelle Methodenparameter (iberschrieben werden, kann
die Methode mit einem Klick auf 1t angezeigt werden.

3.2  Einstellungen der Methodenparameter

3.2.1 Auswahl der Analysenlinien — Karte Linien

it Methode - | X

Linien plasma Probenzufuhr Auswertung Kalibrierung Statistk QCS QCC  Ausgabe

Wellenl. . - Messzeit  Autointegr. l

Mr. Elem. [ Linie Typ Hauptlinie 5] Bereich Folge

1 Al 396.1520 | Al396.152 Analyt 3.0 Peak 1

2 As 188.9790 | As188.979 | Analyt 10.0 Peak 2

& D As 193.6980 | As193.698 | Analyt 10.0 Peak 3

4 cd 214.4410 | Cd214.441 | Analyt 3.0 Peak 4

SB cd 226.5020 | Cd226.502 | Analyt 3.0 Peak =

6 Cr 267.7160 | Cr267.716 Analyt 1.0 Peak 6

7 Cu 324.7540 | Cu324.754 | Analyt 1.0 Peak 7

8 Fe 259.9396 | Fe259.940 Analyt 1.0 Peak 8

2 Mn 257.6100 Mn257.610 | Analyt 1.0 Peak 9

10 i 2316036 | Ni231.604 Anaht 1.0 Peak 10 &7
. t= | $= =
Linie

Anhdngen... Einfligen... Laschen Andern...

Mehrlinienauswertung...
Interne Std. zuweisen...

"5} Nicht verwendete Linien laschen

ch Gffnen... ¥ Speichemn... s O oK Obernehmen | | Abbrechen

Fenster Methode / Linien

Parameter der Linienta- Tabellenspalte ~ Beschreibung

belle
Nr. Reihenfolge der ausgewahlten Linien in der Tabelle
I:' Nur im Modus Methodenentwicklung verfiigbar

Die Markierung erleichtert die Methodenentwicklung, bei der zu Beginn
mehrere Linien eines Elements gemessen und dann die geeignete Linie
ausgewahlt wird. Wenn eine Elementlinie mit einem Hakchen aktiviert ist,
wird diese Linie fir die Analyse verwendet und gemessen. Deaktivierte Li-
nien sind in der folgenden Analyse ausgeschlossen und werden nicht ge-
messen. Deaktivierte Linien sind noch nicht explizit aus der Linientabelle
geloscht.

Elem. Elementsymbol des zu analysierenden Elements
Wellenl. [nm] Wellenlénge der Analysenlinie in nm

Linie Bezeichnung der Analysenlinie. In der Voreinstellung setzt sich die Bezeich-
nung der Linie aus dem Elementsymbol und der Wellenldnge zusammen.
Die Bezeichnung kann jedoch frei editiert werden und muss eindeutig sein.

Typ Auswahl zwischen Analyt (zu analysierende Linie) und Int. Standard (in-
terne Referenzlinie)
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Hauptlinie

Messzeit

Autointegr.

Bereich

Folge

Anzeige, mit welcher Analysenlinie die aktuelle Linie gleichzeitig gemessen
wird (Simultanmessung).

Die Messzeit kann verkiirzt werden, indem nahe zusammen liegende Linien
mit einer Spektrometereinstellung erfasst werden. Nach einem Klick auf
[Mehrlinienauswertung] werden die méglichen Kombinationen angezeigt
(= "Linien simultan messen"S. 31).

Gesamtmesszeit firr eine Analysenlinie

Die Integrationszeit automatisch wahlen, sodass der CCD-Detektor optimal
beleuchtet ist und keine Uberbelichtung auftritt. Bei einer Uberbelichtung
lduft die von einem Pixel nicht aufgenommene Ladung auf benachbarte
Pixel Giber und verursacht Messfehler (Blooming-Effekt). Fiir die Ermittlung
der Integrationszeit muss der betrachtete Bereich gewahlt werden:
Spektrum Die Integrationszeit wird auf den hdchsten Peak im
Spektralbereich der Linie optimiert.
Diese Option ist voreingestellt und fiihrt zu einem
sicheren Ergebnis.
Peak Die Integrationszeit wird auf den Analysenpeak
optimiert.
Bei Auswahl dieser Option wird der Dynamikbereich
des CCD-Detektors fir die Analyse optimal genutzt.
Es ist jedoch darauf zu achten, dass sich nicht in
unmittelbarer Nahe des Analysenpixels ein héherer
Peak befindet. In diesem Fall kdnnte das Messer-
gebnis durch den Blooming-Effekt verfalscht wer-
den.
Detektor Die Integrationszeit wird an den héchsten Peak auf
dem Detektor angepasst.
Bei dieser Option wird kein Bereich des Detektors
Uberbelichtet, unter Umstéanden werden die Pixel
des Analysenpeaks nicht optimal beleuchtet.

Reihenfolge in der Analyse. Die Messreihenfolge kann frei festgelegt wer-
den.

Hinweis:

Nach Markierung einer Zahl werden mit einem Klick auf += den nachfol-
genden Zeilen die Zahlen in aufsteigender Reihenfolge zugeordnet. Sie
kénnen markierte Zeilen (Elementlinien) mit 1= und ¥= in der Tabelle in
der gewiinschten Messreihenfolge anordnen, in der ersten Zeile unter Folge
"1" eingeben und mit Y= die Messreihenfolge aufsteigend allen anderen
Analysenlinien zuordnen.

Schaltflachen in der Grup-  Mit den Schaltflachen [Anhangen], [Einfiigen] und [Andern] fiigen Sie der Linienta-

pe Linien belle weitere Analysenlinien hinzu bzw. editieren Sie eine ausgewahlte Linie (—
"Tabellen"S. 16). Nach einem Klick auf eine dieser Schaltflachen 6ffnet sich das Fenster
Element/Linie auswahlen fir weitere Eingaben. Mit der Schaltflache [Léschen] 16-
schen Sie eine oder mehrere markierte Analysenlinien aus der Methode.
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Weitere Schaltflachen

Methoden

Schaltflache Beschreibung

[Mehrlinienauswertung] Analysenlinien, die gemeinsam mit einer Monochromatorein-
stellung erfasst werden, kénnen simultan gemessen werden
(— "Linien simultan messen"S. 31).

[Interne Std. zuweisen] Analysenlinien mit einem internen Standard verkniipfen und
korrigieren (— "Interne Standards zuweisen"S. 33).

[Nicht verwendete Linien Nur im Programmmodus Methodenentwicklung verfiigbar
I8schen] Alle deaktivierten Linien aus der Methodenliste [6schen.
Hinweis:

Methoden kénnen nur als Routinemethoden gespeichert und
verwendet werden, wenn alle Linien in der Linientabelle ver-
wendet werden.

3.2.1.1 Analysenlinien in die Linientabelle einfiigen

Fenster Elemente/Linie
auswahlen

Die Auswahl der Analysenlinien erfolgt im Fenster Element/Linie auswahlen. Die Karte
Elemente enthélt das Periodensystem mit allen mit der ICP-OES-Technik analysierbaren
Elementen (dunkelgrauen Schaltflachen und schwarzen Elementsymbole). "Ausgegraute”
Elemente sind nicht verfiigbar. Die Karte Linieninterferenzen zeigt fiir eine ausgewéhl-
te Linie die bekannten méglichen Interferenzen mit den relativen Empfindlichkeiten an.

"= Element/Linie auswahlen - [Ausgewshlt: 1 von 186] — e
Elemente Linieninterferenzen Element auswihlen:
Element Wellenl. [nm] Typ BEC(ax.) [ma/L Rang
Li | Be Bl C|N|O| F|HNe Si 251.6112 |1 0.05 1
- O si 212.4120 |I 0.08 2
] ¥ Sl Pl s|aAlAr 5|5 288.1577 |1 0.13 3
K| Ca|Sc| Ti| V Co Ga| Ge Se| Br| Kr O si 221.6669 |1 0.15 4
Rb| sr| ¥ | z| nb| Ma| Tc| Ru| Rn| P Ag| | 10| 5n|sb| Te| 1] xe| B[S LA |1 el z
O si 252.4108 |I 0.19 &
Cs| Ba Hf| Ta| W|Re| Os| Ir | Pt| Au| Hg| Tl Bi| Po| At| Rn Ol si 198.8370 |1 0.25 7
Fr| Ral Ac g Si 190.0730 |1 0.65 8
Si 221.0892 |I 0.28 9
Ce| Pr| Nd| Prn|Sm| Eu| Gd| Tb| Dy| Ho| Er| Tm| Yb| Lu Ol si 251.9202 |1 0.5 10
Th| Pa| U | Mp| Pu|Am{ Cm{ Bk| Cf| Es|Fm| Md| No| Lr O |si 250.6897 |I 0.15 11
0| si 252.8508 |I 0.16 12
O si 251.4316 |I 0.19 13
Si25L611 O|si 243.5150 |1 0.57 14
O si 205.8130 |I 1.07 15
Linieninterferenzen Sil
Sortieren nach (15 Linie{n) gefunden):
® Element O wellenlinge (O BEC
Auswahl wie Liste sortieren
Auswahl aufheben
cd I
0 . .
25160 25162 Linien  Favoriten
..... [
___ Erweiterter Linienkatalog... Eigene Linien... oK Abbrechen

Fenster Element/Linie auswahlen

Das Tabellenblatt Favoriten enthélt eine Vorauswahl Linien mit den empfohlenen An-
wendungen (Schlagwértern). Bei Auswahl dieser Linien werden gleichzeitig optimierte
Methodenparameter in die Methode (ibertragen. Eigene Linien kédnnen ebenfalls diesen
Favoriten hinzugefiigt werden (— "Eigene Favoritenlinien definieren"S. 33.)

Das Tabellenblatt Linien beinhaltet alle wahlbaren Linien mit folgenden Angaben:
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Linien auswahlen

Erweiterter Linienkatalog
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Tabellenspalte  Beschreibung
Element Element

Wellenl. [nm] Analysenwellenlénge

Typ Atomisierungstyp:
I Atomlinie
Il lonenlinie
BEC(ax.) Typischer BEC-Wert der Analytlinie. Der BEC-Wert (background equivalent

concentration) ist die Konzentration des Analyten, die eine dem Untergrund
aquivalente Intensitat erzeugt. Ein kleinerer Wert entspricht damit einer
hoheren Empfindlichkeit.

Die BEC-Werte wurden unter folgenden Bedingungen ermittelt:

axiale Beobachtung, Leistung 1200 W, Plasmagasfluss 12 L/min, Hilfsgas-
fluss 0,5 L/min, Zerstaubergasfluss 0,6 L/min.

Rang Rangordnung der Empfehlung der Analysenlinie. Die Empfehlung einer
Analysenlinie hangt sowohl von der Empfindlichkeit als auch von den még-
lichen Stérungen durch benachbarte Linien anderer Elemente ab. Je weiter
vorn sich eine Linie in der Rangfolge befindet, desto besser sind Erfolgs-
chancen, dass mit der Analysenlinie gute Ergebnisse erzielt werden.

Mit den Optionen Element, Wellenldnge oder BEC sortieren Sie die Linientabelle auf-
steigend nach chemischen Symbol, Wellenlange oder BEC.

Wird die Option Auswahl wie Liste sortieren aktiviert, werden die Linien in Sortierrei-
henfolge der Liste (Sortieren nach) in die Linientabelle der Methode eingefiigt. Ist die
Option deaktiviert, werden die Linien in der Reihenfolge der Markierung eingefiigt.

» Klicken Sie im Fenster Methode / Linien auf [Anhdngen] oder [Einfiigen].
Das Fenster Element/Linie auswahlen erscheint.

» Klicken Sie im Periodensystem auf ein Elementsymbol (graue Schaltflachen sind
wéhlbare Elemente). Damit werden nur die Linien des gewéhlten Elements in der Li-
nientabelle / Favoritentabelle angezeigt.

Alternativ geben Sie im Feld Element auswéhlen das Elementsymbol ein.
Loschen Sie die Eingabe im Feld Element auswahlen, um die vollsténdige Element-
liste in der Linientabelle anzuzeigen.

» Markieren Sie auf dem Tabellenblatt Favoriten die Linien entsprechend lhrer An-
wendung oder aktivieren Sie in der Tabelle Linien die Kontrollkdstchen der ge-
winschten Linien.

» Wechseln Sie auf die Karte Linieninterferenzen und priifen Sie die Linien auf be-
kannte Interferenzen.

Hinweis:
Wahlen Sie wahrend der Methodenerarbeitung mehrere Linien fir jeden Analyten aus.

» Fahren Sie so fort, bis Sie flr jeden Analyten die Linien ausgewahlt haben. Verlassen
Sie das Fenster mit [OK].

v" Die markierten Linien werden in das Fenster Methode / Linien ibernommen.

Die Linienliste enthélt nach der Installation eine Vorauswahl von Analysenlinien. Diese



ﬂ Hinweis

Eigene Analysenlinien
anlegen und editieren
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kann durch Analysenlinien aus dem erweiterten Linienkatalog ergénzt werden.

» Klicken Sie im Fenster Element/Linie auswahlen / Elemente auf [Erweiterter Lini-
enkatalog].

» Markieren Sie in der Liste per Mausklick die gewiinschten Linien.
Mit einem erneuten Mausklick auf eine einzelne Linie entfernen Sie die Markierung.
Mit [Auswahl aufheben] entfernen Sie alle Markierungen.

» Ubertragen Sie mit einem Klick auf [Zur Linienliste hinzufiigen] die Auswahl in die
Linienliste.

Die aus dem erweiterten Linienkatalog hinzugefiigten Linien kénnen nicht aus dem
Standardkatalog entfernt werden.

In ASpect PQ kénnen Sie eigene Analysenlinien anlegen:
» Klicken Sie im Fenster Element/Linie auswdhlen / Elemente auf [Eigene Linien].

» Geben Sie im Fenster Linien editieren die Daten fiir das Element und die Wellen-
lange ein und wahlen Sie im Listenfeld den Typ.

» Ubertragen Sie die Eingaben mit [Hinzufiigen] in die eigene Linienliste.

» Mit [SchlieBen] werden die eigenen Linien in die Linienliste Gbernommen.

Eigenen Linie kénnen editiert und aus der Linienliste wieder entfernt werden.

» Um eine Linie in der eigenen Liste zu editieren, markieren Sie die Linie mit Mausklick
in der Liste des Fensters Linie editieren.
Geben Sie die neuen Liniendaten ein und klicken Sie anschlieRend auf [Andern].

» Einen markierten Eintrag in der Liste entfernen Sie mit einem Klick auf [Léschen].

3.2.1.2 Linien simultan messen

Beim Zusammenfassen von Linien werden im aktuellen Messprogramm Linien gesucht,
die gemeinsam mit einer Monochromatoreinstellung vom Detektor aufgenommen und
so auch simultan gemessen werden kdnnen.

» Klicken Sie im Fenster Methode/Linien auf [Mehrlinienauswertung].

Das gleichnamige Fenster erscheint.
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Tabelleneigenschaften
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Mehrlinienauswertung

Hauptiinie Zusatzliche Linie Messwelenl. 5
Linie Wellenl. [nm’ Linie Wellenl. [nm’ [nm] tatus
@ 5182.565 182.5650 B182.581 182.5810 182.5730 0K
Ge265.157 | 265.1568 Ge265.117 265.1172 265.1606 0K
Ge265.157  265.1568 Hg265.204  265.2040 265.1606 0K
Keine Linien zusammenfassen Prioritat der Linien vertauschen
178.021 178.2210(MP) 178.661
11781218
P178.224(Hauptl.)
Linienpositionen auf CCD [nm] [_] Alle Linienpositionen anzeigen
OK Abbrechen

Fenster Linien zusammenfassen mit Linienkombinationen

Im Fenster Mehrlinienauswertung werden die mdglichen Linienkombinationen aufge-
listet. Eine Grafik zeigt die Lage der Linien auf dem Detektor fiir die ausgewahlte Listen-
zeile.

Tabellenspalte Inhalt

Kontrollkdstchen Wenn aktiviert, wird die betreffende Linienkombination in der
Methode simultan gemessen.

Hauptlinie Linie Linienbezeichnung der Messlinie
Wellenl. [nm] Wellenldnge in nm der Messlinie
Zusatzliche Linie Linie Linienbezeichnung der zusétzlich zu

analysierenden Linie

Wellenl. [nm] Wellenlange in nm der zusatzlich zu
analysierenden Linie

Messwellenl. [nm] Messwellenlédnge in nm (Mittelpunkt der Detektorzeile)
Status Bemerkungen

[Keine Linien zusam- Alle Markierungen léschen. Es werden keine Linien in der Me-
menfassen] thode zusammen gemessen.

[Prioritdt der Linien ver- Vertauscht in einer Linienkombination die Hauptlinie und die
tauschen] zusatzliche Linie.

Fir eine Linienkombination wird automatisch eine Hauptlinie und die zusétzliche Linie
bestimmt. Die zusatzlichen Linien {ibernehmen die Analysenzeit und die Plasmaparame-
ter von der Hauptlinie. Mit [Prioritat der Linien vertauschen] kann diese Zuordnung
umgekehrt werden.
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3.2.1.3 Eigene Favoritenlinien definieren

Bevorzugte Analysenlinien kénnen Sie einer Favoritenliste mit Hinweisen zur bevorzug-
ten Applikation hinzufiigen. Die Angaben zur Analysenlinie werden mit allen linienrele-
vanten Methodenparametern unter diesem Eintrag gespeichert. Die Favoritenliste steht
lhnen bei jeder Auswahl von Elementlinien zur Verfiigung.

>

Markieren Sie die Linie in der Tabelle des Fensters Methode | Linien und klicken Sie

auf .

Editieren Sie im Fenster Zu Favoriten hinzufiigen die Linienbezeichnung.
Im Feld Kommentar kdnnen Sie weitere Notizen zur Linie eintragen.

Wahlen Sie in der Liste Schlagwaorter eine oder mehrere Applikationen aus.
Die Schlagwortliste kdnnen Sie durch eigene Eintrdge ergdnzen. Vordefinierte
Schlagwérter sind blau gekennzeichnet.

Die Linie steht danach im Fenster Element/Linie auswahlen zur Verfiigung.

3.2.1.4 Interne Standards zuweisen

Interne Standards dienen hauptséchliche dazu, nichtspektrale Stérungen, die z. B. auf
Probentransportstérungen beruhen, zu korrigieren.

>

Fligen Sie die Analysenlinie, die Sie als internen Standard verwenden wollen, in die
Linientabelle ein und wahlen Sie in der Tabellenspalte Typ die Option Int. Std.

Klicken Sie auf [Interne Std. zuweisen].
Das Fenster Interne Std. zuweisen erscheint.

Jeder Analysenlinie kdnnen Sie jetzt in der Tabelle einen internen Standard zuord-
nen.

Mit einem Klick ¥= tibertragen Sie die Einstellungen fiir eine Analysenlinie auf alle in
der Tabelle folgenden Linien.

Mit [OK] werden die Einstellungen in die Methode ibernommen.

Interne Std. zuweisen X
Nr. Linie Interner Standard
1 A396.152 ¥371.030 ~
2 As188.979 ¥371.030
3 As193.698 Y371.030
4 Cd214.441 Y¥371.030
5 Cd226.502 Y371.030
6 Cr267.716 Y371.030
7 Cu324.754 ¥371.030
8 Fe259.940 Y371.030
9 Mn257.610 Y¥371.030
10 Ni231.604 Y371.030
11 Pb220.353 Y¥371.030
12 Se196.028 ¥371.030
13 U385.957 Y371.030
14 7n206.200 ¥371.030
1= OK Abbrechen

Fenster Interne Std. zuweisen



Methoden

3.2.2 Parameter fiir Plasma und Transferoptik einstellen — Karte Plasma

it Methode - | X
Linien Plsma probenzufuhr Auswertung Kalbrierung Statistk QCS QCC  Ausgabe
Sauerstofffluss [Lfmin]: =
o Leistung Plasmagas Hiffsgas  Zerstdubergas ) x-Offset  y-Offset »
Mr. Linie ) ) ) Richtung
[w] [L/min] [L/min] [L/min] [rmm] [rmm]
1 Al3g6.152 1200 12.0 0.50 0.e0 axial 0 0
2 As188.979 1200 12.0 0.50 0.e0 axial 0 0
3 As193.698 1200 12 D 0.50 0.e0 axial D D
4 Cd214.441 1200 0.50 0. 60 axial
ﬂ €d226.502 1200 m——
6 Cr267.716 1200 12 0 D 50 D 60 axial 0 0
7 Cu324.754 1200 12.0 0.50 0.e0 axial 0 0
8 Fe259.940 1200 12.0 0.50 0.e0 axial 0 0
9 Mn257.610 1200 12.0 0.50 0.e0 axial 0 0
10 Ni231.604 1200 12.0 0.50 .60 axial il il d
t=  I= =
ch Gffnen... C4 speichemn... | & @ OK Ubernehmen | | Abbrechen

Fenster Methode / Plasma

Tabellenparameter Tabellenspalte
Nr.

Linie

Leistung [W]

Plasmagas
[L/min]

Hilfsgas
[L/min]

Zerstaubergas
[L/min]
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Beschreibung
Reihenfolge der ausgewahlten Linien in der Tabelle

Bezeichnung der Analysenlinie

Die Bezeichnung wird auf der Registerkarte Linien spezifiziert.

Effektive Plasmaleistung

Eine Erhohung der Plasmaleistung verbessert die Stabilitat des Plasmas, z.
B. bei organischen Losungsmitteln oder stark salzhaltigen Proben als Mess-
[6sung. Gleichzeitig erfordert eine groRere Plasmaleistung auch einen ho-
heren Plasmagasstrom, um das Schmelzen oder Beschadigungen der Torch
zu verhindern.

Plasmagasstrom

Das Plasmagas fliel3t zwischen dufRerem und innerem Quarzrohr der Torch.
Es wird durch die Induktion der Spule in den Plasmazustand versetzt und
kiihlt gleichzeitig das &ufiere Rohr der Torch. Eine héherer Plasmagasstrom
kann die Lebensdauer der Torch verbessern.

Hilfsgasstrom

Das Hilfsgas stromt zwischen innerem Quarzrohr und Injektor. Es unter-

stutzt die Ausbildung des Messkanals und driickt das Plasma weg von der
Injektorspitze. Ein héherer Hilfsgasstrom wird z. B. bei Messlésungen mit
organischen Losungsmitteln oder héheren Salzkonzentrationen benétigt.

Zerstaubergasstrom

Das Zerstaubergas wird am Zerstauber zugefiihrt. Es zerstaubt die Probe
und tragt sie durch Zerstauberkammer und Injektor in das Plasma.



ﬂ Hinweis

Sauerstoff verwenden

Richtung

x-Offset [mm)]
und
y-Offset [mm]
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Beobachtungsrichtung des Plasmas

Mit der Transferoptik kann die Emissionsstrahlung aus dem Plasma aus
zwei Richtungen in das Spektrometer eingekoppelt werden. Je nach Analyt-
linie kann die optimale Beobachtungsrichtung gewéhlt werden.

radial Die Beobachtung des Plasmas erfolgt von der Seite
auf einer bestimmten Hohe Gber der Spulenober-
kante.

axial Die Beobachtung erfolgt von oben entlang der

Langsachse des Plasmas.
Beide Beobachtungsrichtungen kénnen auch abgeschwécht werden.
Dadurch wird bei hohen Intensitaten ein Uberlauf des Detektors vermieden
und der analytische Bereich vergréRert.

Korrektur der Transferoptik

Durch das Verschieben der Optik entlang des Messkanals (bei radialer Be-
obachtung) und aus dem Zentrum des Messkanals (bei radialer und axialer
Beobachtung)kénnen unterschiedlich heilRe Bereiche gescannt und so die
optimale Emissionstemperatur der Analysenlinie erfasst werden.

Sie kénnen das Optimum fir eine Linie im Fenster Plasma automatisch be-
stimmen lassen (— "Justierung und Optimierung des Plasmas"S. 118).

Wéhrend der ersten Phase der Methodenentwicklung (Auswahl der geeigneten Linien)
sind die voreingestellten Plasma-Parameter ausreichend. Die Anderung dieser Parame-
ter kann nach der Festlegung der Analysenlinien, der nétigen Untergrundkorrekturen
und der Bestimmung des Linearitdtsbereiches erfolgen, um die Methodenparameter
noch weiter zu optimieren.

Fir spezielle Applikationen, z. B. organische Matrizes, kann als Zusatzgas Sauerstoff
zum Einsatz kommen.

» Stellen Sie im Feld Sauerstofffluss den Gasfluss ein.

3.2.3 Einstellungen zum Probentransport — Karte Probenzufuhr

Auf der Karte Probenzufuhr nehmen Sie fiir das Analysengerate folgende Einstellungen
vor:

Pumpraten der Pumpe am Analysengerat

= Spiloptionen

= Verwendung des Probengebers
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it Methode - | X

Linien Plasma Probenzufuhr Auswertung Kalbrierung Statistk QCS QCC  Ausgabe

Pumpraten
MNormallauf [mL/min]: = Verzdgerungszeit [s]: 45 |2
Schnelllauf [mL/min]: 4.0 |2 davon Schnellaufzeit [s]: 15 =
Zubehdr verwenden Spiilen
Probengeber Parameter... nach jeder Probe »
[ verdiinnung bei Konz.-Oberschreitung Spillzeit [<]: 20 2

[ spiilen nur im Schnellauf

[ Reinigungs-Kontrolle bei Konz.-Uberschreitung

Kontrollgrenze (Ints.): 5000

Linie: Al396.152 ~
ch Gffnen... ¥ Speichem... 5 @ oK Obernehmen | | Abbrechen
Fenster Methode / Probenzufuhr
Pumpraten einstellen Option Beschreibung
Normallauf Normale Pumpgeschwindigkeit, mit der die Probe wahrend der Analyse
[mL/min] transportiert wird. Diese Geschwindigkeit sollte eine optimale Zerstau-

bung der Probe gewéhrleisten und sich an der empfohlenen Pumprate
des verwendeten Zerstaubers orientieren.

Schnelllauf Erhohte Geschwindigkeit, mit der zwischen den Messpausen gesplilt

[mL/min] (mit Spalflussigkeit) und die Probe bis zum Zerstauber transportiert
werden kann. Mit Einschalten dieser Geschwindigkeit wird die Trans-
portzeit optimiert. Die Geschwindigkeit darf jedoch nicht wahrend der
Messzeit genutzt werden, da die homogene Zerstdubung der Probe
nicht mehr gewahrleistet ist.

Verz6gerungszeit Zeit vom Beginn des Ansaugens der Probe bis zum tatsachlichen Mess-
[s] start. Diese Zeit wird bendtigt, um den gesamten Probenweg bis ein-
schlieRRlich Torch mit der Probe zu spiilen und eine stabile Atomisierung
zu gewébhrleisten.
Hinweis:
Die Verzogerungszeit beinhaltet auch die im Feld davon Schnelllaufzeit
[s] eingestellte Zeit.

davon Schnell- Zeit, mit der die Probe wahrend des Ablaufs der Verzégerungszeit mit
laufzeit [s] hoher Pumprate transportiert wird.
ﬂ Hinweis Im Fenster Methode / Probenzufuhr stellen Sie die Pumpraten der Schlauchpumpe des

ICP-OES Gerates ein. Die Pumprate am Probengeber zur Férderung der Spulflissigkeit
reqgulieren Sie mit dem Drehknopf iber der Pumpe am Probengeber bzw. bei den Cetac-
Samplern im Fenster Probengeber / Technische Parameter.

Probengeber verwenden Wird flr die Analyse ein Probengeber verwendet, aktivieren Sie die Option Probenge-
ber. Uber [Parameter] gelangen Sie zu den Einstellungen des Probengebers.
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Spulen Wahrend der Abarbeitung einer Sequenz kdnnen Sie Spilschritte nach jeder Proben-
messung einstellen. Die Spilflissigkeit wird bei der automatischen Messung aus dem
Spllgefalk des Probengebers entnommen. Bei der manuellen Messung erfolgt eine Auf-
forderung, die Spulflissigkeit bereitzustellen.

» Wabhlen Sie in der Gruppe Spiilen im Listenfeld die Option nach jeder Probe, wenn
Sie den Probenweg wahrend der Sequenz spillen mdchten.

» Stellen Sie im Eingabefeld Spiilzeit die Spildauer in Sekunden ein.

» Wenn der gesamte Spilschritt nur im Schnelllauf erfolgen soll, aktivieren Sie die
Option Spiilen nur im Schnelllauf. Wenn die Option deaktiviert ist, erfolgt die Spu-
lung zunéachst im Schnelllauf tiber die eingegebene Schnelllaufzeit (davon Schnell-
laufzeit) und fir den Rest der Splzeit im Normallauf.

» Wahlen Sie die Option aus, wenn keine Spiilung erfolgen soll erfolgt.

Reinigungskontrolle Werden Proben analysiert, die zu einer Uberschreitung des Arbeitsbereichs der Kalib-
rierkurve um mehr als 10 % fiihren, kdnnen der Probenweg und die Torch gespiilt wer-
den, um Kontaminationen aus der vorangegangenen Messung zu entfernen. Wéhrend
der Spiilung wird zur Kontrolle des Reinigungsergebnisses die Intensitat gemessen und
so lange gesplilt, bis die Kontrollgrenze erreicht ist. Die automatische Reinigungskon-
trolle wird nach der Messung von hochkonzentrierten Proben empfohlen.

Option Beschreibung

Reinigungs- Wenn aktiviert, erfolgt automatisch bei Konzentrationsiiberschreitungen
Kontrolle eine kontrollierte Reinigung.

Kontrollgrenze Wert des Signalpegels, der wéhrend der Spiilung erreicht werden muss,

bevor die nachste Lésung gemessen wird.

Linie Elementlinie, die als Kontrolllinie herangezogen wird

3.2.4 Peaks auswerten — Karte Auswertung

it Methode - | X
Linien Plsma Probenzufuhr Auswertung Kalibrierung Statistk QCS QCC  Ausgabe
Bereich [nm
Mr. Linie unt o[b ! Peakausw. Poly.grd. Korrektur Anpassung UGK-Pixelpos.
1 Al396.152 -0.22 | 0.22 3 Pixel auto aus dynamisch
2 As188.979 -0.12 | 0.12 3 Pixel auto aus dynamisch
3 As193.698 -0.12 | 0.12 3 Pixel auto aus dynamisch
4 Cd214.441 -0.13 | 0.13 3 Pixel auto aus dynamisch
5| Cd226.502
6 Cr267.716 -0.16 | 0.16 3 Pixel auto aus dynamisch
7 Cu324.754 -0.19 | 0.19 3 Pixel auto aus dynamisch
8 Fe259.940 -0.15 | 0.15 3 Pixel auto aus dynamisch
9 Mn257.610 -0.15  0.15 3 Pixel auto aus dynamisch
10 Ni231.604 N4 | 014 3 Piel autn als dvnamisch &7
= = =
Spektrale Korrekturen... (keine)
IEC-Faktoren... (keine)
ch Gffnen... ¥ Speichemn... s O oK Obernehmen | | Abbrechen

Fenster Methode / Auswertung
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ﬂ Hinweis In der Methodenentwicklung ermitteln Sie die optimalen Einstellungen zur Untergrund-
korrektur der jeweiligen Analysenlinie im Fenster Spektren bearbeiten / Analyse und
ibertragen Sie dann in die Methode (— "Peak auswerten und Untergrundkorrektur be-
stimmen — Karte"S. 91).

Parameter der Tabelle Tabellenspalte Beschreibung

Auswertung
Nr. Reihenfolge der ausgewahlten Linien in der Tabelle
Linie Bezeichnung der Analysenlinie

Die Bezeichnung wird auf der Registerkarte Linien spezifiziert.

Bereich unt. untere Grenze des Wellenlangenbereichs fiir die
Spektrenauswertung relativ zur Messwellenlange
ob. obere Grenze des Wellenldngenbereichs relativ
zur Messwellenlange

Poly.grd. Auswahl des Polynomgrades der Regressionskurve bei statischer Unter-
grundkorrektur

Zur Auswahl stehen Polynomgrade 0., 1., 2. und 3. Ordnung oder eine
automatische Suche des Polynomgrades (Option auto).

Peakauswertung  Auswahl der Peakauswertung

1-19 Pixel Anzahl Pixel, die zur Auswertung der Intensitat
herangezogen und aus denen schlief3lich die
Messwerte gebildet werden.
Die Intensitaten der Auswertepixel werden sum-
miert. Auf diese Weise kénnen Analysenungenau-
igkeiten durch Schwankungen der Peakposition
verringert werden.
Empfohlene Anzahl Auswahlpixel: 3

Hohe Interpolation des Peakmaximums

Benutzerdef. Freie Auswahl der Auswertungspixel, z. B. fiir die
Auswertung von Multipletts. Eingabebeispiel:
50,120-130 bildet die Summe tber die Messwer-
te der Pixel 50 und 120 bis 130.

Korrektur Algorithmus fir die spektrale Korrektur (siehe unten).
aus Keine spektrale Korrektur vornehmen
LSM Spektrale Korrektur mit Methode der kleinsten
Quadrate
IEC Spektrale Korrektur mit Interelementkorrektur

(Inter Element Correction)

Anpassung Pixel fur die Untergrundkorrektur anpassen
dynamisch Die Pixel fur die Untergrundkorrektur werden au-
tomatisch durch die Software gefunden.
statisch Die Pixel fur die Untergrundkorrektur werden
durch den Nutzer in der Spalte UGK-Pixelpos.
vorgegeben.
UGK-Pixelpos. Lage der Pixel relativ zum Messpixel bei statischer Anpassung der Unter-
grundkorrektur

Geben Sie die Pixelnummern fur die Untergrundkorrektur ein.
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Schaltflachen Schaltfliche Beschreibung
[Spektrale Korrekturen]  Analysenlinien ein Modell fiir die spektrale Korrektur zuweisen.

[IEC-Faktoren] Analysenlinien eine Interelementkorrektur zuweisen.

3.2.4.1 Spektrale Korrekturen mit Methode der kleinsten Quadrate

Mit spektralen Korrekturen kénnen strukturierte Untergrundemissionen, die z. B. durch
die Uberlagerung der Analysenlinie durch Linien der Matrixelemente verursacht werden,
rechnerisch beseitigt werden. Voraussetzung ist, dass fur die betreffende Analysenlinie
die moglichen Stérspektren in einem Korrekturmodell zusammengefasst wurden (—
"'Spektrale Stérungen beseitigen — Karte Spektrale Korrekturen"S. 93).

» Klicken Sie im Fenster Methode / Auswertung auf [Spektrale Korrekturen] und
stellen Sie fur jede Linie separat das geeignete Korrekturmodell ein.

v’ Linien, fiir die ein Korrekturmodell zugewiesen ist, werden in der Spalte Korrek-
tur mit LSM gekennzeichnet.

3.2.4.2 Interelementkorrektur

Mit der Interelementkorrektur kédnnen direkte Linientiberlagerungen korrigiert werden.
Voraussetzung dafiir ist eine weitere, ungestdrte Wellenlange des Interferenten.

Mit einer Einzelelementlésung (IEC-Lésung) wird das Verhéltnis der beiden Linien des
Interferenten (Uberlagerte Analysenlinie und ungestorte Linie) ermittelt. Der Quotient
(IEC-Faktor) wird bei den nachfolgenden Probenmessungen verwendet, um die schein-
bare Intensitat oder Konzentration des Interferenten auf der Analytlinie zu subtrahieren.

Fenster IEC-Elemente IEC-Elemente zuweisen
zuweisen Analytinie Interferent IEC-Losung IEC-Bindwert TEC-Faktor manuel

AB9.152 r267.716 CrIEC-losung-Al |CRIECBindwert-A| [m |

Anhangen Enfligen IEC-Losungen...

Interelementkorrektur basiert auf Faktoren aus
- Ergebnissen extrahieren
(® Intensitaten (O scheinbaren Konzentrationen

OK Abbrechen
Fenster IEC-Elemente zuweisen
Bedienelement Erlduterung
[IEC-Lésungen] Eingabe von Bezeichnung, Konzentration, Einheit und Proben-

geberposition der fiir die Interelementkorrektur verwendeten
IEC-Elementlésungen und -Blindwerte

[Anhéngen] Neue Zeile am Ende der Liste anhdngen

[Einfiigen] Neue Zeile am markierten Listenplatz einfligen



Methoden

[Léschen] Markierte Zeile [6schen
Interelementkorrektur ba- Intensitaten Korrektur erfolgt durch Subtraktion
siert auf der Intensitaten.

Konzentration Korrektur erfolgt durch Subtraktion

der scheinbaren Konzentrationen.

[Faktoren aus Ergebnissen Berechnete IEC-Faktoren aus einer geladenen Ergebnisdatei
extrahieren] extrahieren

Tabellenspalte  Beschreibung

Analytlinie Bezeichnung der gestdrten Analysenlinie
Interferent Bezeichnung der Storlinie
IEC-L6sung Bezeichnung der Einzelelementlésung, die den Interferenten enthalt. IEC-

Lésungen werden (ber die Schaltflache [IEC-Lésungen] spezifiziert.

IEC-Blindwert Bezeichnung der Blindwertlsung, die von der Intensitdt bzw. Konzentration
des Interferenten subtrahiert wird. Blindwertlésungen werden (iber die
Schaltflache [IEC-L6sungen] spezifiziert.

IEC-Faktor IEC-Korrekturfaktor

Berechnete Faktoren sind grau unterlegt.

manuell Wenn aktiviert, kann ein IEC-Faktor manuell eingeben werden. Es werden
keine Messldsungen benétigt.

Interelementkorrektur » Klicken Sie im Fenster Methode / Auswertung auf [IEC-Faktoren].
zuweisen Es erscheint das Fenster IEC-Elemente zuweisen.

» Spezifizieren Sie zundchst die IEC-Ldsungen. Sie bendtigen fir jeden Interferenten
einen Blindwert und eine IEC-L6sung (Einzelelementlésung).

— Klicken Sie auf [IEC-L6sungen].

— Figen Sie der Tabelle im Fenster IEC-Lésungen spezifizieren fiir jeden Interfe-
renten jeweils einen Blindwert und eine IEC-L6sung mit einem Klick auf [IEC-
Blindwert hinzufiigen] und [IEC-Lésung hinzufiigen] ein.

— Geben Sie in den entsprechenden Tabellenzellen jeweils einen Namen fiir die
Lésungen ein.

— Fir die IEC-L6sungen geben Sie in der Spalte Konzentration jeweils die Kon-
zentration des Interferenten in der IEC-L6sung ein.

— Bestatigen Sie die Eingaben mit [OK].
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IEC-Lésungen spezifieren
Typ Name Konz. Einheit Pos
IECBindwerti  CRIECBindwetA 0 mgL 1 |
IEC-L6sungl Cr-IEC-Losung-Al 1 mag/L 1
IEC-Blindwert hinzufligen IEC-L6sung hinzufugen Loschen
OK Abbrechen

Fenster IEC-Losungen spezifizieren mit den einem IEC-Blindwert und einer IEC-L6sung

» Zuriick im Fenster IEC-Elemente zuweisen wéhlen Sie in der Tabellenspalte Analyt-
linie die gestorte Linie des Analyten.

» Wabhlen Sie in der Spalte Interferent die ungestorte Linie des Interferenten.

» Stellen Sie in den Spalten IEC-L6sung und IEC Blindwert die dazugehérige Ein-
zelelementldsung und die Blindwertldsung ein.

» Wahlen Sie die Art der Interelementkorrektur, entweder beruhend auf Intensitaten
oder scheinbaren Konzentrationen.

> Bestétigen Sie die Eingaben mit [OK].

v Linien, denen eine Interelementkorrektur zugewiesen ist, werden in der Linien-
tabelle des Fensters Methode / Auswertung in der Spalte Korrektur mit IEC
gekennzeichnet.

Die Messung der IEC-L&sungen muss in der Sequenz nach der Messung der Kalibrier-
standards bzw. Berechnung der Kalibrierung erfolgen.

Statt die Faktoren fiir die Interelementkorrektur mit der Messung der Einzelelementl6-
sung zu bestimmen, kdnnen bekannte Faktoren direkt in die Tabelle eingetragen wer-
den:

» Nach Eingabe der Analytlinie und des Interferenten aktivieren Sie das Kontrollkast-
chen manuell.

» Tragen Sie in der Spalte IEC-Faktor den bereits ermittelten Faktor ein.
3.2.5 Kalibrierparameter eingeben - Karte Kalib.

Im Fenster Methode / Kalib. erfolgt die Auswahl der Art der Kalibrierung und der
Blindwertkorrektur. Im Allgemeinen werden dafiir Mehrelementstandards verwendet.
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Kalibrierverfahren aus-

wahlen

Blindwertkorrekturen
vereinbaren

42

“% Methode — b
Linien Plsma Probenzufuhr Auswertung Kalbrierung statistk QCS QCC  Ausgabe
Kalibrierverfahren Blindwertkorrektur
Standard-Verfahren auf Intensititsbasis
Mr. Linie Kalib.-Funktion Achsenabs. Wichtung Priifung Einheit
AI396.152
2 As188.979 linear Berechnen 1/Konz keine pa/L
3 As193.698  linear Berechnen 1/Konz keine pa/L
4 Cd214.441  linear Berechnen 1/Konz keine pa/L
5 Cd226.502 linear Berechnen 1/Konz keine pa/L
6 Cr267.716  lnear Berechnen 1/Konz keine pa/L
7 Cu324.754 linear Berechnen 1/Konz keine pa/L
8 Fe259.940 linear Berechnen 1/Konz keine pa/L
9 Mn257.610 linear Berechnen 1/Konz keine pa/L
10 Ni231.604 linear Rerechnen 1/Knnz keine uall &7
t= || I =
Stocks... Kalbriertabele...
ch Gffnen... [ Speichern... 5 @ 0K Ubernehmen | [ Abbrechen i

Fenster Methode / Kalib. mit Einstellungen fiir eine Kalibrierung mit Standardverfahren

Waéhlen Sie in der Liste Kalibrierverfahren das Verfahren aus:

Kalibrierverfahren

Keine Kalibrierung

Standard-Verfahren

Standard-
Additionsverfahren

Additions-Kalibrieren

Beschreibung

Die Probenergebnisse werden ausschlieflich als Intensitét ausgege-
ben. Eine Kalibrierung ist fir diese Messungen nicht erforderlich.

Die Kalibrierung erfolgt mit Proben, die den Analyten in bekannter
Konzentration enthalten (Standards). Die Proben unbekannter Kon-
zentration werden gegen diese Kalibrierung gemessen.

Die unbekannte Probe wird mit unterschiedlichen Konzentrationen
eines Standards aufgestockt und gemessen. Als Ergebnis einer Aus-
gleichung ergibt sich die Konzentration des Analyten in der Probe.

Die Kalibrierkurve, mit deren Hilfe weitere Konzentrationen be-
stimmt werden kénnen, wird durch Standard-Addition erzeugt.
Gleichzeitig wird damit die Konzentration der ersten Probe ermittelt.

Standard-Additionsverfahren und Additions-Kalibrieren erfordern eine Blindwertkorrek-
tur. Wahlen Sie in der Liste Blindwertkorrektur das Verfahren:

Korrektur

Auf Intensitatsbasis

Auf Konzentrations-
basis

Beschreibung

Bei jeder Standardaddition wird der Blindwert mitgemessen und der
gemessene Intensitatswert vor der Berechnung der Ausgleichsgera-
den von allen Messwerten subtrahiert. Dieses Verfahren war lange
Zeit Ublich, fihrt aber bei vielen Realproben zu fehlerhaften Ergeb-
nissen.

Mit der Blindwertldsung wird zundchst eine eigene Standardaddition
mit den gleichen Konzentrationszugaben wie bei der Probe durchge-
fuhrt. Die ermittelte Konzentration wird automatisch von allen ande-
ren durch Standardaddition bestimmten Konzentrationen (Konz. 2)
subtrahiert.



Herstellung der Stan- Option

dards
Manuell hergestellt

Durch Verdiinnungs-
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Beschreibung
Die Kalibrierstandardlésungen werden manuell bereitgestellt.

Nur bei Verwendung des Probengebers Cetac SDXHPLD mit auto-

system matischer Verdiinnungsfunktion
Die Herstellung der Standards erfolgt durch Verdiinnung eines
Stocks im Vortexer (MischgefaR) des Probengebers.
Linienspezifische Kalib- Die linienspezifischen Parameter werden in der Tabelle eingestellt:
rierparameter
Tabellenspalte Beschreibung
Nr. Reihenfolge der ausgewahlten Linien in der Tabelle
Linie Bezeichnung der Analysenlinie
Die Bezeichnung wird auf der Registerkarte Linien spezifiziert.
Kalib.-funktion Nur fiir Kalibrierung nach Standardverfahren
linear Linearer Verlauf der Kalibrierfunktion
y =a+ bx
nichtlinear ratio. Nichtlinearer Verlauf der Kalibrierfunktion be-
schrieben durch eine gebrochenrationale Funkti-
on
a+ bx
y= 1+cx
nichtlinear quadr. Nichtlinearer Verlauf der Kalibrierfunktion be-
schrieben durch eine quadratische Funktion
y =a+ bx + cx?
automatisch Fir die Kalibrierung wird jeweils eine lineare und
eine nichtlineare Funktion berechnet.
Die Summen der quadrierten Residuen werden
verglichen (Mandel-Test). Ist die Summe fur die
nichtlineare Funktion signifikant geringer als jene
fir die lineare Funktion, wird der nichtlineare Ver-
lauf der Kalibrierkurve gewéhlt, anderenfalls wird
der lineare Verlauf der Kalibrierkurve gewahlt. Die
nichtlineare Funktion wird im Fenster Optio-
nen/Analysenablauf gewahlt (— "Optionen zum
Analysenablauf'S. 150). Als Standardeinstellung
ist hier die gebrochenrationale Funktion
vorgesehen.
Hinweis:
Fur das Standardadditionsverfahren und die Additions-Kalibrierung sind
nur lineare Kurvenverldufe zugelassen.
Achsenabschnitt  Null setzen Die Kalibrierkurve wird exakt durch den gemesse-

nen Nullwert-Punkt gelegt.

Berechnen Der Nullwert wird wie jeder andere Kalibrierpunkt

in die Berechnung einbezogen.
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Wichtung keine Alle Kalibrierpunkte gleich berticksichtigen.

1/Konz Kalibrierpunkte mit kleineren Konzentrationen
starker beriicksichtigen.

1/SD Punkte mit geringeren Abweichungen innerhalb
der mehrfach wiederholten Messungen eines
Standards starker berticksichtigen (Vorausset-
zung: Mittelwert-Statistik aktiviert).

1/(SD*Konz) Kombination aus den Berechnungsverfahren
1/Konz und 1/SD.

Priifung ASpect PQ erméglicht eine automatische Uberprifung von ermittelten
Kalibrierkurven anhand eines Prognosebandes, das auf der Basis einer
manuell gewahlten statistischen Sicherheit berechnet wird.

keine Alle gemessenen und nicht geloschten Kalibrier-
punkte werden zur Kurvenberechnung genutzt.
Kalibrierpunkte werden weder gekennzeichnet
noch eliminiert.

Ausreifer elim. Liegen Kalibrierpunkte aufRerhalb des berechne-
ten Prognosebandes, wird eine Ausreil3ereliminie-
rung mittels F-Test durchgefiihrt (Prifung, ob die
Nichtbertcksichtigung eines Punktes zu einer sig-
nifikanten Verbesserung der Reststreuung fihrt):
= Mit dem Kalibrierpunkt, der am weitesten auRerhalb des Prognose-
bandes liegt, wird ein F-Test durchgefihrt.
Sofern die Nichtberiicksichtigung dieses Punktes zu keiner signifikan-
ten Verbesserung der Reststreuung fiihrt, wird der Punkt berticksich-
tigt und die Kalibrierkurve nicht weiter optimiert.
®  Fihrt die Nichtberiicksichtigung zu einer signifikanten Verbesserung,
wird der Kalibrierpunkt zum Ausreier erklart (in der Tabelle mit"!", in
der Grafik rot gekennzeichnet) und die Kalibrierkurve ohne diesen
Punkt neu berechnet.

®  Fir den nunmehr am stérksten vom Prognoseband abweichenden
Punkt wird erneut ein F-Test durchgefihrt. Das Verfahren wird so lan-
ge wiederholt, bis alle AusreiRer entfernt sind.

®  Alle aullerhalb des neuen Prognosebandes liegenden Kalibrierpunkte,

die nicht als AusreiRer eliminiert wurden, werden in der Tabelle mit
einem "?"und in der Grafik blau gekennzeichnet.

Einheit Einheiten fir die Konzentration fiir jedes Element separat eingeben.

Mit ¥= (ibernehmen Sie den Wert der aktuellen Zelle in alle nachfolgenden Zellen der
Tabellenspalte. Mit der Schaltflache [Kalibriertabelle] 6ffnen Sie die Tabelle zur Einga-
be der Standardkonzentration.
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3.2.5.1 Stockstandards spezifizieren
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Verwenden Sie Stockstandards, so kdnnen Sie statt der Konzentrationen jeweils die
Verdiinnungsfaktoren fiir die einzelnen Standards eingeben. Dafiir miissen Sie die
Stockstandards vor Ausfiillen der Kalibriertabelle spezifizieren, wobei mehrere Stocks
mit verschiedenen Elementen und Konzentrationen verwendet werden kénnen.

» Offnen Sie im Fenster Methode / Kalib mit [Stocks] das Fenster Stock-Standards.

» Flgen Sie mit [Neu] oder [Einfligen] eine neue Zeile in die Stock-Liste ein.
Max. Anzahl Stockstandards: 20

» Bei der Option Aus Stock-Datenbank wéhlen Sie in der Liste die Bezeichnung des
Stocks. Die Stock-Datenbank wird im Fenster Datenbank verwaltet (— "Datenbanken
fuir Stocks und QC-Proben"S. 143).

» Wahlen Sie die Option Manuell eingeben, wenn Sie keinen Stock aus der Datenbank

verwenden.

Zurlick im Fenster Stock-Standards tragen Sie die Daten des Stocks direkt in die Ta-

belle ein:

Tabellenspalte
Name

Element und Kon-
zentration

Einheit

3.2.5.2 Kalibriertabelle eingeben

Beschreibung
Name des Standards

Elemente und dazugehorige Konzentrationen des Standards

Mit [Konzentrationen...] 6ffnen Sie ein Liste zur Eingabe der Konzent-
rationen.

Alternativ geben Sie die Werte in folgendem Eingabeformat direkt in die
Zeile im Format Elementsymbol-Leerzeichen-Konzentration ein, z. B.
Nickel mit einer Konzentration von 0,5 mg/L: Ni 0.5

Weitere Elemente und ihre Konzentrationen werden einfach durch Se-
mikolon getrennt angefiigt. Ein Beispiel fir das Eingabeformat ist unter
der Stock-Liste aufgefihrt.

Konzentrationseinheit der Elemente im Standard

Die Standarddaten geben Sie in der Kalibriertabelle ein.
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Kalibriertabelle
Anzahl der Standards

Kalibrier-Hull-Standards: 1 =

Kalibrier-Standards: 5 =

Name Einheit  Kal.-MNull Kal.-5td.1 Kal.-5td.2 Kal.-5td.3 Kal.-5td.4 Kal.-5td.5 o)
Position 101 102 103 104 105 106
Stock
Verd.faktor
Recal.
Al396.152 pafL 0 1 = 10 50 200
As188.979 pafL 0 1 = 10 50
As193.608 pafL 0 1 = 10 50
Cd214.441 pafL 0 1 = 10 50
Cd226.502 pafL 0 1 = 10 50
Cr267.716 pafL 0 1 = 10 50
Cu324.754 pafL 0 1 = 10 50 200
Fe259.940 pafL 0 1 = 10 50 200
M~TCT S40 ET n 4 c n cn
< > v

Markierte Spalte verschieben 4 » e =
Oinc.
0K

Fenster Kalibriertabelle

» Klicken Sie im Fenster Methode / Kalib. auf [Kalibriertabelle].

» Geben Sie in den Eingabefeldern zunéchst die Anzahl Standards ein. In Abhangigkeit

zum gewdbhlten Kalibrierverfahren sind verschiedene Standards zu wahlen.

Beim Standardverfahren sind die Anzahl der Kalibrier-Standards und Kalibrier-
Null-Standards einzugeben. Es kénnen dabei mehrere Kalibrier-Null-Standards
eingegeben werden, z. B. wenn in die zu untersuchenden Elemente in verschiedenen
Lésungsmitteln vorliegen. In diesem Fall ist die Konzentration bei den betreffenden
Elementlinien "0" zu setzen, die anderen Spalten bleiben leer.

Fur das Standard-Additions-Verfahren und das Additions-Kalibrieren muss jeweils
die Anzahl Add.-Standards eingegeben werden.

» Fir die Herstellung der Standards durch ein angeschlossenes Verdiinnungssystem

miussen Sie fir jeden Kalibrierstandard in der Zeile Stock den verwendeten Stock-
standard und der Zeile Verd.faktor den Verdiinnungsfaktor wahlen (—
"Stockstandards spezifizieren"S. 45).

Fur die Verdiinnung kénnen folgende Faktoren gewahlt werden: 1, 2, 5, 10, 15, 20,
25,50, 75, 100, 200, 250, 500, 1000, 1500, 2000, 2500, 5000. Die Anzahl der
Verdiinnungsfaktoren wird entsprechend den Bereichseinstellungen im Fenster Pro-
bengeber / Verdiinnung eingeschrankt (— "Verdiinnungsfunktion"S. 126). Fir die
Verdiinnungsfaktoren 1 ... 100 erfolgt die Verdiinnung einstufig, bei hdheren Wer-
ten zweistufig.

» Wenn Sie die Kalibrierstandards manuell herstellen, kénnen Sie die Konzentrationen

der Kalibrierstandards ebenfalls durch Auswahl eines Stockstandards und Eingabe
eines Verdiinnungsfaktors berechnen lassen.

Alternativ geben Sie fiir jeden Standard in der Tabelle die Konzentration der einzel-
nen Elemente fir jede Analysenlinie ein.

» Bei manuell hergestellten Standards kénnen Sie in der Zeile Pos. die Position der

Standards im Probengeber festlegen.
Wird der Probengeber nicht verwendet, bleiben die Eintrége in dieser Zeile unbe-
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Bei Probengeber mit Verdiinnungsfunktion wird die Position des Stocks aus der

Stock-Datenbank libernommen.
Die Belegung der Probengeberpositionen kann in der Sequenz eingegeben oder ver-
andert werden.

Fur Rekalibrierungen, die als Sequenzaktion oder als Folge von QC-Aktionen spezifi-
ziert wurden, missen mindestens ein Kalibrier-Null-Standard und ein Kalibrier-

Standard oder mindestens zwei Kalibrier-Standards in der Zeile Recal. ausgewéhlt
werden. Werden mehr als zwei Rekalibierstandards fiir eine Linie ausgewéhlt, dann

wird jeweils der niedrigste und der héchste Rekalibrierstandard verwendet.

3.2.6 Statistische Auswertungen spezifizieren - Karte Statistik

Art der Statistik

Im Fenster Methode / Statistik wéhlen Sie die statistischen Verfahren, die auf die Kalib-
rierung und die Probenmessung anzuwenden sind. Die Einstellungen sind unabhéangig
vom gewadhlten Kalibrierverfahren und bleiben bei jedem Verfahrenswechsel erhalten.

it Methode
Linien Plasma Probenzufuhr Auswertung

Art der Statistik

Anzahl der Wiederholmessungen

- O

Kalbrierung Statistk QCs  QCC  Ausgabe

Vertrauensbereichs-Berechnung

@ Mittelwert-Statistik Oaus
O Med . @® absolut
Median-Statistik O refativ

Wahrscheinlichkeit

*

Wiederholungen/Probe 3 = 05.4% (2 Sigma) b
Wiederholungen/Kalib.-Probe 3 [=
Wiederholungen/QC 33
Pseudomessungen 0 =
[ Grubbs-AusreiBer-Test
ch Gffnen... ¥ Speichemn... s O oK Obernehmen | | Abbrechen

Fenster Methode / Statistik

Option Beschreibung

Mittelwert- Mittelwert und Standardabweichung berechnen.

Statistik Fehlerstatistik nach dem arithmetischen Mittel:
Die Probe wird nach den Leerzyklen mehrfach gemessen. Aus den Messer-
gebnissen werden das arithmetische Mittel sowie die Standardabweichung
und die relative Standardabweichung berechnet.

Median- Median und Spannweite (R) berechnen.
Statistik Fehlerstatistik nach dem Medianverfahren:

Die Probe wird nach den Pseudomessungen mehrfach gemessen, die Mess-
werte werden nach GréRe sortiert. Der angezeigte Medianwert ist dann:

®  bejungerader Anzahl von Messzyklen der Wert in der Mitte der sortier-
ten Liste
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= beigerader Anzahl von Messzyklen der Mittelwert aus den beiden
Messwerten in der Mitte der sortierten Liste

Da die kleinsten und gréBten Einzelmesswerte keinen Einfluss auf das Mess-

ergebnis haben, ist die Medianstatistik fiir die Eliminierung von Ausreifler-

werten geeignet.

Anzahl Wiederholmes- Option Beschreibung
sungen
Wiederholungen/ Anzahl Messwiederholungen je Probe
Probe
Wiederholungen/ Anzahl Messwiederholungen je Kalibrierprobe
Kalib.-Probe

Wiederholungen/QC  Anzahl Messwiederholungen je QC-Messung (QC-Typen —
"Qualitétskontrollproben fiir QC-Karten spezifizieren — Karte QCS"S.
49)

Pseudomessungen Anzahl der Wiederholung von Pseudomessungen

Pseudomessungen sind Messungen mit Probe, die vor der Statistikse-
rie eingeschoben werden und nicht fir die Berechnung des Ergebnis-
ses herangezogen werden.

Grubbs-AusreiRertest Fur Mittelwert-Statistik mit mindestens 3 Messwiederholungen je Probe.

Status Beschreibung

deaktiviert  Alle Werte der Statistikserie fiir die Berechnung des Mittelwerts heranziehen.

aktiviert Ausreiler werden eliminiert und nicht zur Berechnung der StatistikgroRen her-
angezogen. Die so ermittelten Mittelwerte werden in der Ausgabetabelle mit"!"
markiert.
Vertrauensbereichs- Grundlage fir die Berechnung des Vertrauensbereichs ist die gewéhlte statistische Si-
Berechnung cherheit, siehe unten. In den Vertrauensbereich gehen neben dem Fehler bei der Pro-

benmessung vor allem der Fehler der Kalibrierung ein, so dass auch bei ausgeschalteter
Statistikfunktion ein Wert angegeben wird.

Einstellung  Beschreibung

aus Vertrauensbereich nicht berechnen.
absolut Vertrauensbereich in absoluten Werten anzeigen (in der MaReinheit der Kon-
zentration).
relativ Vertrauensbereich in relativen Werten anzeigen (in Prozent des Konzentrati-
onswertes).
Wahrscheinlichkeit Die Wahrscheinlichkeit (wahlbar zwischen 68,3 ... 99,9%) wird zur Berechnung des

Vertrauensbereichs der Proben und der Prognosebander der Kalibrierkurven benutzt.
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3.2.7 Qualitatskontrollproben fiir QC-Karten spezifizieren — Karte QCS

Elemente der Karte QCS

Im Fenster Methode / QCS spezifizieren Sie die QC-Proben fiir die Qualitatskontrollkar-
ten. Das System der QC-Kontrollkarten dient der Qualitatsiiberwachung tber einen lan-
geren Zeitraum. Im Verlauf der Messung werden an vorbestimmten Stellen Kontrollmes-
sungen mit Proben eingeschoben, die bekannte Messergebnisse liefern sollten. Dabei ist
entweder der Absolutwert (Intensitat oder Konzentration) oder die Konzentrationsdiffe-
renz zur vorangegangenen Probe bekannt.

Die Ergebnisse der Kontrollmessungen werden auf sogenannten QC-Karten (auch Re-
gelkarten oder Kontrollkarten) automatisch dokumentiert. Die Karten werden mit der
Methode gespeichert und bei jeder weiteren Messung mit der Methode fortgefiihrt.

In einer Analyse kénnen verschiedene Qualitatskontrollproben (QC-Proben) festgelegt
werden. Die Eigaben zu den Konzentrationen dieser Proben sowie den Toleranzen neh-
men Sie im Fenster Methode /7 QCS vor.

it Methode - | X

Linien Plasma Probenzufuhr Auswertung Kalibrierung Statistk QCS  QCC  Ausgabe

Typ: | QC-Stock w | Mame: I:I Reaktion: nur markieren ~
Neu/Andern... Laschen [ Blindwertkorrektur ~ Einheit: may/L -
N Lini — 2w Untere Obere CKarte Reskt. ~
r. Inie MW.RONZ.-LUW Abweich. [%] Abweich. [%] Q -Karce reakt.!
1 Al396.152 9.5 10 10
2 As188.979 9.5 10 10
3 As193.698 9.5 10 10 -
4 Cd214.441 9.5 10 10 = =
| slca502 | 95 [ 10 | 10 | - [ - |
6 Cr267.716 9.5 10 10 - -
7 Cu324.754 9.5 10 10
8 Fe250.940 9.5 10 10
9 Mn257.610 9.5 10 10
10 Mi231.604 9.5 10 10 - = w
= [z (4=
Ubersicht QC-Proben...
ch Gffnen... [ Speichern... s O Ubernehmen | | Abbrechen
Fenster Methode / QCS
Elemente Beschreibung
Typ QC-Probentyp, deren Parameter (Fehlergrenzen und Verfahrensweisen)
in der Linienliste angezeigt werden, auswéhlen.
In der Liste kdnnen Sie eine der vereinbarten QC-Proben zur Ansicht
und zum Editieren aufrufen.
Name Name der angezeigten QC-Probe
Reaktion Verfahrensweise auswahlen, falls die Ergebnisse der QC-Probe die ver-
einbarten Fehlergrenzen lber- bzw. unterschreiten.
[Neu/Andern] Neue QC-Probe definieren oder eine bereits vorhandene QC-Probe an-
dern.
[L6schen] Angezeigte QC-Probe l6schen.
Einheit Angabe der Konzentrationseinheit
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[Obersicht QC- Eine Liste mit den linienspezifischen Parametern aller QC-Proben 6ff-
Proben] nen.
Tabelle In der Tabelle werden die Parameter der im Listenfeld Typ ausgewahl-

ten QC-Probe angezeigt.

Parameter fir QC-Proben > Legen Sie mit [Neu/Andern] einen neuen Parametersatz fiir einen QC-Probentyp an
eingeben bzw. dndern Sie den aktuell angezeigten.
Es 6ffnet sich das Fenster QC-Probentyp hinzufiigen oder @ndern.

» Wabhlen Sie in der Liste Typ den Probentyp aus und vergeben Sie, falls Sie mehrere
QC-Proben gleichen Typs definieren, im danebenstehenden Listenfeld eine Nummer
(z. B. QC-Std.2). Folgende Probentypen stehen zur Verfiigung:

Option Beschreibung

QC-Probe Eine Probe als QC-Probe definieren.
Die Konzentrationen der QC-Probe kénnen Sie entweder aus der Datenbank la-
den oder direkt eingeben.
Um einen gespeicherten Datensatz fiir die QC-Probe aus der Datenbank aufzuru-
fen, aktivieren Sie die Option aus Datenbank und wahlen Sie im danebenste-
henden Listenfeld die betreffende QC-Probe aus (— "Datenbanken fir Stocks
und QC-Proben verwalten"S. 143).
Alternativ konnen Sie die Konzentrationen der QC-Probe direkt in die Tabelle im
Fenster QCS eintragen. In diesem Fall aktivieren Sie die Option manuell eintra-
gen.
Max. Anzahl QC-Proben: 50

QC-Std. Einen Standard als QC-Probe definieren.
Als QC-Standard kann jeder in der Kalibriertabelle (Karte Kalib.) definierte Stan-
dard verwendet werden. Die Probengeber-Positionen werden aus der Kalibrier-
tabelle ibernommen.
Die vergebene Nummer definiert auch gleichzeitig den verwendeten Kalibrier-
standard, z. B. "QC-Std.2" - der zweite Kalibrierstandard wird als QC-Probe ver-
wendet.

Maogl. Anzahl QC-Standards = Anzahl Standards in der Kalibriertabelle (max. 65)

Qc- Die Blindprobe als QC-Probe definieren.
Blindwert

QC-Stock Eine aufgestockte Probe als QC-Probe definieren.
Bei Wiederfinden/Aufstocken werden die Messergebnisse einer definierten Kon-
zentrationszugabe zu einer oder mehreren Proben kontrolliert. Dazu ist nach
einer beliebigen Probe in der Probentabelle eine QC-Stock-Probe zu definieren
(QC-Stock-Probe = Probe + Aufstockung mit einer Lésung bekannter Konzentra-
tion). Nach der Messung wird die Konzentrationsdifferenz (Konz1 von Probe
und QC-Stock-Probe) mit dem hier spezifizierten "Erwarteten Konzentrationszu-
wachs" verglichen und die Wiederfindungsrate berechnet.

Stehen keine zertifizierten Kontrollproben zur Verfligung, kann die Qualitétskontrolle
auch mit Hilfe von Doppelbestimmungen durchgefiihrt werden:

Option Beschreibung
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Qc- Der gemessene Konzentrationswert wird beim ersten Auftauchen der Kontrollprobe

Trend im Analysenablauf gespeichert. Beim nachsten Auftreten wird die Konzentrations-
differenz gebildet und ausgewertet. ZweckmaéRigerweise sollten diese Kontrollpro-
ben am Anfang und Ende einer Probenserie gemessen werden.

Qc- Eine Analysenprobe wird vor der Probenvorbereitung gesplittet. Die beiden Teile

Matrix ~ durchlaufen getrennt alle Schritte der Probenvorbereitung und werden getrennt als
QC-Trend und QC-Matrix auf dem Probengeber platziert. Die Differenz zwischen
den Konzentrationen wird ausgewertet.

» In der Liste Reaktion wahlen Sie die weitere Verfahrensweise bei Uberschreitung der
Fehlergrenze:

Fiir QC-Probe, QC-Std. und QC-Stock

Option

nur markie-
ren

rekalib. +
fortsetzen

kalib. +
fortsetzen

rekalib. +
neu messen

kalib. + neu
messen

ndchste
Methode

Stopp

Beschreibung

Der gemessene Wert wird in der Probentabelle gekennzeichnet, das Messpro-
gramm fahrt mit der ndchsten Probe fort.

Es erfolgt eine Rekalibrierung. AnschlieRend wird die QC-Probe erneut gemes-
sen. Liegt die QC-Probe nun im Bereich, wird die Messung mit der néchsten
Probe fortgesetzt, anderenfalls das Messprogramm unterbrochen.

Es erfolgt eine neue Kalibrierung. AnschlieBend wird die QC-Probe erneut ge-
messen. Liegt die QC-Probe nun im Bereich, wird die Messung mit der nachs-
ten Probe fortgesetzt, anderenfalls das Messprogramm unterbrochen.

Es erfolgt eine Rekalibrierung. AnschlieRend wird die QC-Probe erneut gemes-
sen. Liegt die QC-Probe aulRerhalb des Bereichs wird das Messprogramm un-
terbrochen. Liegt sie im Bereich, werden alle Probe nach der letzten QC-Probe
bzw. der letzten (Re-) Kalibrierung neu gemessen. Liegt die QC-Probe dann
erneut aulRerhalb der Fehlergrenze, wird das Messprogramm unterbrochen.

Es erfolgt eine neue Kalibrierung. AnschlieBend wird die QC-Probe erneut ge-
messen. Liegt die QC-Probe auRerhalb des Bereichs, wird das Messprogramm
unterbrochen. Liegt sie im Bereich, werden alle Proben nach der letzten QC-
Probe bzw. der letzten (Re-) Kalibrierung neu gemessen. Liegt die QC-Probe
dann erneut auRerhalb der Fehlergrenze, wird das Messprogramm unterbro-
chen.

Das aktuelle Messprogramm wird abgebrochen und das Messprogramm der
nachsten Methode gestartet, wenn die Sequenz eine weitere Methode enthalt.

Das aktuelle Messprogramm wird abgebrochen.

Fiir QC-Blindwert kann zwischen den oben beschriebenen Reaktionen nur markieren,
nachste Methode und Stopp gewahlt werden.

Fiir QC-Stock kann zwischen den oben beschriebenen Reaktionen nur markieren, reka-
lib. + fortsetzen, kalib. + fortsetzen, ndchste Methode und Stopp gewahlt werden.

Fur QC-Trend und QC-Matrix ist keine Reaktion vorgesehen.

» Fir QC-Trend und QC-Matrix ist optional eine Blindwertkorrektur vorgesehen. Akti-
vieren Sie zu diesem Zweck das Kontrollkdstchen Blindwert.

» In der Liste definieren Sie in Abhédngigkeit vom QC-Probentyp fiir jede Elementlinie
die linienspezifischen Parameter:
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Option
Linie

Erw. Konz.

Erw. Konz.-
Zuwachs

Erw. Intensitat

Unt.Bereich
[%]

Ob.Bereich
[%]
QC-Karte

Reakt.!

Einheit

Beschreibung
Namen der Elementlinie

Fur QC-Probe und QC-Std.
Erwartete Konzentration in der QC-Probe

Fur QC-Stock
Erwarteter Konzentrationszuwachs von Probe zu aufgestockter Probe

Wert entsprechend aufgestockter Menge und Konzentration der Aufstockl6-
sung eingeben.

Fur QC-Blindwert

Erwartete Intensitat in QC-Blindwert

Unterer Bereich der Fehlergrenze in Prozent

Oberer Bereich der Fehlergrenze in Prozent

Wenn mit "+" markiert, so wird das Ergebnis der Qualitatskontrolle fur diese
Linie auf der QC-Karte der Ergebnisliste ausgegeben.

Wenn die Fehlerbereichsgrenze tiberschritten ist, so soll die in der Liste Re-
aktion ausgewahlte Verfahrensweise zur Anwendung kommen.

Sind mehrere Linien mit "+"' markiert, so reicht es aus, dass fur eine dieser
Linien die Fehlergrenzen iiberschritten sind, um die Reaktion auszuldsen
(ODER-Logik).

Einheit der erwarteten Konzentration (nur bei QC-Std.)

3.2.8 AQualitdtskontrolle in der Sequenz spezifizieren — Karte QCC
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Im Fenster Methode / QCC spezifizieren Sie die Parameter fiir die Qualitatskontrolle
wahrend einer Sequenz:

relative Standardabweichung (Mittelwertstatistik) bzw. relative Spannweite (Medi-

anstatistik)

m  die Kalibrierkontrolle und Rekalibrierkontrolle
= die Verfahrensweise bei Uberschreitung der Fehlergrenzen

Sie kdnnen verschiedene Kontrollen mit verschiedenen Reaktionen gleichzeitig wahlen.
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it Methode - | X
Linien Plasma Probenzufuhr Auswertung Kalibrierung Statistk QCS  QCC  Ausgabe
RSD/RR%-Kontrolle: | keine Reakt. ~
Kalib.Kontrolle: keine Reakt. ~
Rekal.-Kontrolle: keine Reakt. ~
Ll
Mr. Linie RSD/RR%% < RSD ! R2{adi.) = Rz | Rek.Fakt. > Rek.Fakt. < Rek. !
1 AB96.152 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
2 As188.979 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
3 As193.608 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
4 Cd214.441 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
5 Cd226.502 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
6 Cr267.716 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
7 Cu324.754 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
8 Fe250.040 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
9 Mn257.610 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
10 Mi231.604 3 + .99 + 0.9 1.2 + &7
= =] [4=
ch Gffnen... [4 speichern... | & @ Ubernehmen | | Abbrechen
Fenster Methode /7 QCC
Arten der Qualitatskon- Kontrolltyp Beschreibung
trolle ] ] ] _
RSD/RR%- Kontrolle der relativen Standardabweichung bzw. relativen Spannweite (—
Kontrolle "Statistische Auswertungen spezifizieren — Karte Statistik'S. 47).
Kalib.- Kontrolle des BestimmtheitsmaRes der Kalibrierung
Kontrolle
Rekal.- Kontrolle des Rekalibrierfaktors
Kontrolle
Reaktionen bei der Uber- Reaktion Beschreibung
schreitung von Fehler- . )
keine Betreffende Kontrolle nicht vornehmen.

grenzen

nur markieren

Bei Uberschreiten der Fehlergrenzen die betreffende Probe, Kalibrierung
oder Rekalibrierung in der Probentabelle markieren.

wiederholen +
fortsetzen

Nur RSD/RR%-Kontrolle

Bei Uberschreitung der seriellen Prézisionsgrenze die Messung der betref-
fenden Probe wiederholen, bevor die ndchste Probe gemessen wird.

kalib.+ fortset-
zen

Nur Kalib.-Kontrolle und Rekal.-Kontrolle

Bei Uberschreitung der Fehlergrenzen fiir die Kalibrierung bzw. des Reka-
librierfaktors eine neue Kalibrierung vornehmen und anschlieRend die
Messung mit der ndchsten Probe fortsetzen.

nachste Metho-
de

Nur Kalib.-Kontrolle und Rekal.-Kontrolle

Das aktuelle Messprogramm wird abgebrochen und das Messprogramm
der ndchsten Methode gestartet, wenn die Sequenz eine weitere Methode
enthalt.

Stopp

Nur Kalib.-Kontrolle und Rekal.-Kontrolle

Bei Uberschreitung der Fehlergrenzen die Messung der aktuell laufenden
Methode beenden.
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Linienspezifische Parame-
ter der Qualitatskontrollen

In der Tabelle tragen Sie die linienspezifischen Parameter der verschiedenen Qualitéts-
kontrollen ein. Fiir jede analysierte Linie wird festgelegt, ob sie zur Kontrolle herangezo-
gen wird. Uberschreitet eine oder mehrere der kontrollierten Linien die Fehlergrenzen,
so wird die oben vereinbarte Reaktion ausgelost.

Qualitatskontrolle Parameter

RSD/RR%- RSD/RR%<

Kontrolle

Kalib.-Kontrolle R2(adj.)>

Rekal.-Kontrolle Rek.Fakt>
Rek.Fakt<

Bedeutung

Bei relativen Standardabweichungen bzw. Spannweiten

groRer oder gleich dem eingegebenen Wert wird mit der

vereinbarten Verfahrensweise reagiert.

RSD! Bei mit "+" markierten Linien
wird RSD% bzw. RR% kontrol-
liert.

Das Bestimmtheitsmal} der Regression R2(adj.) muss

groRer oder gleich dem eingegeben Wert sein. Im ande-

ren Fall wird mit der vereinbarten Verfahrensweise rea-

giert.

R2! Bei mit "+ markierten Linien
wird R2 (adjust) kontrolliert.

Obere Grenze des Rekalibrierfaktors

Untere Grenze des Rekalibrierfaktors.

Bei Kalibrierfaktoren auBerhalb dieser vorgegebenen

Grenzwerte, wird die Reaktion ausgeldst.

Rek.! Bei mit "+" markierten Linien
wird der Rekalibrierfaktor ge-
prift.

3.2.9 Ausgabeformate fiir Ergebnisse spezifizieren - Karte Ausgabe
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Auf der Karte Ausgabe spezifizieren Sie Dezimalstellenanzahl der Ergebnisse in der
Anzeige auf dem Bildschirm und im Ausdruck, zusatzliche Ausgabetypen sowie die Li-
nienfolge bei einer Mehrelementanalyse im Ausdruck.

Die Anzahl Dezimalstellen fiir die Anzeige und den Druck von Intensitét und Konzentra-
tion sowie die Druckreihenfolge legen Sie in der Liste separat fiir jedes Element fest.

111 Methode - O x
Linien Plsma Probenzufuhr Auswertung Kalbrierung Statistk QCS QCC  Ausgabe
- Signif. Stelen Dezimalstelen  Signif. Stellen A
Nr. Linie 100% norm. Oxidfaktor  Druckreihenfolge
Ints. Konz. Konz.
ad20.068 |9 o <+ | 4 [ -] | 1 |
2 As188.979 9 4 4 - 3
3 Cd214.441 9 4 4 5
4 Hgl184.886 9 4 4 7
5 Pb220.353 9 4 4 11
6 Co237.863 9 4 4 6
7 Ni231.604 9 4 4 9
8 V292.464 9 4 4 15
9 Ag328.068 9 4 4 2
10 _Sel19A.N28 s} 4 4 13 57
t= | = =
1) Offnen... [4 Speichern... | & @ oK Ubernehmen | | Abbrechen

Fenster Methode / Ausgabe
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Elemente

Signif. Stellen
(Ints.)

Dezimalstellen
(Konz.)

Signif. Stellen
(Konz.)

100% norm.

Oxidfaktor

Druckreihenfolge

Beschreibung

Anzahl der signifikanten Stellen der Intensitatswerte

Anzahl der Nachkommastellen der Konzentrationswerte

Anzahl der signifikanten Stellen der Konzentrationswerte

Die Ausgabekonzentration (Konz. 2) wird auf den Prozentanteil bezo-
gen auf die Gesamtkonzentration umgerechnet.

Die Gesamtkonzentration ist die Summe der Konzentrationen der mit "+"
markierten Linien.

Die Ausgabekonzentration (Konz. 2) wird auf die Konzentration/Gehalt
des Oxids umgerechnet, wenn ein Oxid ausgewahlt wurde. Der Oxidfak-
tor ist in Klammern angegeben, z. B. wird Ti durch Multiplikation mit
1.6681 in TiO; umgerechnet.

Reihenfolge, in der die Linien im Report angezeigt werden.
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4 Sequenzen

Die Sequenz enthélt Proben und Aktionen in der abzuarbeitenden Reihenfolge inner-
halb der Messung. Sie basiert auf einer geladenen Methode, welche die Informationen
Uber Art der Kalibrierung, statistische Auswertungen, Qualitatskontrollen usw. enthélt.
Einige probenbeschreibende Daten wie Probenbezeichnung und Position auf dem Pro-
benrack kdnnen ebenfalls direkt eingegeben werden. Diese Daten werden mit der Se-
quenz gespeichert.

Die Bedeutung der Schaltflachen und Symbole im Fenster Sequenz, die sich auch in
anderen Fenstern wiederholen, sind im Abschnitt "Haufig verwendete Bedienelemente
S. 15 beschrieben.

4.1 Sequenzen erstellen, speichern, 6ffnen

Neue Sequenz erstellen

Sequenz speichern

Sequenzen werden wie Methoden in einer Datenbank gemeinsam gespeichert. Beim
Speichern und Offnen von Sequenzen wird das Datenbankfenster verwendet (—
"Methoden und Sequenzen verwalten"S. 135).

» Zum Offnen des Fensters Sequenz klicken Sie auf i= in der Symbolleiste.

Alternativ konnen Sie die Menipunkte Datei | Neue Sequenz oder Methodenent-
wicklung | Sequenz wahlen.

» Nehmen Sie die Einstellungen entsprechend Abschnitt "Proben und Aktionsfolgen fir
die Sequenz zusammenstellen"S. 60 vor.

» Klicken Sie auf [Ubernehmen], um die Sequenz fiir die nachfolgende Messung frei-
zuschalten oder speichern Sie die Sequenz.

» Klicken Sie im Fenster Sequenz auf [Speichern].
Alternativ wahlen Sie den Meniipunkt Datei | Speichern | Sequenz.
» Geben Sie im Datenbankfenster im Feld Name den Namen fiir die Sequenz ein.

» Im Feld Kat. (Kategorie) konnen Sie optional mit drei Zeichen eine weitere Kennung
eingeben, welche spater die Suche von Sequenzen in der Datenbank erleichtert.

> Im Feld Beschreibung kdnnen Sie optional eine Information zur Sequenz eingeben.
» Speichern Sie die Sequenz mit [Speichern].

Die Sequenz ist in der Datenbank gespeichert. Bei Verwendung eines vorhandenen Se-
quenznamens wird die vorhandene Sequenz nicht iberschrieben, sondern eine neue
Version in der Datenbank angelegt. Um Sequenzen aus der Datenbank zu entfernen,
mussen sie explizit gel6scht werden (— "Methoden und Sequenzen verwalten"S. 135)!
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Sequenz 6ffnen
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Sequenz speichern

Name: Test_sequence | ﬂl Kat.: |:|

MName Vers. Datum Zeit  Kat. Anwender
ETest_sequence 08.06.2020 16:36| LAB|User

Sortieren nach Beschreibung:
® Aufsteigend
(O Absteigend

MName/Vers.

Mur aktuelle Versionen anzeigen

Abbrechen

Datenbankfenster zum Speichern der Sequenz

» Offnen Sie das Datenbankfenster mit einer der folgenden Alternativen:

—  Klicken Sie in der Werkzeugleiste auf das Ordner-Symbol neben dem Feld Se-
quenz

— Wahlen Sie den Menipunkt Datei | Sequenz 6ffnen oder
—  Klicken Sie im Fenster Sequenz auf [Offnen].
» Wabhlen Sie in der Liste die gew{inschte Sequenz aus.

» Im Feld Kat. kdnnen Sie vereinbaren, dass nur Sequenzen einer der eingegebenen
Kategorie angezeigt werden.
Wenn Sie die Sequenzen aus allen Kategorien sehen méchten, [6schen Sie den Ein-
trag im Feld Kat.

» Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Nur aktuelle Versionen anzeigen, wenn Sie bei
gleichnamigen Sequenzen jeweils nur die Sequenz mit der héchsten Versionsnum-
mer sehen mochten.

» Offnen Sie die ausgewahlte Sequenz mit [OK].
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4.2  Dialogfunktionen im Fenster Sequenz

Nach einem Klick auf = éffnet sich das Fenster Sequenz.

i= Sequenz - O *
Typ Pos MName AS-VF Name(2) Elemente ~
4 Kal.-Std.3 104 1 alle
5 Kal.-Std.4 105 1 alle
6 Kal.-Std.5 106 1 Al396.152, Cu324.754, Fe259.940, :
7 Kalib. berechnen
8 Probe 101 1 Al, Pb220.353, U385.957, Zn206.201
9 Probe 102 1 alle
10 Probe 103 1 alle
11 Probe 104 1 alle
12 Probe 105 1 alle
13 Probe 106 1 alle
14 Probe 107 1 alle
< > v
Anhdngen Einfligen Ldschen = = =
inc.
Typen
Von QC-Proben-ID dbernehmen L
Tabelle laschen ab Sequenz-Zeile: lII
Von Proben-ID Gbernehmen
ct Offnen ¥ Speichern = § Proben oK Obernehmen Abbrechen
Fenster Sequenz
Tabelle fiir Proben- und In der Tabelle sind die gewahlten Proben- und Aktionsfolgen in der Reihe ihrer Abarbei-

Aktionsfolgen tung angezeigt. Folgende Information werden dazu angezeigt:

Tabellenspalte
Typ
Pos.

Name

Name(2)

Elemente

Erlduterung
Probentyp bzw. Analysenschritt
Probenposition im Probengeber (falls verwendet)

Probenname

Diese Eingabe ist optional. Fur Kalibrier- und QC-Proben wird dieser Pro-
benname aus der Methode Gibernommen, falls dort ein Probenname spezifi-
ziert wurde.

Fur Analysen- und QC-Proben kénnen die Namen aus der Probeninformati-
onsdatei Gbertragen werden.

Weitere Bezeichnung zur Probenidentifikation (optional).

Elemente auswahlen, die in einer Probe analysiert oder fir die Sonderaktio-
nen ausgefiihrt werden (— "Elemente/Linien fiir eine Probenanalyse/Aktion
auswahlen"S. 63).
= 'keine"
Aktuelle Auswahl wird geldscht.
= "3lle"
Alle in der Methode festgelegten Elemente werden bestimmt (Stan-
dardeinstellung).
= Elementsymbol
Nur die genannten Elemente werden bestimmt, z. B. "Cu, Pb".

= Elementlinie (Symbol + Wellenlange)
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Nur die genannten Elementlinien werden bestimmt, z. B. "Mn 257.610,
Ca 315.887"

= ‘'nicht" Elementsymbol bzw. Elementlinie
Die genannten Elemente bzw. Elementlinien werden nicht bestimmt, z.
B. "nicht Cu, Pb", "nicht Mn 257.610, Ca 315.887"

Schaltflachen im Fenster Mit den Schaltflachen kénnen Sie der Sequenzliste Proben und Aktionen zufligen oder
Sequenz [6schen oder vorhandene Probeninformationsdaten Gibernehmen.

Schaltflache Erlduterung

[Anhéngen] Neue Zeile am Ende der Liste anhdngen und das Fenster Sequenz

bearbeiten 6ffnen.

[Einfiigen] Neue Zeile oberhalb des markierten Listenplatz einfiigen.

[L6schen] Markierte Zeilen loschen.

[Tabelle l6schen] Gesamte Sequenzliste 16schen.

[Von QC-Proben-ID Informationen iber Namen von QC-Proben und deren Platz im Pro-

tibernehmen] bengeber aus dem Fenster Proben-ID / QC-Probeninformation iiber-
nehmen.

Die Informationen aus der QC-Proben-ID-Tabelle werden in die Se-
quenztabelle eingetragen. Die erste Zeile mit neuer Probenidentifika-
tion wird im Feld ab Zeile festgelegt.

[Von Proben-ID Informationen tiber Probennamen, Platz im Probengeber und die zu
tibernehmen] analysierenden Elemente aus dem Fenster Proben-ID / Probenin-
formation Ubernehmen.

Die Informationen aus der Proben-ID-Tabelle werden in die Sequenz-
tabelle eingetragen. Die erste Zeile mit neuer Probenidentifikation
wird im Feld ab Zeile festgelegt.

[Proben] Offnet das Fenster Proben-ID.

Weitere Schaltflachen und Eingabeméglichkeiten sind im Abschnitt "Tabellen"S. 16
beschrieben.

4.3  Proben und Aktionsfolgen fiir die Sequenz zusammenstellen

» Laden oder erstellen Sie eine Methode.

» Offnen Sie das Fenster Sequenz mit einem Klick auf =,

» Klicken Sie auf [Anhdngen]. Das Fenster Sequenz bearbeiten erscheint.
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Sequenz bearbeiten
Auswahl Tabellenplatz Nr.:

O Proben

Onqc

(O Reag.-Blindwert

O Leerw.-NWG

(® Kalibrierung

O Rekalbrierung
IEC-Ldsungen

O sonderaktion

O Methode faden

18
Kalibrierverfahren:  Standard-Verfahren

Std.-Herstellung: Manuell hergestelit

Anzahl der Std.: 5

Linie f{x) filx=0 wi(x)} Prif Einheit
Al306.157 in_ |+ o - pafl i
As5188.979 in_| + C uafL
As5193.608 in_| + C uafL
Cd214.441 in [+ c uafL
Cd226.502 in_| + C uafL
Cr267.716 in [+ c uafL
Cu324.754 in [+ c uafL
Fe?50.940 in_ |+ C uafl d

Ubernehmen | | Abbrechen

Fenster Sequenz mit Auswahl der Kalibrierung

» Wahlen Sie nacheinander die Option der Proben und Aktionen aus und iibernehmen
Sie diese mit [Ubernehmen] in die Sequenzliste:

Probe/Aktion
Proben

QC-Proben

Blindwert
Leerw.-NWG

Kalibrierung

Rekalibrierung

IEC-Lésungen

Sonderaktionen

Methode laden

Beschreibung
Die unter Anz. eingegebene Anzahl Proben messen.

Eine QC-Probe messen und entsprechend der Spezifikation in der Methode
auswerten.

In der Liste wahlen Sie eine in der Methode spezifizierte QC-Probe aus. Die
Parameter der QC-Probe werden im danebenstehenden Feld angezeigt.

Den Blindwert messen.

Leerwert zur Bestimmung der Nachweis- und Bestimmungsgrenzen nach
dem Leerwertverfahren messen.

Die Kalibrierproben messen und entsprechend der Spezifikation in der Me-
thode die Kalibrierung vornehmen.

Die fir die Rekalibrierung vorgesehene Kalibrierprobe messen und eine
Rekalibrierung vornehmen.

Nur fir Peakkorrekturen mit [EC

Die IEC-L6sungen messen.

Aktionen, die nicht die Messung der Proben direkt betreffen, ausfithren.
Liste der moglichen Sonderaktionen (— "Sonderaktionen in die Sequenz
einfligen"S. 62).

Eine gespeicherte Methode laden, z. B. um innerhalb der Sequenz eine
andere Elementanalyse zu starten.

Mit [...] 6ffnen Sie das Datenbankfenster mit den gespeicherten Methoden
(— "Methode laden"S. 26). Wahlen Sie eine der gespeicherten Methoden
aus.

» Nachdem Sie die letzte Probe/Aktionen der Sequenz ausgewahlt haben, iberneh-
men Sie diese mit [OK] und kehren damit in das Fenster Sequenz zuriick.
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ﬂ Hinweis

> Als Voreinstellung der zu analysierenden Elemente ist eine Sequenztabelle fiir jede
Probe/Aktion die Option "alle" gewahlt. Mit einem Klick auf die Tabellenzelle Ele-
mente der betreffenden Probe/Aktion kénnen Sie diese Einstellung im Fenster an-
dern (— "Elemente/Linien flr eine Probenanalyse/Aktion auswahlen"S. 63).

» Bei Verwendung des Probengebers:
Legen Sie die Position (Pos.) der Proben im Probenwechsler fest. Die Positionen von
Kalibrier- und QC-Proben werden automatisch aus der Methode (ibernommen. Sie
kénnen jedoch hier die Positionen dndern, die in der Sequenz eingestellten Positio-
nen haben immer Vorrang.

Die Daten der zu untersuchenden Proben geben Sie am besten im Fenster Proben-ID
ein und Ubertragen Sie anschlieRend in die Sequenzliste (— "Informationsdaten fiir Pro-
ben und QC-Proben spezifizieren"S. 66).

4.3.1 Sonderaktionen in die Sequenz einfiigen
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Sequenz bearbeiten

Auswahl Tabellenplatz Nr.: 18 Sonderaktion
O Proben O Plasma lsschen
Oac O Dunkelmessung
(O Reag.-Blindwert
O Leerw.-NWG O Wartezeit
O Pause
O Kalibrierung O Beep
O Rekalibrierung
IEC-Lésungen O Wiederhole
[OF: O solange:
O Methode faden O Kalib. anzeigen
(O system spiilen [s]: 60

Ubernehmen | | Abbrechen

Wahlbare Sonderaktionen im Fenster Sequenz bearbeiten

Folgende Sonderaktionen kdnnen zusétzlich in den Messablauf eingefligt werden:

Aktion Beschreibung

Plasma I6schen Plasma léschen.

Dunkelmessung Zusétzliche Dunkelmessung ausfiihren. Bei dieser Messung des Dun-
kelstroms wird das Signal mit geschlossenem Shutter bestimmt.
Die Dunkelmessung erfolgt immer auch automatisch, selbst wenn sie

nicht in die Sequenz eingefiigt wurde.

Wartezeit Die im Feld eingegeben Zeit (in Minuten) warten und dann die Analyse
fortsetzen. Bei Verwendung eines Probengebers bleibt die Kaniile in der
Spulposition und es wird weiter Spilflissigkeit angesaugt.

Pause Die Analyse stoppen. Die Sequenz kann anschlielend mit . oder dem
Meniipunkt Routine | Fortsetzen fortgesetzt werden.



Beep

Wiederhole /
Solange

Kalib. anzeigen

System spiilen

Sequenzen

Einen Signalton vom PC erzeugen lassen, z. B. um das Ende der Kalibrie-
rung anzuzeigen. (Erfordert eine Soundkarte und Lautsprecher.)

Eine Schleife (Wiederholung) in der Sequenz definieren.

Der zwischen dem Startpunkt Wiederhole und dem Endpunkt Solange
eingeschlossene Teil der Sequenz wird bis zum Erfillen des Abbruchkrite-
riums wiederholt. Als Abbruchbedingung kann eine Anzahl von Schlei-
fendurchlaufen oder eine Zeit in Minuten angegeben werden.

Bei einer Onlinemessung (im Rahmen einer Fernwartung) muss die Opti-
on autom. aktiviert werden. Dies verhindert im manuellen Betrieb die
Nachfrage zur Probendosierung.

Wahrend der laufenden Sequenz die Kalibrierkurve anzeigen. In diesem
Fall wird die Messung erst fortgesetzt, wenn die Kalibrierung mit [OK]
bestatigt wurde.

Probenwege bis zur Torch mit Spillésung im Normallauf spilen. Spilzeit
im Eingabefeld eingeben.

4.3.2 Elemente/Linien fiir eine Probenanalyse/Aktion auswéahlen

In der Sequenz sind alle Elemente fiir die Analyse von Proben oder das Ausfiihren von
Aktionen in der Voreinstellung aktiviert. Mdchten Sie Elemente fir die Analyse einer
Probe oder eine Aktion ausschliel3en, gehen Sie folgendermalien vor:

» Klicken Sie im Fenster Sequenz auf die Tabellenzelle Elemente der entsprechenden
Probe oder Aktion. Es erscheint das Fenster Elemente und Linien auswahlen.

Als Voreinstellung sind alle in der Methode eingestellten Elemente/Linien aktiviert.
In der Liste Elemente sind alle Elemente blau markiert.

Elemente und Linien auswihlen

Elemente

Al

As
cd
Cr

Abbrechen

As193.698
Cd214.441
Cd226.502
Cr267.716 v

[ Nicht (Auswahl invertieren)

alle

keine

Elemente/Linien der aktuel geladenen Methode anzeigen

Cu, Fe, As188.979, Cd226.502

Beispiele: (1) Cu123.56, 55, Cu, Fe123.34 (2) nicht Fe (3) alle

Elementlinien fiir die Analyse/Aktion auswéhlen

» Um ein Element vollig auszuschlieRen, entfernen Sie die Markierung mit einem Klick
auf das entsprechende Element. Zur Aktivierung des Elements klicken Sie erneut auf

das Element.

» Sind in der Methode fiir ein Element mehrere Linien eingestellt und mdchten Sie
davon nur ausgewéhlte Linien verwenden, markieren Sie in der Liste Linien die ge-

wiinschte Linie per Mausklick.
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» Mit den Schaltflachen [alle] und [keine] aktivieren Sie jeweils alle Elemente bzw.
schlieRen alle Elemente v6llig fiir die Analyse/Aktion aus.

» Mit der Option Nicht (Auswahl invertieren) werden alle markierten Elemen-
te/Linien von der Analyse/Aktion ausgeschlossen. Analysiert werden nur die nicht-
markierten Elemente/Linien. Vor der Aufzéhlung der Elemente/Linien erscheint ein

"nicht".
Im Ausgabefeld werden alle ausgewéhlten Elemente/Linien aufgefiihrt. Die Elemen-
te/Linien kdnnen nach der Rickkehr in das Sequenzfenster direkt in der Tabellenzelle
editiert werden.
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5 Probeninformationsdaten

Die Probeninformationsdaten (Proben-ID) enthalten fiir die aktuellen Analysenproben
und die QC-Proben die spezifischen Daten wie Probenname, Position auf dem Proben-
geber, Einwaage, Verdiinnung oder Konzentrationseinheit. Probennamen und Positio-
nen kdnnen in die Sequenztabelle per Mausklick ibernommen werden. Die Probenin-
formationsdaten werden als Tabelle im *.csv-Format gespeichert und kénnen auch in
einem Tabellenkalkulationsprogramm, z. B. Excel, editiert werden. Auch der umgekehrte
Weg ist méglich, extern erstellte Probentabellen kénnen in ASpect PQ. importiert wer-
den.

Das Fenster mit den Probeninformationsdaten 6ffnen Sie mit einem Klick auf | in der
Symbolleiste.

5.1 Probeninformationsdaten erstellen, speichern und 6ffnen

Einen neuen Satz Pro-
ben/ID erstellen

Proben-ID speichern

Probeninformationsdaten
offnen

» Zum Offnen des Fensters Proben-ID Klicken Sie auf ¥ in der Symbolleiste.

Alternativ 6ffnen Sie das Fenster Proben-ID mit den Meniibefehlen
Methodenentwicklung | Proben-ID oder Datei | Neue Probeninformations-
Daten.

» Nehmen Sie die Einstellungen entsprechend Abschnitt "Informationsdaten fiir Pro-
ben und QC-Proben spezifizieren"S. 66 vor.

» Speichern Sie den Datensatz.

» Klicken Sie im Fenster Proben-ID auf [Speichern].
Alternativ wahlen Sie den Menlbefehl Datei | Speichern | Probeninformationen.
Es 6ffnet sich das Standardfenster Speichern unter.

» Geben Sie im Feld Dateinamen den Namen fiir die Probeninformation ein.

» Speichern Sie die Probeninformation mit [Speichern].

» Offnen Sie eine Probeninformationsdatei mit einer der folgenden Alternativen:

—  Klicken Sie in der Werkzeugleiste auf das Ordner-Symbol neben dem Feld Pro-
ben.

— Wabhlen Sie den Meniipunkt Datei | Probeninformations-Datei 6ffnen.
—  Klicken Sie im Fenster Proben ID auf [Offnen].
Es 6ffnet sich das Standardfenster Offnen.

» Wahlen Sie in der Liste die gewiinschte Datei aus und 6ffnen Sie die Datei mit [Off-
nen].
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5.2 Informationsdaten fiir Proben und QC-Proben spezifizieren

Nach einem Klick auf | erscheint das Fenster Proben-ID.

“w Proben-ID - O *

Probeninformation  QC-Probeninformation

Einw. Vol Ges.einw.

Pos Name Vor-VF Einheit g L 9 MName(2) BW-Korr. Probentyp  Elemente
1 110/sample 1 1.000 | mg/L ein Prabe Al, As, B
2 111 Sample 2 1.000 mafL aus Probe all
3 112 Sample 3 1.000 mafL aus Probe all
4 113 Sample 4 1.000 mafL aus Probe all
5 114 Sample 5 1.000 mafL aus Probe all
6 115 Sample 6 1.000 mafL aus Probe all
7 116 Sample 7 1.000 mafL aus Probe all
8 117 Sample 8 1.000 mafL aus Probe all
9 118 Sample 9 1.000 mafL aus Probe all
10 119 Sample10 1.000 mafL aus Probe all
< >
Anhdngen Einfligen Léschen Anz.: 1 = S IS =
inc.

MNach Sequenz Ubertragen ab Sequenz-Zeile:

Von Sequenz Gbernehmen

Tabelle ldschen

ct Offnen [4 Speichern = Seduenz Schliefen

Fenster Proben-1D

Bei der Bewegung des Mauszeigers (iber den Tabellenkopf werden Tooltips zur Bedeu-
tung der Tabellenspalten eingeblendet. Die Bedeutung der Schaltflachen und Symbole
im Fenster Proben-ID, die sich auch in anderen Fenstern wiederholen, sind im Abschnitt
"Haufig verwendete Bedienelemente"S. 15 beschrieben. Die Probeninformationsdaten
missen dann in die Sequenz tibertragen werden.

5.2.1 Karte Probeninformation

Die Karte Probeninformation enthélt eine Liste der Proben und ihrer Eigenschaften.

Tabellenspalte ~ Beschreibung
Pos. Probenposition im Probengeber

Name Probenname
Diese Eingabe ist optional. Max. Anzahl Zeichen: 20

Vor-VF Fur Einheitentyp fliissig und fest (— "Einheiten spezifizieren"S. 143)

Der Vorverdiinnungsfaktor der Probe bezeichnet den Faktor, mit dem die
Originalprobe verdiinnt wurde, bevor sie im Probengeber platziert bzw. bei
der Arbeit ohne Probengeber dem Plasma zugefiihrt wird. Der Faktor ist zur
Berechnung der Konzentration der Originalprobe (Konz. 2) notwendig.

Einheit Einheit fur die Konzentration der Probe

Einw. [g] Einwaage in Gramm (nur fir den Einheitentyp fest)
Masse der Originalprobe, die in der Probenvorbehandlung in Lésung ge-
bracht wurde. Die Einwaage ist zur Berechnung der Konzentration der Ori-
ginalprobe (Konz.2) notwendig.

Vol. [ml] Gesamtvolumen bzw. Auffiillvolumen (nur fir den Einheitentyp fest)

66
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Ges.einw. [g]

Probeninformationsdaten

Gesamteinwaage der Probe und des Losungsmittels (nur fir den Einheiten-
typ fliissig grav., z. B. fiir Ole).

Name(2) Weiterer Probenname
Diese Eingabe ist optional.
Max. Anzahl Zeichen: 20
BW-korr. Blindwertkorrektur (nur fir Probentyp Proben)
aus Es wird keine Blindwertkorrektur durchgefihrt.
ein Fur Berechnung der Konzentration der Originalpro-
be wird der zuletzt in der Sequenz gemessene
Blindwert subtrahiert.
Probentyp Auswahl zwischen Probe und Blindwert
Elemente In der Probe zu analysierende Elemente oder Linien
Nach einem Klick auf die Tabellenzelle erscheint das Fenster Elemente und
Linien auswahlen, in dem diese Einstellungen vorgenommen werden (—
"Elemente/Linien fiir eine Probenanalyse/Aktion auswéhlen"S. 63.
Schaltflachen Beschreibung
[Anhéngen] Anzahl neue Zeilen am Ende der Liste einfligen.
[Einfiigen] Anzahl neue Zeilen vor dem markierten Listenplatz einfligen.
[Loschen] Markierte Zeile 16schen.
Anz.: Eingabefeld fiir die Anzahl einzufiigender Zeilen.
[Tabelle 16- Die gesamte Liste der Probeninformationen l6schen.
schen]
[Nach Sequenz Probennamen, Positionen im Probengeber und zu analysierende Elemen-
libertragen] te in die Sequenzliste Gbertragen.

[Von Sequenz
iibernehmen]

Die erste Zeile der Sequenzliste, ab welcher die Probendaten zu (ibertra-
gen sind, muss im Eingabefeld ab Sequenz-Zeile festzulegen.

Probennamen, Positionen im Probengeber und zu analysierende Elemen-
te aus der Sequenzliste in die Proben-ID-Tabelle tibertragen. Die erste
Zeile der Sequenzliste, ab welcher die Probendaten zu iibertragen sind,
muss im Eingabefeld ab Sequenz-Zeile festgelegt werden.

Karte QC-Probeninformation

Analog zur Karte Probeninformation sind auf dieser Karte die QC-Proben aufgefiihrt.

Die Spalten sind analog zu denen der Karte Probeninformation. Zusatzlich enthalt die
Spalte Typ die Informationen tber den QC-Typ. Die Spalte Einheit entfallt, da die Einheit
in der Methode definiert ist. Eine Blindwertkorrektur wird bei QC-Proben wird in der
Methode festgelegt und in der Spalte BW-Korr. zur Information (ein/aus) angezeigt.

Mit der Schaltflache [Nach Sequenz iibertragen] kénnen die Daten in die Sequenzliste
Ubertragen werden.
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5.2.3 Probeninformationen spezifizieren

» Klicken Sie auf ] , um das Fenster Proben-ID zu 6ffnen.

» Geben Sie im Feld Anz. die Anzahl zu analysierender Proben ein. Klicken Sie an-
schlieBend auf [Anhdngen], um die entsprechenden Zeilen in die Liste einzufiigen.

» Tragen Sie in der Tabelle fiir jede Probe die benétigten Informationen ein.

—  Sind die Eingaben in einer Spalte gleich, so kénnen Sie mit ¥= den Eintrag der
markierten Zelle auf alle nachfolgenden Zellen der Spalte kopieren.

—  Wenn Sie das Kontrollkdstchen inc. (steht fir Inkrement) aktivieren, wird beim
Ubertragen der Information in die nachste Zelle der Wert jeweils um 1 erhéht.
So kénnen Sie auf einfache Weise z. B. aufeinanderfolgende Platze im Proben-
geber belegen oder einen Probennamen fortlaufend nummerieren.

— Texte aus Eingabefeldern konnen Gber die Menlpunkte Bearbeiten | Kopieren
und Bearbeiten | Einfiigen oder (iber die Tastenkombination [Strg+C] und
[Strg+V] in die Windows-Zwischenablage kopiert und wieder eingefiigt werden.
Sie kdnnen den Text auch markieren und mit der rechten Maustaste das Kon-
textmeni zum Kopieren und Einfiigen 6ffnen.

» Haben Sie alle Informationen eingetragen, so geben Sie im Feld ab Sequenz-Zeile
die Zeile in der Sequenz an, ab welcher Sie die Probeninformationen in die Sequenz
iibernehmen méchten. Ubertragen Sie die Information mit [Nach Sequenz iibertra-
gen].
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6  Analysen durchfiihren / Ergebnisse berechnen

6.1  Ubersicht der Meniibefehle und Schaltflichen zum Starten der Analysen
im Hauptfenster

Das Ausflihren einer Sequenz wird mit den Symbolen der Werkzeugleiste oder iiber das
Meni Routine gestartet.

Symbol  Meniipunkt Funktion

. Routine | Sequenz Einen Analysenablauf starten.

starten

. Routine | Zeile(n) Die markierte(n) Zeile(n) in der Sequenz ausfiihren. Mit

der Sequenz ausfith-  Hilfe der Maus und gedriickter Strg- bzw. Umschalttaste

ren konnen mehrere Zeilen markiert werden.
. Routine | Stopp Den Analysenablauf stoppen.
. Routine | Fortsetzen  Setzt eine gestoppte Sequenz fort.

6.2 Plasma ziinden/Plasma l6schen

Plasma ziinden

vV v v v v Vv

v

Schalten Sie das ICP-OES Gerat am Netzschalter ein.

Schalten Sie den PC am Netzschalter ein und starten Sie das Betriebssystem.
Offnen Sie die Gaszufuhr und achten Sie auf einen Vordruck von 6 bar.
Schalten Sie die Absaugvorrichtung ein.

Schalten Sie den Umlaufkithler am Netzschalter ein.

Prifen Sie, ob die Torch in der Start-Position ist. Dabei muss sich die Injektorspitze
ca. 1 ... 2 mm unterhalb der Unterkante der Induktionsspule befinden.

SchlielRen Sie die Tlr zum Plasma-Raum.

Uberpriifen Sie die Pumpschlauche. Tauschen Sie die Schlduche aus, wenn sie nicht
mehr elastisch sind oder starken Abrieb zeigen.

Spannen Sie die Pumpschlduche jeweils zwischen den Stoppern in die Pumpe am
ICP-OES Gerat.

Legen Sie die Schlauchfiihrungen (iber die Schlduche und befestigen Sie die Fiihrun-
gen mit den Andruckhebeln. Achten Sie darauf, dass die Andruckhebel einrasten!

Achtung!
Beachten Sie dabei die Pumprichtung. Diese Pumpe dreht sich entgegen dem Uhr-
zeigersinn.

Stellen Sie sicher, dass fiir die Analyse gentigend Spiillésung in der Flasche ist.

Hinweis:
Die Spillésung sollte den gleichen Sduregehalt wie die Proben und Standards auf-
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ﬂ Hinweis

Plasma l6schen und das
ICP-OES Gerat ausschal-
ten
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weisen. Wenn es keine anderen Vereinbarungen gibt, verwenden Sie 2%ige Salpe-
tersaure.

> Uberprufen Sie den Fullstand der Abfallflasche und leeren Sie die Flasche, wenn
nicht genligend Reservoir firr die Analyse zur Verfiigung steht.

» Beim manuellen Betrieb ohne Probengeber tauchen Sie den Probenansaugschlauch
in die Spullésung. Wéhrend des Ziindvorgangs des Plasmas darf keine Luft nach-
stromen.

» Starten Sie das Programm ASpect PQ (— "ASpect PQ starten"S. 7).

» War das System langere Zeit auBRer Betrieb oder die Zerstduberkammer abgebaut,
spllen Sie Zerstduberkammer und Torch mit Zerstdubergas, um die Luft aus dem
System zu treiben:

—  Offnen Sie mit 4 das Fenster Plasma / Kontrolle.
—  Klicken Sie auf [Spriihkammer spiilen].

» Ziinden Sie das Plasma:

Offnen Sie mit A das Fenster Plasma / Kontrolle und klicken Sie auf [Plasma ziin-
den].

» Es folgt eine Anfangsphase, in der die Torch mit Argon gespilt und die Sicherheits-
kreise des ICP-OES Gerétes geprift werden. Dies dauert ca. 1 min. Wenn alles OK ist,
wird das Plasma geziindet. Beobachten Sie, ob sich das Plasma richtig ausbildet hat,
d. h. das Plasma ist kegelférmig, geht tiber die Induktionsspule hinaus und lauft nach
oben spitz zu.

Bildet sich ein Ringplasma (Plasma bildet sich nur innerhalb der Induktionsspule aus)
oder ertdnt ein knatterndes Gerdusch, betdtigen Sie den roten Plasma-Aus-Knopf auf
der linken Seite des Gerétes. Priifen Sie vor dem ndchsten Ziindversuch, ob der Pro-
benschlauch in die Spullésung getaucht ist und die Gaszufuhr und die Umlaufkiih-
lung in Ordnung sind.

v Das Plasma ziindet, die Schlauchpumpe und die Detektorkiihlung starten. Das
ICP-OES Gerat ist nach einer kurzen Einbrennzeit des Plasmas messbereit.

Vor dem Ziinden des Plasmas werden (ber interne Sicherheitskreise Gasfluss, Kithlung
und Absaugung gepriift, sowie kontrolliert, ob sich die Torch in Arbeitsposition (in der
Hohenverstellung geklemmt) befindet und die Probenraumtiir geschlossen ist. Wird bei
einer der Komponenten ein Fehler festgestellt, wird das Plasma nicht geziindet.

» Nach Analysenende lassen Sie ca. 3 min Spillésung und anschlieflend 1 min Wasser
durch das System pumpen. Lassen Sie das Gerat danach trocken laufen. Falls Sie die
Schlduche wechseln missen, befindet sich dann keine Sdure mehr in den Schléau-
chen!

» Ldschen Sie das Plasma im Programm ASpect ICP mit einem Klick auf I in der
Werkzeugleiste.

Alternativ 6ffnen Sie mit  das Fester Plasma und klicken Sie auf [Plasma lo-
schen].

» Beenden Sie das Programm ASpect PQ mit Datei | Beenden.



ﬂ Hinweis
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» Quittieren Sie die Abfrage zum Abschalten des Spiilgases fiir den Detektor mit [Ja],
wenn Sie das Spiilgas abschalten wollen.

Wird die Arbeit nur fir kurze Zeit unterbrochen (bis 30 min) oder arbeiten Sie im
UV-Bereich, schalten Sie das Spiilgas nicht ab. Dadurch ersparen Sie sich die Warte-
zeit beim Ziindvorgang, bis der Detektor ausreichend gespdlt ist.

» Warten Sie, bis die Meldung erscheint, dass Gerat und Kithlung abgeschaltet werden
kénnen.

» Schalten Sie das ICP-OES Gerat und ggf. den Probengeber am jeweiligen Gera-
teschalter aus.

» Entspannen Sie die Pumpschlauche am ICP-OES Gerat.

— Losen Sie die Anpresshebel, sodass die Schlauchfiihrung nicht mehr auf die
Schlduche driickt.

— Ziehen Sie die Schlauchstopper auf der linken Seite der Pumpe aus der Arretie-
rung.

» Bei Verwendung des Probengebers entspannen Sie den Pumpschlauch auf die glei-
che Weise wie bei der Schlauchpumpe am ICP-OES Gerat.

SchlielRen Sie nach dem Ausschalten der Gerate die Gasversorgung.
Schalten Sie den Umlaufkithler am Netzschalter aus.

Schalten Sie die Absaugeinheit ab.

vV v v Vv

Beenden Sie Windows und schalten Sie den PC aus.

v Der Analysator ist damit ausgeschaltet.

Vor Ausschalten des ICP-OES Gerates Abkiihlphase abwarten!

Warten Sie nach Léschen des Plasmas noch mindestens 30 s, bevor Sie das Gerat am
Netzschalter ausschalten.

6.3  Analyse starten

Ergebnisdaten wéhrend
des Analysenablaufs
speichern

Nach Auswahl der Methode, der Sequenz und gegebenenfalls der Probeninformations-
daten sind alle Informationen vorhanden, um den Analysenablauf zu starten.

Das Gerat muss fur die Messung vorbereitet sein:
®  Das Plasma ist gezlindet und brennt die fiir die Methode benétigte Einlaufzeit.

m  Bei Verwendung des Probengebers: Die Proben stehen vorbereitet auf dem Proben-
geber.

Die Ergebnisse der Analyse werden direkt wahrend der Messung in einer Datenbank im
voreingestellten Standardpfad bzw. in selbstdefinierten Unterordnern gespeichert. Dabei
werden sie wahlweise in einer neuen Datenbank abgelegt oder an eine vorhandene
Datenbank angehangt. Es ist jedoch nicht mdglich, eine Ergebnisdatenbank durch Wahl
des gleichen Namens zu (iberschreiben.
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Messung starten
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Messstart Sequenz: multi_element_ground

Ergebnisdatei
Name: Aktuelle Methode:
multi_elerment_ground Method_Ground
Version: 1
Ordner: geladen von: Datenbank
(Standard) b
Beschreibung: Weitergemessen wird mit Methode:

Method_Ground
Version: 1 Datum: 05.06.2020 17:15

(® Datei neu beginnen
(O an Datei anhingen

[ Bei Fehlerabbruch Plasma laschen

Analysendauer (ca.): 1h 44min Ende: Heute, 11:04

"Datum/Zeit an Ergebnisdateinamen anhangen” ist aktiv ("Optionen™).
oK Abbrechen

Fenster Messstart Sequenz

Das Ziel fiir die Ergebnisse wird automatisch beim Start einer Messroutine gefordert. Es
offnet sich dafiir das Fenster Messung starten Sequenz: Sequenzname mit folgenden
Optionen fiir die Ergebnisdatei:

Option
Name Dateinamen fiir die Ergebnisdatenbank eingeben.
Datei neu beginnen  Wenn aktiviert, muss ein neuer Dateiname
eingegeben werden. Es wird gepriift, ob der
Dateiname bereits vorhanden ist. Vorhandene
Dateien kénnen nicht iiberschrieben werden.
an Datei anhédngen Neue Ergebnisse werden an eine vorhandene
Ergebnisdatei angehdngt. Mit [...] 6ffnen Sie
ein Auswahlfenster, aus dessen Liste Sie eine
vorhandene Ergebnisdatei auswéhlen kénnen.
Ordner Speicherpfad fiir die Ergebnisdatei auswahlen.
Beschreibung Zusétzliche Notiz eingeben, die mit den Analysenergebnissen gespei-

chert wird.
Die Eingabe ist optional.

Bei Fehlerabbruch Loscht bei Abbruch der Messung durch eine Fehlermeldung das Plas-
Plasma I6schen ma.

Die Datei enthalt die Mess- und Auswerteergebnisse sowie die Informationen der Pro-
ben-ID. Zusatzlich werden die Methodenparameter in der Ergebnisdatenbank gespei-
chert.

Die Ergebnisdatenbank wird mit den Erweiterungen ".tps" (Methodenparameter, Intensi-
taten und Konzentrationen) und ".spk" (Spektrenrohdaten) gespeichert.

» Starten Sie die Messroutine mit einem Klick auf. oder mit dem Menupunkt Routi-
ne | Sequenz starten.

» Wahlen Sie im Fenster Messstart Sequenz einen Dateinamen fiir die Ergebnisdatei
aus.



Anzeigen wahrend des
Analysenablaufs

Ergebnisfenster anzeigen

Schaltflachen in der Sym-
bolleiste
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Wahlweise kann das Ergebnis in einer neuen Datei gespeichert oder an eine bereits
vorhandene Datei angehédngt werden. Das Uberschreiben einer bereits vorhandenen
Datei ist nicht moglich.

Nach Wahl des Dateinamens startet die Messroutine entsprechend den Einstellun-
gen in Methode und Sequenz.

» Bei manueller Probenzufithrung ohne Probengeber folgen Sie den Anweisungen zur
Probenbereitstellung auf dem Bildschirm.

Bei Verwendung des Probengebers lauft die Messung automatisch ab.

Wahrend der Messung werden die Ergebnisse in Echtzeit im Hauptfenster angezeigt. In
der Sequenzliste des Hauptfensters wird der Messfortschritt dokumentiert. Die Zeilen
mit den aufeinanderfolgenden Aktionen sind mit folgenden Symbolen in der Tabellen-
spalte gekennzeichnet:

Symbol  Bedeutung
- Noch nicht gemessen / abgearbeitet.
©) Wird gerade gemessen.

+ Wurde bereits gemessen / abgearbeitet.

Zuséatzlich kénnen optional die Fenster Spektrendarstellung, Signalverlauf, Bargraph,
Report-Fenster und Probenkonz. in Bezugskurve mit dem aktuellen Ergebnis einge-
blendet werden. Die Auswahl dieser Anzeigefenster nehmen Sie im Fenster Optionen /
Analysenablauf (— "Optionen zum Analysenablauf'S. 150) vor. Die Ergebnisfenster
konnen wahrend der Analyse ein- und ausgeblendet werden.

» Mit dem Meniibefehl Ansicht | Ergebnisanzeigen 6ffnen oder der Funktionstaste
F7 6ffnen Sie die Fenster.

» Mit dem Meniibefehl Ansicht | Ergebnisanzeigen schlieBen oder der Funktionstas-
te F8 blenden Sie die Fenster aus.

> Mit 88 kannen die Fenster auch wihrend der Analyse gedffnet werden.

In der Symbolleiste werden wahrend der Messung gréf3ere Schaltflachen eingeblendet:

Schaltflache Beschreibung

O Offnet das Fenster Ergebnisanzeigen, in dem die einzelnen Ergebnisfens-
ter unabhéngig zu den Eintrdgen im Fenster Optionen / Analysenablauf
aktiviert werden kdénnen.

Aktivieren Sie die Optionen der Ergebnisfenster und schalten Sie die Fens-
ter mit einem Klick auf [Ergebnisanzeigen] frei.

Anzeigefenster

hi Methodenfenster einblenden. Methode kann nur gelesen, jedoch nicht

. geéndert werden.
Methode anzei-

gen

i Sequenzfenster einblenden. Die Sequenz kann wahrend der laufenden
Analyse erweitert werden.
Das Sequenzfenster enthalt die Schaltflache [Proben] mit dem das Fens-
ter Proben-ID zur Ergénzung der Proben-ID-Daten geéffnet wird.

Sequenz Proben
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6.4  Analysenablauf unterbrechen/fortsetzen

Ein Analysenablauf kann unterbrochen und anschlieRend wieder fortgesetzt werden.

» Mit dem Menipunkt Routine | Stopp oder B unterbrechen Sie den Analysenablauf
sofort.

» Mit Routine | Fortsetzen oder = setzen Sie eine unterbrochene Routine fort.

Es 6ffnet sich das Fenster Sequenz fortsetzen, in dem der Aktionsstatus vor der Un-
terbrechung ausgegeben wird.

Bei Anderung der Methode aktivieren Sie die Option Fortsetzen mit geanderter Me-
thode. Dadurch erfolgt ein neuer Methodeneintrag in die Ergebnisdatei und von der
Methode wird eine weitere Version gespeichert.

Die Messung kann in folgender Weise fortgesetzt werden:

Option Beschreibung

Fortsetzen Bei aktueller Probe, aktueller Linie und aktueller Statistikmessung
fortsetzen.

Erste Statistik- Bei aktueller Probe, aktueller Linie und erster Statistikmessung fort-

Messung setzen.

Erste Linie Bei aktueller Probe, erster Linie und erster Statistikmessung fortset-
zen.

Ab Tabellenplatz Sequenz ab dem nebenstehenden Tabellenplatz fortsetzen.

6.5 Aktionen der Sequenz wiederholen

Einzelne Aktionen in einer Sequenz kénnen wiederholt werden.

» Markieren Sie im Hauptfenster auf der Karte Sequenz oder Sequenz/Ergebnisse die
Zeile(n) mit der zu wiederholenden Aktion.
Mehrfachmarkierungen nehmen Sie mit Mausklick auf die betreffenden Zeilen bei
gedriickter Strg- oder Umschalttaste vor.

» Starten Sie die Messroutine mit einem Klick auf. oder mit dem Mentibefehl Routi-
ne | Zeile(n) der Sequenz ausfiihren.

» Wahlen Sie im Fenster Messstart Sequenz einen Dateinamen aus, in dem das Er-
gebnis fiir die Wiederholungsmessung gespeichert werden soll.

Wahlweise kann das Ergebnis in einer neuen Datei gespeichert oder an eine bereits
vorhandene Datei angehangt werden. Das Uberschreiben bereits vorhandener Er-
gebnisse durch Wahl des gleichen Dateinamens ist nicht méglich.

Danach startet die Wiederholung der ausgewéahlten Aktion.

ﬂ Hinweis Falls zwischenzeitlich Anderungen in der Methode vorgenommen wurden, wird bei
Wiederholung von Sequenz oder einzelner Zeilen die gednderte Methode verwendet
und diese als neue Version mit den Ergebnissen gespeichert.
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6.6  Analysenergebnisse neuberechnen

Die Neuberechnung von Analysenergebnissen dient dazu, Anderungen der Auswertebe-
dingungen, z. B. Anderung der Kalibrierfunktion oder Methodendnderungen, in der
Analyse wirksam werden zu lassen. Die Anderung von Probeninformationsdaten, z. B.
Probennamen, Verdiinnungsfaktoren erfordert ebenfalls eine Neuberechnung, um sie in
der Ausgabe der Analysenergebnisse zu beriicksichtigen.

Die neuberechneten Daten kénnen wahlweise an die aktuelle Ergebnisdatei angehéngt
oder in eine neue Datei gespeichert werden. Eine Manipulation der Ursprungsdaten ist
ausgeschlossen. Wird in einer Ergebnisdatei die Neuberechnung mit verschiedenen
Parametern mehrfach wiederholt, so wird bei jeder Neuberechnung auf die Ursprungs-
daten der Ergebnisdatei zurlickgegriffen.

ﬂ Hinweis Mit jeder Neuberechnung wird eine neue Methodenversion gespeichert.
Eingabeoptionen im Fens- Analysenergebnisse neuberechnen
ter Analysenergebnisse Eingangsdaten Eintrige neuberechnen
neuberechnen NETE Zeilen (Methode):
| C:\Users\Public\Documents) Anabytik Jena\ASpectPQ\ICP\RES| 1...228 (Method_Ground Vers.1) w
@ alle

[ probeninformation geandert o
Eintrdge auswihlen
[ Ergebnisanzeigen aktualisieren g

Ergebnisdatei (Ziel)
Ordner:
(Standard) ~
Name:

Linien der aktuell geladenen Methode:

(® Datei neu beginnen Cd214.441

O an Datei anhingen Cd226.502
67.716

Beschreibung: (Auswahlen) ~

8| Fe259.940

Alles auswahlen Auswahl aufheben

Oin QC-Karte eintragen

(8] Temporare Anderungen...

Abbrechen

Fenster Analysenergebnisse neuberechnen
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Option/Feld

Eingangsdaten

Ergebnisdatei
(ziel)

Eintrdge neube-
rechnen

[Temporére An-
derungen]

in QC-Karte ein-
tragen

Daten neuberechnen
ID vor.

Beschreibung

Auswahl der Eingangsdaten

Name Anzeige des Namens der Ergebnisdatei, deren

Daten neuberechnet werden

Probeninformation gedndertAktivieren, wenn Daten in der Probenin-
formationsdatei, z. B. der Verdiinnungsfaktor,
geandert wurden

Ergebnisanzeigen aktualisieren Die Ergebnisfenster, z. B. Spektren
darstellen, werden wie bei der Messung aktuali-
siert.

Hinweis: Die Neuberechnung dauert hierdurch
l&nger.

Ort wahlen, an dem die neuberechneten Ergebnisdaten abgelegt werden.

Datei neu beginnen  Ergebnisdaten in einer neuen Datei speichern
Fur die Ergebnisdatei wahlen Sie unter Ordner
und Name den Speicherort fiir die berechneten
Daten.

Die unter Beschreibung eingegebene Notiz wird

die mit den Ergebnisdaten gespeichert.

an Datei anhdangen Die neuberechneten Daten werden an die vor-

handene Ergebnisdatei angefiigt.

Zeilen, die neuberechnet werden, auswahlen.

alle Alle Eintrage in der Ergebnisliste neuberechnen.

Eintrdge auswdhlen  Nur ausgewédhlte Sequenzeilen neuberechnen.

Auf [-=e] und im Fenster Eintrdge auswahlen alle
Sequenzzeilen markieren, die neuberechnet wer-
den sollen.

Linien der aktuell geladenen Methode In der Liste alle Linien
markieren, die neuberechnet werden sollen.

Mit [Alle auswéhlen] werden alle Linien mar-
kiert. Mit [Auswahl aufheben] werden alle Mar-

kierungen in der Linienliste entfernt.

Temporare Anderungen fir die Neuberechnung (Wellenléngenoffsets,
Léschmarkierungen) speichern (Dateierweiterung ".rep"). Die Daten wer-
den anschlieBend automatisch mit der zugehérigen (gleichnamigen) Er-
gebnisdatei geladen.

Wenn aktiviert, werden Ergebnisse von QC-Probentypen bei der Neube-
rechnung in die QC-Karte eingetragen (—"Qualitatskontrollproben fir
QC-Karten spezifizieren — Karte QCS"S. 49).

» Nehmen Sie die Anderungen in den Methodenparametern bzw. im Fenster Proben-

> Klicken Sie auf B8 oder wahlen Sie den Menipunkt Routine | Neuberechnen.

Es 6ffnet sich das Fenster Analysenergebnisse neuberechnen.

» Spezifizieren Sie die Eingangsdaten (Name, geanderte Probeninformation, geander-
te Ergebnisanzeige) , den Speicherort und den Namen der Zieldatei.
Hinweis: Wenn Sie die Nachberechnung aufgrund von Anderungen in der Probenin-
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formation vornehmen, dann aktivieren Sie die Option Probeninformation gedndert.
Sonst werden diese Anderungen nicht beriicksichtigt.

» Wahlen Sie die Zeilen/Linien fiir die Neuberechnung aus.

» Starten Sie die Neuberechnung mit [OK]. Bei nicht spezifizierter Zieldatei erscheint
die Abfrage "Soll Neuberechnung ohne Speichern der Ergebnisdaten erfolgen?".

Ein vorhandener Kalibrierstandard kann durch einen spater gemessenen ersetzt werden.
Gehen Sie dazu folgendermafen vor:

» Markieren Sie im Hauptfenster auf der Karte Sequenz oder Sequenz/Ergebnisse die
Zeile des zu ersetzenden Kalibrierstandards.

» Starten Sie die Messung der Sequenzzeile mit einem Klick auf B

» Vereinbaren Sie im Fenster Messstart Sequenz, dass das Ergebnis an die bereits
vorhandene Datei angehéngt wird.

Danach startet Messung des Kalibrierstandards.
> Offnen Sie mit einem Klick B8 auf das Fenster Analysenergebnisse neuberechnen.

» Aktivieren Sie die Option Eintrdge auswéahlen und 6ffnen Sie mit einem Klick auf
[...] das gleichnamige Fenster.

» Markieren Sie den zuletzt gemessenen Standard und verschieben Sie ihn mit den
Pfeiltasten an die Position des Standards, der ersetzt werden soll.

» Markieren Sie alle Zeilen, die neuberechnet werden sollen. Deaktivieren Sie dabei
den alten Standard, der nicht mehr in die Berechnung einbezogen werden soll.

» Kehren Sie mit [OK] in das Fenster Analysenergebnisse neuberechnen und spezifi-
zieren Sie die Eingangsdaten, den Speicherort und den Namen der Zieldatei.

» Starten Sie die Neuberechnung mit [OK].

v' Die Daten werden fiir die ausgewahlten Zeilen neuberechnet.

Alternativ kdnnen Sie den Standard auch auf folgende Weise ersetzen:

» Markieren Sie im Hauptfenster auf der Karte Sequenz oder Sequenz/Ergebnisse die
Zeile des zu ersetzenden Kalibrierstandards.

» Starten Sie die Messung der Sequenzzeile mit einem Klick auf .

» Vereinbaren Sie im Fenster Messstart Sequenz, dass das Ergebnis an die bereits
vorhandene Datei angehédngt wird.

Danach startet Messung des Kalibrierstandards.

» Fihren Sie in der Ergebnisliste einen Rechtsklick auf den Standard aus, den Sie erset-
zen wollen. Wahlen Sie im Kontextment den Punkt Probeneinzelwerte.

» Aktivieren Sie im Fenster Probeneinzelwerte das Kontrollkastchen Ersetzen durch
Eintrag und geben Sie im Eingabefeld die Zeilennummer des zu ersetzenden Stan-
dards ein.

» Starten Sie die Neuberechnung wie oben beschrieben.

v Die Daten werden fur die ausgewahlten Zeilen neuberechnet.
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6.7 Messungen parallel zur laufenden Analyse auswerten (Offline-Modus)

ﬂ Hinweis

Im laufenden Messbetrieb kann keine weitere Ergebnisauswertung vorgenommen wer-
den. Jedoch kann bei bereits laufender Anwendung eine weitere Programminstanz der
Anwendung im Offline-Modus geo6ffnet werden. In diesem Modus besteht keine Verbin-
dung zum Gerat. Alle weiteren Funktionen wie das Erstellen von Methoden oder das
Laden und Auswerten von Ergebnissen kénnen jedoch parallel zum laufenden Messbe-
trieb der ersten Programminstanz verwendet werden.

> Starten Sie ASpect PQ in der zweiten Programminstanz mit dem Menipunkt Datei |
Offline-Programminstanz starten.

» Offnen Sie die Ergebnisdatei der aktuell laufenden Messung mit dem Meniipunkt
Datei | Ergebnisdatei 6ffnen.

Bisher gemessene Ergebnisse werden in das Ergebnisfenster geladen.

» Weitere Ergebnisse aus der laufenden Messung laden Sie mit einem Klick auf in
der Werkzeugleiste oder dem Meniipunkt Ansicht | Ergebnisliste aktualisieren.

Die Ergebnisse kénnen weiterbearbeiten werden.

Bei einer Neuberechnung werden die neuberechneten Ergebnisse in einer neuen Daten-
bank gespeichert. Ein Zugriff auf die Ursprungsdatei ist nicht méglich.

6.8 Anzeige der Ergebnisse und des Analysenfortschritts im Hauptfenster
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Die Messergebnisse und die Sequenz werden grof¥fléchig im Hintergrund der Arbeits-
oberflache im Hauptfenster angezeigt.

Die Darstellung auf verschiedenen Karten im Hauptfenster bietet eine gute Ubersicht
Uber die Messergebnisse und statistische Auswertungen.

Folgende Karten kdnnen angewahlt werden:

m  Sequenz/Ergebnisse (Inhalt der Karten Sequenz und Ergebnis auf einer Karte)
®  Sequenz (Anzeige der aktuellen Sequenz)

= Ergebnisse (Darstellung der Messergebnisse)

= Ubersicht (Zusammenfassung der Messergebnisse)

In der Statusleiste des Ergebnisfensters steht der Dateiname der aktuellen Ergebnisda-
tei.
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“% ASpectPQ13.0.  Tech: ICP-OES- [Methodenentwicklung] - o %

Datei Bearbeiten Ansicht Methodenentwickung  Routine  System  Extras 2

Sequenz/Ergebnisse Sequenz Ergebnisse Ubersicht
) nr. Prabentyp Hame Nr. Name Linie Typ Ints.  SD(Ints.) RSD%  Datum  Zeit Einzelwerte(ints.) ~
Plasma 1 Kal.-Nulll 1760 1724 1678
2 Kal.-Std.1 23 Mn257.610 5670 39 0.69 24.02.2020 15:44 5626 5687 5699
b3 3 Kal.-std.2 24 Ni231.604 675 25 3.64 24.02.2020 15:44 690 646 687
Spekirometer 4 Kalb. berechnen 25 Pb220.353 107 8 7.92 24.02.2020 15:45 104 116 100
[ 5 Probe 26 50196.028 227 2 1.10 24.02.2020 15145 225 230 227
th 6 Probe 27 1385.957 362 16 4.39 24.02.2020 15:46 373 344 370
Methode 28 Zn206.200 720 4 0.50 24.02.2020 15:46 718 725719
= 29 Kal-5td.2 AB96.152 3351 115 343 24.02.2020 15:48 3270 3433 38917
(—} 30 As188.979 209 3 1.52 24.02.2020 1549 207 213 207
Probengeber 31 As193.698 99 3 2.57 24.02.2020 15:49 10299 97
32 Cd214.441 4986 71 143 24.02.2020 15:49 4931 4960 5067
] 3 04226.502 4903 14 0.28 24.02.2020 15:50 4911 4887 4911
ProbenD 34 Cr267.716 8384 22 0.26 24.02.2020 15:50 8376 8409 8368
35 u324.754 10127 158 1.56 24.02.2020 15:50 10309 10035 10037
i= 36 Fe259.040 4966 71 143 24.02.2020 15:50 4889 5030 4978
Sequenz a7 Mn257.610 27980 185 0.66 24.02.2020 15:50 27921 28187 27832
38 Ni231.604 2742 34 1.2524.02.2020 15:50 2781 2716 2729
39 Pb220.353 340 4 1.22 24.02.2020 15:51 344 336 338
Kaibrierung 40 52196.028 307 5 1.68 24.02.2020 15:52 302 306 313
41 U385.957 822 35 4.23 24.02.2020 15:53 854 826 785
loe 42 Zn206.200 3512 71 2.02 24.02.2020 15:53 3591 3493 3452
o= 43 Kal. 5td.3 A306.152 6457 62 0.6 24.02.2020 15:54 6386 6406 6401
44 As188.979 340 4 1.08 24.02.2020 15:55 338 338 344
= 45 A5193.608 192 4 2.20 24.02.2020 15:56 191 189 197
Daten 46 Cd214.441 9902 51 0.51 24.02.2020 15:56 9930 9843 9934
47 €d226.502 9935 93 0.3 24.02.2020 15:56 9852 9917 10035
m 48 C267.716 15002 314 1.96 24.02.2020 15:56 16341 15732 15003
v 49 u324.754 17992 139 0.77 24.02.2020 15:56 18136 17860 17579
50 Fe250.940 9016 76 0.84 24.02.2020 15:57 9103 8962 8983
51 Mn257.610 54997 928 1.69 24.02.2020 15:57 55086 54028 55878
52 Ni231.604 5263 80 152 24.02,2020 15:57 5222 5355 5212
< >
Comm @ < >« > v
Ints,/Zeit Konzl Konz2 QG-Erg. Fehler Einzelw. Proben-ID Benutzerdefiniert
PQ 9000 User1 [Ebene 1] simulation |Linien mit Kalbration

Hauptfenster von ASpect PQ mit Ergebnisanzeige

6.8.1 Karte Sequenz/Ergebnisse

Die Karte Sequenz/Ergebnisse enthalt die Daten der beiden Tabellen Sequenz und
Ergebnis (— "Karte Sequenz"S. 79 und "Karte Ergebnisse"S. 79).

6.8.2 Karte Sequenz

Auf der Karte Sequenz wird die aktive Sequenz aufgelistet.

Wahrend der Analyse kann hier der Analysenfortschritt verfolgt werden. Die verschiede-
nen Proben und Sonderfunktionen sind in der 1. Spalte folgendermalien gekennzeich-
net:

Symbol Bedeutung

- Noch nicht gemessen / abgearbeitet.

O Wird gerade gemessen.
+ Wurde bereits gemessen / abgearbeitet.
ﬂ Hinweis Nach der Messung kann eine Neumessung einer ausgewahlten Probe erfolgen. Dafr

muss die Probenzeile in der Sequenz markiert und anschlieend in der Werkzeugleiste
betatigt werden.

6.8.3 Karte Ergebnisse

Die Karte Ergebnisse enthalt alle Messergebnisse und statistische Auswertungen. Zur
besseren Ubersicht sind die Werte in weiteren Tabellen verteilt. Die Reiter fir diese
Tabellen befinden sich an der Unterkante des Fensters.
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Tabelle Ints./Zeit

Tabelle Konz.1
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Die Werte sind nach Reihenfolge der Probenmessung geordnet. Fiir jede Probe sind die
jeweils analysierten Elemente aufgefiihrt.

Die Tabelle enthalt die Intensitaten und die statistischen Auswertungen entsprechend
der Methodeneinstellungen (Fenster Methode / QCC).

Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge

Name Name der Probe, des Standards oder der QC-Probe/Standard
Linie Elementlinie

Typ Interner Standard oder Analyt

Ints. Mittelwert der gemessenen Einzelintensitaten der Probe
SD(Ints.) Standardabweichung (Mittelwertstatistik)

RSD% Relative Standardabweichung (Mittelwertstatistik)
Datum/Zeit Messzeitpunkt der Messung

Einzelwerte Ints.

Einzelwerte der Intensitdtsmessungen

Die Tabelle Konz.1 zeigt die analysierte Konzentration der Probe, wie sie dem ICP-OES
Gerét zugefiihrt wurde, an. Als Einheit wird die in der Methode eingestellte Einheit der
Kalibrierung verwendet.

Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge

Name Name der Probe, des Standards oder der QC-Probe/Standard

Linie Elementlinie

Typ Interner Standard oder Analyt

Einheit Konzentrationseinheit

Konz.1 Konzentration des Analyten in der Probe / Konzentration des Analyten im
Standard

SD1 Standardabweichung der Konz. 1 (Mittelwertstatistik)

RSD% Relative Standardabweichung der Konz. 1 (Mittelwertstatistik)

R Spannweite der Konz. 1 (Medianstatistik)

R% Relative Spannweite der Konz. 1 (Medianstatistik)

VB Vertrauensbereich

VF Vorverdiinnungsfaktor der Probe
Faktor, mit dem die Originalprobe verdiinnt wurde, bevor sie im Probenge-
ber platziert bzw. bei der Arbeit ohne Probengeber dem Plasma zugefiihrt
wird

Bem. Bemerkungen ( — "Ubersicht iiber Markierungen in der Werteanzeige"S.
168)

Ints. Mittelwert der gemessenen Einzelintensitaten der Messwiederholungen

SD(Ints.) Standardabweichung der Intensitat (Mittelwertstatistik)
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Datum/Zeit Messzeitpunkt
Einzelwerte Einzelwerte der Intensitaten der Messwiederholungen
(Ints.)

Tabelle Konz.2 Die Tabelle Konz.2 zeigt die Konzentration der Originalprobe an. Bei der Berechnung

von Konz.2 werden die Probeninformationsdaten bericksichtigt:

= Vorverdiinnung

Tabelle QC-Erg.

= Einwaage bei Feststoffen und Lésungsvolumen

®  Umrechnungsfaktoren fiir andere Einheiten

Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge

Name Name der Probe, des Standards oder der QC-Probe/Standard

Linie Elementlinie

Typ Interner Standard oder Analyt

Einheit Konzentrationseinheit

Konz.2 Konzentration der Originalprobe unter Beriicksichtigung der Probenin-
formationsdaten

SD2 Standardabweichung der Konz. 2 (Mittelwertstatistik)

RSD% Relative Standardabweichung der Konz. 2 (Mittelwertstatistik)

VB Vertrauensbereich der Konz. 2

100 % norm.

Auf Prozentanteil normierte Konz. 2

Ints. Mittelwert aus den ermittelten Einzelintensitaten
SD(Ints.) Standardabweichung der Intensitat (Mittelwertstatistik)
R(Ints.) Spannweite der Intensitat (Medianstatistik)
Datum/Zeit Messzeitpunkt

Einzelwerte Einzelwerte der Intensitdtsmessungen

(Ints.)

In der Tabelle QC-Erg. werden die Ergebnisse der QC-Proben ausgegeben:

m Sollwert und Istwert der Konzentration

= Wiederfindungsraten (alle Typen auRer Blindwert)

m  Reaktionen auf eventuelle Abweichungen (alle Typen auBer Blindwert).

Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge

Name Name der Probe, des Standards oder der QC-Probe/Standard
Linie Elementlinie

Typ

Interner Standard oder Analyt
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QC (fur Kalibrierfunktio- R2(adj.) bzw. R (— "Optionen zum Analysenablauf'S. 150)

nen) Anstieg
BEC Background Equivalent Concentration
QC (fur QC-Proben, nicht  Konz.1 Sollwert
fur QC-Blindwert) WFR Wiederfindungsrate
Bei QC-Proben und QC-Std. wird die Wie-
derfindungsrate der Konzentration be-
stimmt.
Bei QC-Stock, QC-Trend und QC-Matrix
wird die Wiederfindungsrate der durch
die Aufstockung verursachten Konzentra-
tionserhdhung ermittelt.
QC (fur Leerwert-NWG) SD Standardabweichung der Leerwertmes-
sungen
NWG Nachweisgrenze
BG Bestimmungsgrenze
Bem. Bemerkungen zu QC-Ereignisse (z. B. >Kal.) ( — "Ubersicht iiber

Markierungen in der Werteanzeige"S 168)

Ints. Mittelwert der gemessenen Einzelintensitaten
SD Standardabweichung der Intensitat (Mittelwertstatistik)
Datum/Zeit Messzeitpunkt
Einzelwerte (Ints.) Einzelwerte der Intensitdtsmessungen
Tabelle Fehler Treten innerhalb der Messung Fehler auf, so werden die entsprechenden Messungen in

allen Tabellen rot markiert. In der Tabelle Fehler wird der aufgetretene Messfehler in-
klusive Fehlernummer in Schriftform dokumentiert.

Tabelle Einzelwerte Die Tabelle Einzelwerte enthalt die gemessenen Einzelwerte der Intensitdt und die
dazugehdrige Untergrundintensitét.

Tabelle Proben-ID Die Tabelle Proben-ID enthélt die Probeninformationsdaten (— "Informationsdaten fir
Proben und QC-Proben spezifizieren"'S. 66).

Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge

Name Name der Probe, des Standards oder der QC-Probe/Standard
Linie Elementlinie

Pos. Position der Probe im Probenwechsler

Vor-VF Vorverdiinnungsfaktor

Faktor mit dem die Originalprobe verdiinnt wurde, bevor sie im Probengeber
platziert bzw. bei der Arbeit ohne Probengeber dem Spektrometer zugefihrt
wird. Der Faktor ist zur Berechnung der Konzentration der Originalprobe not-
wendig.

82



Tabelle Benutzerdefiniert

6.8.4 Karte Ubersicht
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Einw.[g] Einwaage in Gramm

Masse der Originalprobe, die in der Probenvorbehandlung in Lésung gebracht
wurde (in g). Die Masse ist zur Berechnung der Konzentration der Originalprobe
(Konz.2) notwendig.

Vol.[ml] Volumen des Lésungsmittels, in dem die jeweilige Einwaage gelést wurde (in

mL). Der Wert ist zur Berechnung der Konzentration der Originalprobe (Konz.2)
erforderlich.

Ges. Gesamteinwaage, beinhaltet Probe und Verdiinnungsmittel (nur fir Einheitentyp
Einw. [g] fliissig, gravimetrisch)

Name (2)  Weiterer Probenname aus der Probeninformationstabelle

AS-VF Verdiinnungsfaktor des Probengebers
BW-Korr. Blindwertkorrektur
aus Es wurde keine Blindwertkorrektur durchgefiihrt.
ein Fur Berechnung der Konzentration der Originalprobe

wurde der zuletzt in der Sequenz gemessene Blindwert
subtrahiert.

Auf der Karte Benutzerdefiniert kdnnen Sie die Parameter fiir die Ergebnisausgabe und
deren Reihenfolge in der Tabelle selbst auswéhlen.

» Klicken Sie auf die Schaltflache [Spalten auswéahlen] in der rechten unteren Ecke der

Tabelle.

Markieren Sie im Fenster Spalten auswahlen die gewlinschten Parameter per
Mausklick.

Um die Reihenfolge in der Anzeige zu dndern, markieren Sie den Parameter, dessen
Position Sie &ndern wollen, und verschieben ihn mit den Tasten = und ¥=in der
Liste.

Nach der Riickkehr ins Hauptfenster werden die Ergebnisse angezeigt. Die Breite der
Tabellenspalten kdnnen Sie verandern, in dem Sie den Mauszeiger auf die Tabellen-

linie im Kopf der Tabelle fithren (der Zeiger wandelt sich dabei in einen Doppelpfeil)

und mit gedriickt gehaltener Maustaste die Tabellenspalte auf die gewiinschte Breite
aufziehen.

Hinweis:

Die Spaltenbreite wird in dieser Ansicht gespeichert. Bei den anderen Tabellen im
Hauptfenster werden Anderungen der Spaltenbreite beim Verlassen zuriickgesetzt.

Auf der Karte Ubersicht werden die Analysenergebnisse zusammengefasst. Dabei kann
zwischen verschiedenen Ausgaben gewahlt werden:

Konz.1-Konzentration 1
Konz.1(RSD%)-Konzentration 1 (relative Standardabweichung)

Konz.2-Konzentration 2

Wert Beschreibung
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Konz.2 (RSD%) Konzentration 2 (relative Standardabwei-
chung)

Ints. Intensitat

Ints.(RSD%) Intensitat (relative Standardabweichung)

Ints.(SD) Intensitat (Standardabweichung)

NWG Nachweisgrenze

BG Bestimmungsgrenze

WTR(Sollw.) Wiederfindungsrate (Sollwert)

R2 Bestimmtheitsmaf

100% norm. auf Prozentanteil normierte Konz. 2

Durch Aktivieren der Kontrollfelder kénnen die folgenden Probentypen angezeigt wer-
den:

= Probe

= QC-Proben
= Kal.-Std.

m  Sonstige

Mit B 6ffnen Sie das Fenster Drucken Ubersicht, aus dem Sie den Ausdruck der in der
aktuellen Ubersicht angezeigten Daten starten kénnen (— "Druckfunktionen in ASpect
PQ'S. 128).

6.9 Probeneinzelwerte anzeigen und bearbeiten (Fenster
Probeneinzelwerte)

» Fihren Sie einen Rechtsklick auf die Zeile in der Ergebnistabelle aus und wahlen Sie
im Kontextmeni den Punkt Probeneinzelwerte.

Alternativ markieren Sie die Probenzeile und wahlen Sie den Menubefehl Ansicht |
Probeneinzelwerte.

Probeneinzelwerte - [Sample 1]
Cu324.754
Hr. Ints. L Bem. fr s
1] 5435870 3310l |
Name: Sample 1
2 527508 31.49
= 535970 32.34 Datum/Zeit: 09.06.2020 10:07
Ints.(Mw.): 535688
SD: 8043
< >
Lischen
“Wla e Spektren bearbeiten SchiieBen

Fenster Probeneinzelwerte

84
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Anzeige der Einzelwerte
(Tabelle)

Angabe zur Probe

Weitere Schaltflachen und
Optionen im Fenster
Probeneinzelwerte

Probeneinzelwerte aus-
schlieRen

86

Die Probeneinzelwerte werden in der Tabelle angezeigt.

Tabellenspalte

Beschreibung

Nr. Nummer des Einzelwertes innerhalb der Probenmessung
Ints. Intensitdt des Einzelwerts
Konz. 1 Konzentration des Analyten in der analysierten Probe
Bem. keine Der Einzelwert geht in die Berechnung des Pro-
benmittelwerts ein.
#MAN. Der Wert wurde manuell aus der Berechnung des
Probenwerts herausgenommen.
#KOR. Der Wert wurde auf Grund des Grubbs-
AusreiRertests automatisch aus der Berechnung des
Probenwerts ausgeschlossen.
Feld Beschreibung
Nr. Nummer der Messung in der Ergebnistabelle
Typ Probentyp (Probe, Standard oder QC-Probentyp)
Name Probenname
Datum / Datum und Zeit der in der Tabelle markierten Messung
Zeit
Ints.(Mw.) Intensitat gemittelt Giber alle Einzelwerte
SD Standardabweichung (Mittelwertstatistik). Die Anzeige erfolgt unabhangig von
der fir die Messung gewahlten Statistikmethode (Mittelwert/Median).
RSD relative Standardabweichung (Mittelwertstatistik)
Die Anzeige erfolgt unabhéngig von der fiir die Messung gewéhlten Statistik-
methode (Mittelwert/Median).
Option / Schalt- Beschreibung
flachen
[L6éschen] / [Re- Probeneinzelwert aus der Mittelwertberechnung herausnehmen bzw.
akt.] wieder fur die Berechnung reaktivieren.
[Spektren bearbei- Gemessenen wellenldngenabhédngigen Linienspektren anzeigen (—
ten] "Intensitatsspektren anzeigen und bearbeiten"S. 87).

Ersetzen durch
trag

4 4 »

Ein- Nur fiir Kalibrierstandards
Aktuelle Probe soll bei einer Nachberechnung durch die Probe an Po-
sition Nr. der Ergebnistabelle ersetzt werden.

44 Zwischen den Linien einzelner Proben und von einer Probe zur nachs-
ten in der Ergebnistabelle wechseln.

Ein Einzelwert kann aus der Berechnung des Probenmittelwerts manuell ausgeschlossen

werden.

» Markieren Sie den auszuschlielenden Einzelwert in der Tabelle.

» Mit [Loschen] deaktivieren Sie den Wert fir die Berechnung des Probenmittelwerts
bei einer Nachberechnung der Ergebnisse.
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» Mit [Reakt.] schlieRen Sie den markierten Einzelwert wieder in die Berechnung ein.

ﬂ Hinweis Mit dem Grubbs-Ausreilertest kdnnen Ausreiller unter den Einzelwerten wahrend der
Analyse automatisch gesucht und eliminiert werden.

6.10 Intensitdtsspektren anzeigen und bearbeiten (Fenster Spektren
bearbeiten)

Die Darstellung der Intensitatsspektren nutzen Sie fiir folgende Aufgaben:
®  Peakschwerpunkt einer Analysenlinie ermitteln und in der Liniendatei speichern

®  Untergrundkorrektur unter Berlicksichtigung der Probenmatrix ermitteln und in die
Methode Gbernehmen

®  Spektrale Korrekturen erstellen
= |inien neben der Analysenlinie identifizieren

Zu jeder Messung im Ergebnisfenster kdnnen die Intensitatsspektren angezeigt und
bearbeitet werden.

» Offnen Sie das Fenster Spektren bearbeiten durch einen Doppelklick auf die ent-
sprechende Probenzeile in der Ergebnistabelle.

Alternativ fihren Sie einen Rechtsklick auf die Zeile in der Ergebnistabelle aus. Im
sich 6ffnenden Kontextmend klicken Sie auf Spektren bearbeiten oder Sie markieren
die Probenzeile und wahlen den Menibefehl Ansicht | Spektren bearbeiten.

Im Fenster Spektren bearbeiten werden fiir jeweils eine Analysenlinie alle gemessenen
Proben mit allen Einzelwerten aufgelistet. Zwischen den einzelnen Analysenlinien kann
gewechselt werden.

Auf der linken Seite des Fensters Spektren bearbeiten befindet sich die grafische Dar-
stellung des Intensitatsspektrums der gewahlten Probe(n) und vier Registerkarten zur
Auswertung und Bearbeitung des Spektrums. Auf der rechten Seite werden die anzuzei-
genden Probeneinzelwerte in der Ubersicht ausgewahlt.
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6.10.1 Spektren anzeigen — Karte Ansicht

Spektren auswahlen /
Probenliste

88

Ausgewshite Linie hervorheben
[ pixel markieren
Auswertungs-Pixel markieren

Integr. [s]:

Intensitdt #2 [cfs]
UG-korr.:

" Spektren bearbeiten - [Cd214.441] — [m] X
Pixel Zele # MName Faktor Offset
300k 100 150 200 250 Ol 4 2kl 1 0
Cd214.441 OB 18 2 Kal-5tda 1 0
250k | 214.4410 nm O 32 2xal-std2 1 0
OB 46 2 Kal-5td.3 1 0
— 200k O 60 2 Kal-5td.4 1 0
= ] 1
150k [m] 2 Sample 2 1 0
é O 120 2 Sample 3 1 0
E 100k O 134 2 Sample 4 1 0
O 148 2 Sample 5 1 0
50k OB 162 2 sample6 1 0
] OB 176 2 sample7 1 0
: O 190 2 Sample 8 1 i
714.35 214.40 214.45 214.50 714.55 S
) ] 204 2 Sample @ 1 0
Wellenkinge [nm]
OB 218 2 Samplelin 1 0
Q [Q: T Vo y-Skalierung: auto ~
Welentinge[nm]: 214.441 I,pl Peakschwerpunkt suchen
Pixel=181.0 Peakablage tibernehmen
Bereich [nm]: -0.130 |2 bis o030 2 symmetrisch
Pixel: 81 ... 281

Auswihlen Auswahl aufheben

Koeffzienten ricksetzen In Methode Ubernehmen

533542
24358

— UG:
L Probeneinzelwerte O

RIS Schliefen

“Wil«] Cd214.441

Ansicht Auswertung Spektrale Korrekturen Linienidentifizierung

Fenster Spektren bearbeiten / Ansicht

In der Probenliste auf der rechten Seite werden alle Probeneinzelwerte der Analysenlinie
aufgelistet.

» Aktivieren Sie die Kontrollkdstchen der Einzelwerte, die Sie in der Grafik anzeigen
wollen.

Die Spektren der Probeneinzelwerte werden lberlagert dargestellt. Den einzelnen
Spektren ist dabei die Farbe des Feldes vorn in der Tabelle zugeordnet.

» Die mit der Maus markierte Einzelprobe (blauer Balken in der Tabelle) ist in der Gra-
fik dick hervorgehoben, wenn die Option Ausgewahlte Linie hervorheben in der lin-
ken unteren Ecke des Fensters aktiviert ist.

Die Anzeige der Proben/Wiederholmessungen in der Probenliste und die Auswahl fiir
die grafische Anzeige der Spektren (Aktivierung des Kontrollkdstchens in der Probenlis-
te ) kdnnen Sie mit den Schaltflachen unter der Tabelle filtern:

» Klicken Sie neben [Auswahlen] auf ***.

» Im Fenster Auswahl nehmen Sie folgende Einstellungen vor:

Option Beschreibung

alle Alle Zeilen der Ergebnisliste im Hauptfenster fir die grafi-
sche Anzeige auswéhlen (Kontrollkastchen fir die grafi-
sche Anzeige aktivieren).

von/bis Nur die Spektren zwischen den eingestellten Zeilen

von/bis der Ergebnisliste auswahlen.




Faktor und Offset einge-
ben

Anzeige der Linienspek-
tren

Wiederholmessungen
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Probeneinzelwerte einer Probe auswahlen:

alle Alle Probeneinzelwerte einer Pro-
be auswahlen.

Ordnungszahl, z. B."2." Nur den ausgewahlten Einzelwert
einer Probe auswahlen

nur ausgewdhlte Wiederhol- Wenn aktiv, werden in der Probenliste nur die Eintrage fiir

messung(en) anzeigen

die ausgewahlte Wiederholungsmessung angezeigt.
Wenn inaktiv, werden alle Einzelspektren angezeigt und
die oben ausgewahlten Eintrége (alle bzw. von/bis) des
Hauptfensters geladen.

» Mit einem Klick auf [Auswahlen] nehmen Sie die Spektrenanzeige und -auswahl mit
den oben eingestellten Parametern vor.

» Mit [Auswahl aufheben] deaktivieren Sie alle Kontrollkastchen fiir die Anzeige der

Einzelwerte.

» Fir jedes Spektrum kénnen Sie einen Faktor und/oder einen Offset in der Probenta-
belle eingegeben. Ein so manipuliertes Spektrum wird gespreizt/gestaucht und ent-
lang der y-Achse verschoben.

» Mit einem Klick auf [Koeffizienten riicksetzen] werden der Faktor und der Offset
wieder zurlickgesetzt und das Spektrum in seinen Ausgangszustand dargestellt.

Auf der linken Seite werden die ausgewahlten Spektren angezeigt. Dabei wird die Inten-
sitat in [c/s] gegen die Wellenlange in [nm] aufgetragen. Am oberen Rand der Grafik ist
die Pixelzuordnung abgebildet. Das Spektrometer ist so justiert, dass auf dem Messpixel,
z. B. 180, der Peakschwerpunkt abgebildet ist. Ablagen des Peakschwerpunktes missen
fir jede Analysenlinie korrigiert werden, siehe unten.

Die Schaltflachen haben fiir die Spektrenansicht folgende Funktionen:

Option / Schaltfla-
che

Jo

S

S}

L
T

r

Beschreibung

Grafikzoom aktivieren. Nach Anklicken mit gedriickter linker Maustas-
te den zu vergréRernden Spektrenausschnitt markieren.

Nach Zoom urspriingliche Koordinaten wiederherstellen.

Markierungsmodus in Darstellungen des Signalverlaufs oder Spektren
aktivieren. Mit der linken Maustaste werden Messpunkte ausgewahlt.
Die Werte des ausgewahlten Messpunkts werden im Ausgabefeld
unter den Schaltfladchen angezeigt.

Textmodus aktivieren. Bei gedriickter linker Maustaste kann ein Be-
reich fiir ein Fenster ausgewahlt werden, mit dem Text zur Grafik hin-
zugefiigt werden kann.

Ein Doppelklick auf bestehenden Text 6ffnet das Fenster, um Text zu
andern oder zu l8schen. Mit Strg + rechte Maustaste kann bestehen-
der Text verschoben werden.
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Vo

y-Skalierung

Wellenlange

A

[Peakschwerpunkt
suchen]

[Peakablage iiber-
nehmen]

Bereich [nm]

[Ausgewdhlte Linie
hervorheben]

[Pixel markieren]

[Auswertungs-Pixel
markieren]

Anzeige der Intensi-
taten

Probeneinzelwerte

Modus zur Linien-Identifikation aktivieren. Durch Klicken oder Ziehen

mit der Maus wird in einer Liniendatenbank nach Elementlinien bei

der ausgewahlten Wellenldngenposition gesucht. Die gefundene Linie

wird unter der Grafik angezeigt (— "Linien finden - Karte Linieniden-

tifizierung'S. 96).

Skalierung der Grafik wéhlen:

auto. Autoskalierung: Das Spektrum wird mit opti-
maler Ordinatendehnung dargestellt.

Wert Manuelle Skalierung. Die obere Ordinaten-
grenze ist in der Liste auszuwéhlen.

Wellenldnge der Analysenlinie anzeigen.

Peakschwerpunkt manuell setzen.

Peak automatisch suchen und Ablage korrigieren.

Peakablage in der Linienbibliothek speichern. Die Ablage wird ab die-
sem Zeitpunkt fiir jede Messung dieser Elementlinie verwendet.

Wellenlangenbereich unter- und oberhalb der Analysenlienie wahlen.
Dieser Wellenl&ngenbereich steht zur Spektenauswertung, z. B. der
Untergrundkorrektur, zur Verfiigung.

Ist das Kontrollkdstchen symmetrisch aktiviert, ist der Wellenldngen-
bereich unter- und oberhalb der Wellenldnge gleich grol3.

Unter den Eingabefeldern wird der entsprechende Pixelbereich ange-
zeigt.

Die Einstellungen zum Wellenldangenbereich der ausgewahlten Linie
Ubertragen Sie mit einem Klick auf [In Methode iibernehmen] in die
aktuelle

Messmethode. Dieser Bereich wird fir die dynamische Untergrund-
anpassung (oder automatische Untergrundkorrektur) zur Berechnung
verwendet. Die Daten werden auch im Methodenfenster auf der Karte
Auswertung gedndert

Das in der rechten Ubersicht markierte Einzelspektrum wird mit einer
dicken Linie in der Grafik hervorgehoben.

Pixel werden in der Spektrengrafik mit einem Kreis markiert.

Der zentrale Auswertungs-Pixel am Peakschwerpunkt wird mit einer
roten Linie hervorgehoben. Werden mehrere Pixel zur Auswertung
herangezogen, ist deren Bereich hellrot markiert.

UG (korr.) untergrundkorrigierte Intensitat

UG Intensitat des Untergrundes
Link zum Fenster Probeneinzelwerte

Wenn das Symbol auf diese Weise markiert ist, wird die Linie in der
Methode verwendet (— "Auswahl der Analysenlinien - Karte Linien"
S.27).

Auf diese Weise konnen Sie im Fenster Spektren bearbeiten wéh-
rend der Methodenentwicklung geeignete Linien auswahlen.



Peakschwerpunkt auto-
matisch setzen
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Linie nicht in der Methode verwenden.

Wahrend der Methodenentwicklung miissen Sie gerétebedingte Peakablagen und Abla-
gen, die durch die Linieninterferenzen verursacht werden, z. B. Dubletten, korrigieren.

» Klicken Sie auf [Peakschwerpunkt suchen]. Mit der automatischen Bestimmung des
Peakschwerpunkts kdnnen die meisten Peaks sehr gut bestimmt werden.

Alternativ klicken Sie auf A und markieren den Peakschwerpunkt manuell im Spekt-
rum.

» Optional kdnnen Sie die Ergebnisse neu berechnen, um die neue Peaklage zu beur-
teilen.

—  Wechseln Sie zum Ergebnisfenster und klicken Sie auf E

— Verfahren Sie weiter wie unter "Analysenergebnisse neuberechnen"S. 75 be-
schrieben.

» Speichern Sie die gefundene Peakablage mit [Peakablage iibernehmen] in die Li-
nien/Wellenldngendatei des Gerates.

v Die Daten stehen nun fir jede weitere Auswertung der Analysenlinie zur Verfi-
gung.

6.10.2 Peak auswerten und Untergrundkorrektur bestimmen - Karte Auswertung

Kontinuierliche Untergrundemissionen, die Intensitdtsschwankungen Uber einen breiten
spektralen Bereich um eine Analysenlinie verursachen, kdnnen mit der Untergrund-
Korrektur kompensiert werden. Dabei werden Pixel (Untergrundkorrektur-Punkte) auf
beiden Seiten der Analysenlinie ausgewahlt, eine Regression durch die Punkte berech-
net und die Regressionskurve fiir die Untergrundkorrektur verwendet.

Im statischen Verfahren zur Auswahl der Untergrundkorrektur-Punkte werden die Punk-
te manuell gesetzt und der Polynomgrad der Regressionskurve selbst bestimmt. Im dy-
namischen Verfahren wird die Regressionskurve mit dem ABC-Algorithmus (ABC = au-
tomatic baseline correction) automatisch berechnet.

Eine diskontinuierliche Untergrundstérung, z. B. durch Linieniberlagerung mit einem
Matrixelement kann mit Hilfe von Korrekturspektren minimiert werden (— "Spektrale
Storungen beseitigen - Karte Spektrale Korrekturen"S. 93).
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Ubersicht der Elemente
zur Peakauswertung und
Untergrundkorrektur
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“ Spektren bearbeiten - [Cd226.502] — [m] x
Pixel Zeile # Mame Faktor Offset
350k 100 150 200 250 5 2 Kal.-Null 1 0
Cd226.502 19 2 Kal.-5td.1 1 0
300K | 226.5020 nm o[ M 33 2lkalsw2
50k Bl + 2Klstda 1 0
= 61 2 Kal.-5td.4 1 0
5200k 93 2 Sample 1 1 0
5 OB 107 2 sample2 1 0
§ 150k O 121 2 Sample3 1 0
= 100k O 135 2 Sample 4 1 0
O 145 2 Ssamples 1 0
50k OB 163 2 Sample 6 1 0
OB 177 2sample7 1 0
O 191 2 Sample 8 1 0
226.40 22645 226.50 226.55 226.60 = e Sample . . .
WelenEnge [nm] Ol 20 2 SEEEIZIU 1 0
Q| o % T | [l UGK-Punkte: Alle lgschen
Pi.Mr. rel Pos. Welenl.[nm]
Peakauswertung: | 3 Pixel v 166 | -15 226.4829
s 196 15 226.5211
Anpassung: dynamisch ~
Polynomgrad: auto
. . Auswahlen Auswahl aufheben
O UG-Korrigierte Spektren anzeigen
Intensitat #2 [¢/s] Koeffizienten ricksetzen In Methode Gbernehmen
oo
—
_ |4 AR SchlieBen
Ansicht  Ayswertung Spektrale Korrekturen Linienidentifizierung Cd226502

Fenster Spektren bearbeiten / Auswertung

Die Schaltflachen zur Spektrenansicht, einige Wertausgaben sowie die Auswahl der
Probeneinzelwerte sind im Abschnitt "Spektren anzeigen - Karte Ansicht"S. 88 beschrie-
ben.

Option/ Beschreibung
Schaltflache
Peakauswertung Anzahl Pixel fiir die Peakauswertung einstellen.
1 Das Messsignal wird nur am Pixel ermittelt,
auf dem der Peakschwerpunkt liegt (—
"Spektren anzeigen - Karte Ansicht'S. 88).
Wert > 1 Anzahl Pixel, iber welche das Messsignal er-
mittelt wird. Die Einzelsignale der Pixel wer-
den summiert. Das Ergebnis ist daher groRer
als das Peakmaximum. Der Pixel mit dem
Peakschwerpunkt liegt in der Mitte des Berei-
ches.
Hohe Die Peakhohe wird zur Auswertung herange-
zogen.
Benutzerdef. Der Auswertebereich wird vom Nutzer festge-

legt. Diese Option wird bevorzugt fiir die Aus-
wertung von Dubletten verwendet.

Nach einem Klick auf *** aktivieren Sie in der
Liste alle Pixel, die zur Auswertung herange-

zogen werden.



Daten in die Methode
tibernehmen

Anpassung

UGK-Punkte:
[Alle l16schen]

Tabelle

Polynomgrad

UGK-Punkte mar-
kieren
UG-korrigierte
Spektren anzeigen
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Art der Untergrundkorrektur wahlen:

dynamisch Die Untergrundkorrektur wird automatisch mit
einem mathematischen Algorithmus berech-
net. Weitere Einstellungen sind bei dieser Op-
tion nicht nétig.

statisch Die Untergrundkorrektur-Punkte werden ma-
nuell per Mausklick im Spektrum gesetzt. Fur
die Korrekturfunktion ist zusétzlich der Poly-
nomgrad auszuwahlen.

Bei statischer Anpassung die Untergrundkorrektur-Punkte setzen bzw.
[6schen.
Beim Uberfahren der Spektrengrafik mit der Maus wird ein Kreuz an-

gezeigt. Ein Klick auf *** 6ffnet die Funktionsliste:

Untergrundkorrektur-Punkte setzen
Setzen Sie per Mausklick die Korrekturpunkte
an die gewiinschte Wellenlange auf das Spekt-
rum. Wenn Sie mit gedriickter Maustaste tber
einen Bereich fahren, markieren Sie den ge-
samten Bereich.

Untergrundkorrektur-Punkte 16schen
Ein Klick auf einen bereits ausgewahlten
Punkt 18scht den betreffenden Untergrundkor-
rektur-Punkt. Durch Ziehen mit der Maus
konnen Bereiche gel6scht werden.

Alle Untergrundkorrektur-Punkte I16schen
Loscht alle ausgewahlten Punkte.

Alle manuell gesetzten Untergrundkorrektur-Punkte I6schen.

Anzeige der manuell gesetzten Untergrundkorrektur-Punkte.

Polynomgrad fiir die Regression der Untergrundkorrektur-Kurve wah-
len.

Bei der Option auto wird die Regression automatisch gewéhlt.

Untergrundkorrektur-Punkte mit einem Quadrat markieren.

Untergrundkorrigierte Spektren darstellen.
Der angepasste Untergrund (griine Linie) wird vom Probenspektrum
subtrahiert. Der Untergrund entspricht damit der Nulllinie.

Die Einstellungen zur Peakauswertung und zur Untergrundkorrektur der ausgewahlten
Linie ibertragen Sie mit einem Klick auf [In Methode iibernehmen] in die aktuelle
Messmethode. Die Daten werden auch im Methodenfenster auf der Karte Auswertung

gedndert.

6.10.3 Spektrale Storungen beseitigen — Karte Spektrale Korrekturen

In der Routine wird versucht, méglichst Linien fiir die Analyse zu wahlen, die ungestért
sind und/oder einen einfach zu korrigierenden Untergrund besitzen. Sollte das nicht
maoglich sein, kdnnen mit Hilfe von Korrekturspektren die diskontinuierlichen Stérungen,
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z. B. verursacht durch Linienliberlagerungen mit einem oder mehreren Matrixelemen-
ten, beseitigt werden. Die Korrekturspektren einer Matrix werden jeweils in einem Mo-
dell zusammengefasst und kénnen dann mit der Linie in der Methode verkniipft wer-
den.

Die Funktionen zum Speichern der einzelnen Korrekturspektren und zum Zusammenfas-
sen des Korrekturmodells befinden sich im Fenster Spektren bearbeiten / Spektrale
Korrekturen.

“w Spektren bearbeiten - [Cd214.441] — O x>
1.5k Zelle # Mame
214.3811 214.4410 214.5009 1] 2 CakZerol
1.3k | wellenfinge [nm] Cd214.441 3 2 Gakzeol
K 3090 5 2 Cakstdl
1k ’ 7 2 Calstd2
o 8 2 CakZerol
T 750 10 2 calstdl
£ 12 2 CabStd2
- 14 2 Cak5td3
250 KW 3000
20 2 200 mgfL Fe
0 22 2 200 mg/L Fe neu
140 160 180 200 220
Pixel
e o T | Mask. | .. ¥ Korrekturspektrum speichern
Korrekturmodell verwende Korrekturmodel: ch| |Ch
Cd214.441-2015-07-
Bezeichnung Typ
KW 3090 Analyt
Cd214.441-200 LF  Korrekt ki
I grredispetm Auswahlen Auswahl aufheben
Hinzufigen e Intensicst #2 [c/s] Koeffizienten riicksetzen In Methode dbernehmen
Koeffizienten: Cd214,441-200 mg/L UG-karr.: 1015
— F=147y uG: 2431
|| 4 LSRN SchlieBen
Ansicht Auswertung Spektrale Korrekturen Linienidentifizierung Cd214.441

Fenster Spektren bearbeiten / Spektrale Korrekturen

Option/Schaltflache Beschreibung

[Korrekturspektrum spei-
chern]

Korrekturmodell verwenden

Korrekturmodell

Spektren der Reinkomponenten einer Matrix als Korrektur-
spektren speichern.

Wenn aktiviert, wird das Korrekturmodell auf den Analyten
angewendet.

&
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Das aktuelle Korrekturmodell speichern.

1
D Ein vorhandenes Korrekturmodell laden.

In der Linientabelle werden der Analyt und die im Modell verwendeten Korrekturspek-
tren aufgelistet. Durch Aktivieren der Kontrollkdstchen werden die einzelnen Spektren in
der Grafik angezeigt. Mit [Hinzuftigen] wird das Korrekturmodell um weitere Spektren
erganzt. Mit [Léschen] wird das mit der Maus markierte Spektrum aus dem Modell ge-
16scht.

Hinweis:

Alle Korrekturspektren in der Linientabelle werden im Modell fiir die Berechnung her-
angezogen, unabhéangig davon ob das Kontrollkdstchen zur Anzeige aktiviert ist oder
nicht. Soll ein Korrekturspektrum nicht berticksichtigt werden, muss es geléscht werden.
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6.10.3.1 Ein Korrekturmodell fiir spektrale Korrekturen erstellen

Schritt 1: Interferenzen
identifizieren

Schritt 2: Korrekturspek-
tren messen und spei-
chern

Schritt 3: Korrekturmodell
erstellen

Fir die Erstellung und Verwendung eines Korrekturmodells fiir eine Analysenlinie mis-
sen Sie folgende Schritte ausfiihren:

1.

2
3.
4

Identifizieren Sie mdgliche Interferenzen.

. Erstellen und speichern Sie die Korrekturspektren.

Erstellen Sie ein Korrekturmodell.

. Ubernehmen Sie die Parameter der Analysenlinie mit Korrekturmodell in die Metho-

de.

» Erstellen Sie eine Methode mit der Analysenlinie.

Messen Sie den Analyt in der Matrix und laden Sie das Spektrum in das Fenster
Spektren bearbeiten (Doppelklick auf die Probenzeile im Hauptfenster).

Identifizieren Sie im Fenster Spektren bearbeiten / Linienidentifizierung die mogli-
chen Stérlinien.

Fugen Sie der Sequenz die Messung der stérenden Matrixkomponenten, die spektra-
le Uberlagerung verursachen, hinzu und messen Sie diese Komponenten in Ein-
zelelementlsungen.

Hinweis:

Die Konzentrationen der Matrixkomponenten miissen nicht mit denen in den Proben
Ubereinstimmen, sondern missen lediglich so hoch sein, dass die Spektren deutliche
Intensitatswerte aufweisen. Fir eine richtige Spektrenkorrektur messen Sie jeweils
nur eine Komponente als Reinsubstanz.

Laden Sie ein Spektrum einer Matrixkomponente in das Fenster Spektren bearbei-
ten / Spektrale Korrekturen.

Klicken Sie auf [Korrekturspektrum speichern].
Das Datenbankfenster zum Speichern der Korrekturspektren erscheint.
Vergeben Sie einen Namen und schlieBen Sie den Vorgang mit [Speichern] ab.

Speichern Sie auf diese Weise die Spektren der anderen Matrixkomponenten.

Laden Sie erneut das Spektrum des Analyten in der Matrix.
Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Korrekturmodell verwenden.

Offnen Sie mit der [Hinzufiigen] die Auswahl der bereits abgespeicherten Korrektur-
spektren.

Markieren Sie ein Korrekturspektrum in der Liste und klicken Sie auf [Laden].
Fugen Sie auf diese Weise alle Korrekturspektren hinzu.

Uberpriifen Sie in der Spektrenansicht, ob das resultierende Probenspektrum nun frei
von Uberlagerungen ist.
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Schritt 4: Analysenlinie
mit Korrekturmodell in die
Methode (ibernehmen

» Mit der Schaltflache [Mask.] kénnen Sie mit gedriickt gehaltener Maustaste Berei-
che maskieren, die nicht zur Berechnung des Korrekturmodells herangezogen wer-

den sollen.

StandardmaRig ist bereits der Bereich der Analysenlinie (£ 9 Pixel) maskiert. Eine

Maskierung weiterer Bereiche kann notwendig werden, wenn zur Aufnahme keine
Reinsubstanzen zur Verfligung standen und diese Verunreinigungen in verénderli-
chen Anteilen vorkommen kdnnen.

» Zum Speichern des Korrekturmodells klicken Sie aus & und vergeben Sie einen Na-
men fir das Modell. SchlieRen Sie den Vorgang mit [Speichern] ab.

» Ubertragen Sie die Parameter der Analysenlinie mit dem Korrekturmodell mit [In
Methode libernehmen] in die aktuelle Methode.

v"Im Fenster Methode / Auswertung ist die Analysenlinie in der Spalte Korrektur
mit LSM (Least Square Model) gekennzeichnet.

Nach dem Speichern der Methode werden die zukiinftigen Messungen mit dieser Me-
thode mit dem erstellten Korrekturmodell durchgefiihrt. Bereits erfolgte Messungen
konnen mit der neuen Methodenversion nachberechnet werden, sodass eine Wiederho-
lung der Messung nicht nétig ist.

Die spektralen Korrekturmodelle und Korrekturspektren werden mit den Ergebnisdaten
gespeichert. Werden die Ergebnisdaten auf einen anderen Computer iibertragen, auf
welchem die Korrekturmodelle nicht gespeichert sind, so werden die Modelle nach

Rickfrage importiert.

6.10.4 Linien finden - Karte Linienidentifizierung
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Linien in den gemessenen Spektren werden basierend auf der Liniendatenbank identifi-

ziert.

" Spektren bearbeiten - [Zn206.200]

Pixel

—
=~

w
=
=]

100 150 200 250
3k | zn206.200
206.2000 nm

2.5k
% . \/\r’\_NJ L/\MW-VV
a
B L5k
=

206.10 206.15

206.20 206.25 206.30
Wellenlinge [nm]

Cr II Wellenlange =206, 1580 nm BEC(ax.)= 0.01 pg/l

|| |T
Nr. Element Typ Wellenl. [nm]  BEC(ax.) [pa/L] A

1 Ag I 206.1170
2 Si I 206.1190
3 Cr i 206.1400

| alcr o [2061580 | 001 |
51 I 206.1630 13
6 Sc I 206.1637
7 0s I 206.1690
8 Ri 1 06.1700 1.39 Y

13 Linie(n) gefunden

Intensitdt #2 [c/fs]

UG-korr.: 3403
UG: 4617

Ansicht  Auswertung Spektrale Korrekturen |injenidentifizierung

- O X
Zele # MName Faktor Offset
OB 14 2 «Kal-hul 1 0
OB 28 2 kal-stwa 1 0
jul- | 42 odkalsd2 1o |
OB 56 2 Kal-5td.3 1 0
O 70 2 Kal-stds 1 0
O 74 2 Kal-5td.5 1 0
OB 102 2 bbnk 1 0
OB 116 2 TWlena 1 0
O 130 2 TW Jena + 1 0
O 144 2 NWG 1 0
OB 158 2 nwe 1 0
Auswihlen Auswahl autheben

Koeffizienten riicksetzen

44 4

Zn206.200

In Methode Ubernehmen

3

Schliefen
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Fenster Spektren / Linien-ldentifizierung

In der Tabelle unter dem Spektrum werden alle im Spektrenabschnitt identifizierten
Linien angezeigt.

> Aktivieren Sie die Schaltflache o
» Klicken Sie auf die interessierenden Peaks im Spektrum.

Die ndchste gelegene Linie wird unter dem Spektrum angezeigt und in der Tabelle
markiert.

» Umgekehrt kdnnen Sie auch eine Linie in der Tabelle wéhlen, die dann im Spektrum
angezeigt wird.

6.11 Ubersichtsspektrum aufnehmen

Mit dem Meniipunkt Methodenentwicklung | Ubersichtsspektrum aufnehmen kén-
nen Sie in einem vorgegebenen Wellenlangenbereich ein Ubersichtsspektrum aufneh-
men.

“z Ubersichtsspektrum aufnehmen -[C:\Users\Public\Documents\Analytik Jena\ASpectPQACP\Scans\Scan 2020-09-18 1125.5cn] - X
E
T I ~
204F 505 2ops Sa2.2005 235,200 Elemen Welenl. [nr Typ Ints.[c/s] Rang Ident.
Re 220.4480 1 12580 9
[pm] pd 2206530 1 10611 5
Ni 230.2992 I 3961 aih
Ba 230.4240 I 7387 4
In 230.6050 I 4901 1
Ca 230.7856 |0 9532 10
cd | 5 Ni 231.0960 1 7322 13
( o Fel B4 sb 231.1469 |1 7683 3
=3 = | a |H Ta :énl Ga co 231.1601 |1 9840 4
Re |Pd ME( [ty ol i S | g [fh cd 231.2770 |1 11404 7
0 " Co 2314057 |1 10419 7
n Co 2314972 1 11564 12
Anzeigen Gehe zu Cursor Ni 231.6036 1 10090 1
~ Ni 232.0034 1 2648 g
Ubersicht: Gesamt ~ y-Skalierung:  auto ~ an noon T 14’ 2 hd
Welleninge [nm]: | 232,200 |4+ +/-Bereich [nm]: | 3,00 = Sortieren nach: Elementsymbol “
IR
Messen Hur Linien im Detaibereich anzeigen
von [nrml: 200.000 2 Parameter: [RETERTSNNN - Start
bis [nml: 250.000 |7
Probengeber verwenden  Position: 1 F [dnach Messung Plasma loschen
[ Bei Fehlerabbruch Plasma ldschen
! Laden ¥ Speichern ¥ Exportieren SchlieBen

Fenster Ubersichtsspektrum

» Wahlen Sie den Meniipunkt Methodenentwicklung | Ubersichtsspektrum auf-
nehmen.

» Geben Sie im Bereich Messen den gewiinschten Wellenldngenbereich (von / bis)
ein.

» Wenn Sie eine Methode aktiviert haben, kdnnen Sie die Parameter einer Linie der
Methode fiir den Spektren-Scan wéhlen. Wenn keine Methode geladen ist, werden
voreingestellte Parameter verwendet.

» Stellen Sie die Probe bereit. Wenn Sie mit einem Probengeber arbeiten méchten,
aktivieren Sie die Option Probengeber verwenden wahlen Sie die Position der Probe
auf dem Probengeber aus.

» Starten Sie den Scan mit [Start].
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v" Nach Abschluss des Scans wird das Ubersichtsspektrum im oberen Bereich des
Fensters angezeigt.

» Wenn Sie auf einen Abschnitt im Ubersichtsspektrum klicken, wird ein Detailbereich

mit der gewadhlten Linie in der Grafik angezeigt. Die Breite des Detailbereichs stellen
Sie in der Liste +/-Bereich ein.

» Die gefundenen Linien werden in der Tabelle auf der rechten Seite ausgegeben. Die

Anzeige kdnnen Sie auf den gezeigten Spektralbereich mit der Option Nur Linien im
Detailbereich anzeigen eingrenzen.



Kalibrierung

7  Kalibrierung

Linie auswahlen

Kalibrierfunktion wahlen

Die Kalibrierung erfolgt wahrend der Messung entsprechend den Vereinbarungen in der
Sequenz. Die Kalibrierkurven und -funktionen kénnen nach der Messung angezeigt und
bearbeitet werden.

» Offnen Sie das Fenster Kalibrierung mit einem Klick auf I in der Symbolleiste.

Alternativ fihren Sie einen Doppelklick auf eine der Sequenzzeilen "Kalib. berechnen"
aus oder wéhlen Sie den Meniipunkt Methodenentwicklung | Kalibrierung.

Das Fenster Kalibrierung zeigt die unter Beriicksichtigung der Kurvenparameter berech-
nete Kalibrierkurve.

“ Kalibrierung — m} X
. . . - Tabelle Residuen NWG /BG
soc] F@259.940 Koz,
250.9396 nm 1 : Typ MName fugiL] Ints. Bem.
Mittelwert : :
12sk] THIEMWET P AT, - Kal.-Nullt 0 844
= Kal.-Std. 1 1 1721
2 100k Kal.-Std.2 5 4966
a Kal.-Std.3 10 9016
g 75k Kal.-Std.4 50 41761
% Kal.-Std.5 200 161274
£ sk
a5kl i ]
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Kalibrierdaten

o T =] R2(adj.): 0.999003064
Anstieg: 805.83635 Ints./(pg/L)
Verf.-SD: 0.1019014 pg/L
Linie: Kalibrierfunktion:
y=a+hbx
Fe259.940 e linear ~

a=877.04728  b=805.83635

0

® Kalibrierung Rekal.

Schlieen

Fenster Kalibrierung

Das Fenster enthalt fir jede in der Sequenz vereinbarten Analysenlinien
®  grafische Darstellung der Kalibrierkurve

®  Kalibriertabelle

= Parameter

= Residuen

= Nachweis- und Bestimmungsgrenze.

Im Listenfeld Linie wahlen Sie die Analysenlinie fiir die Anzeige der Kalibrierung aus.
Mit den Pfeiltasten unter der Liste wechseln Sie zwischen den Anzeigen der einzelnen
Linien.

In der Liste Kalibrierfunktion kdnnen Sie zwischen den mdéglichen Regressionsberech-
nungen der Kalibrierkurve wahlen:
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Kalibrieroption =~ Beschreibung

linear Linearer Verlauf der Kalibrierfunktion

y=a+bx
nichtlinear Nichtlinearer Verlauf der Kalibrierfunktion beschrieben durch eine gebro-
ratio. chenrationale Funktion

_a+bx

Y= 1+cx
nichtlinear Nichtlinearer Verlauf der Kalibrierfunktion beschrieben durch eine quadra-
quadr. tische Funktion

y =a+ bx + cx?

automatisch Fur die Kalibrierung wird jeweils eine lineare und eine nichtlineare Funkti-
on berechnet. AnschlieRend erfolgt ein Mandel-Test, bei welchem die
Summen der quadrierten Residuen verglichen werden. Ist die Summe fiir
die nichtlineare Funktion signifikant geringer als jene fiir die lineare Funk-
tion, wird der nichtlineare Verlauf der Kalibrierkurve gewahlt, anderen Falls
wird der lineare Verlauf der Kalibrierkurve verwendet.
Die nichtlineare Funktion wird im Fenster Optionen / Analysenablauf ge-
wéhlt (— "Optionen zum Analysenablauf'. S. 150). Als Standardeinstellung
ist hier die gebrochen rationale Funktion vorgesehen.

7.1  Darstellung der Kalibrierkurve

In der grafischen Darstellung werden die Messpunkte, die berechnete Kalibrierkurve,
sowie die Residuen angezeigt. Die Nummern an den Messpunkten entsprechen jenen
auf der Karte Tabelle. Der Kalibriernullpunkt ist mit Z (Zero) gekennzeichnet.

Farbige Kennzeichnung Messpunkte sind auf folgende Weise gekennzeichnet:
Farbe Bedeutung
Schwarz Normaler Messpunkt
Hellgrau Geloscht/Ausreiler (nicht in Berechnung einbezogen)
Blau AusreiBerverdachtig (in die Berechnung einbezogen)

Die Kurven sind ebenfalls farbig markiert:

Kurvenfarbe  Bedeutung

Schwarz Kalibrierkurve im glltigen Kalibrierbereich

Blau Kalibrierkurve aufRerhalb des giiltigen Kalibrierbereichs

Griin Untere und obere Grenze des Prognosebereichs im giiltigen Kalibrierbereich
Hellgrau Untere und obere Grenze des Prognosebereichs auBerhalb des giiltigen Kalib-

rierbereichs

Hinweis zum Prognose- Die Lage des Prognosebandes ist abhdngig von der gewéhlten statistischen Sicherheit

bzw. Konfidenzbereich und ein MaR fiir die Gute der Kalibrierung, von der letztlich auch die statistische Sicher-
heit der Analysenproben-Messungen abhéangt. AuBerdem dient das Prognoseband zur
Feststellung von ausreiflerverdachtigen Kalibrierpunkten. Die statistische Sicherheit wird
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Kalibrierkurve vergroRern

Notiz einfligen

Kalibrierkurve drucken

Kalibrierung

im Fenster Methode / Statistik gewahlt (— "Statistische Auswertungen spezifizieren -
Karte Statistik" S. 47). Zur Auswahl zwischen Prognose und Konfidenzband siehe
"Optionen zum Analysenablauf'S. 150.

Nach einem Klick auf & kann mit gedrickter linker Maustaste ein Grafikbereich vergrd-
Rert werden. © macht die VergréRerung wieder riickgangig.

In die Grafik kann ein Textfeld flr eine Notiz eingefiigt werden.
» Klicken Sie auf L.

» Ziehen Sie mit gedriickter linker Maustaste den Rahmen fiir das Textfeld auf der
Grafik auf.

» Wahlen Sie im getffneten Eingabefenster unter [Font] den Schriftfont.
» Geben Sie den Text ein und klicken Sie auf [OK].

v Der Text wird auf der Grafik angezeigt.

Die Kalibrierkurve und die Kalibrierdaten werden nach einem Klick auf ® auf dem Dru-
cker ausgegeben. Weitere Einzelheiten zum Drucken sind im Abschnitt "Ergebnisdaten
drucken"S. 128 beschrieben.

7.2  Anzeige der Kalibrierergebnisse

7.2.1 Kalibrierung - Karte Tabelle

Auf der Karte Tabelle werden die Wertepaare der Standards (berechnete Konzentration
/ Messwert) ausgegeben.

Wurden die Standards mehrfach gemessen und eine statistische Auswertung in der
Methode definiert, kdnnen durch Aktivieren der entsprechenden Kontrollfelder die
Standardabweichung (SD) und die relative Standardabweichung (RSD%) bzw. die
Spannweite (R) und die relative Spannweite (R%) ausgegeben werden.

Um einzelne Kalibrierstandards aus der Berechnung auszuschliefRen, markieren Sie den
Standard mit Mausklick in der Tabelle und klicken dann auf [Std. I6schen].

Der Messwert wird dabei nicht endgliltig geldscht und kann jederzeit reaktiviert werden.

Unter der Messwerttabelle erfolgt die Anzeige der Kalibrierdaten, soweit sie sinnvoll
berechenbar sind:

Parameter Bedeutung

R? (adj.) BestimmtheitsmaR

Anstieg Anstieg der Kalibrierfunktion

Verf.-SD Verfahrensstandardabweichung

BEC Der BEC-Wert (background equivalent concentration) ist die Konzentra-

tion des Analyten, die eine dem Untergrund &quivalente Intensitat er-
zeugt. Ein kleinerer Wert entspricht damit einer héheren Empfindlich-
keit.
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7.2.2 Kalibrierung - Karte Residuen

In der Grafik auf der Karte Residuen werden die Abweichungen der Kalibrierpunkte von
der berechneten Kalibrierkurve sowie die Grenzen des Prognosebandes dargestellt.

7.2.3 Kalibrierung - Karte NWG/BG

Kalibrierkurven-Verfahren

Leerwert-Verfahren
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Die Nachweis- und Bestimmungsgrenzen des ICP-OES Gerates kdnnen auf Basis der
aktuellen Kalibrierergebnisse bestimmt werden.

Werte flr das Leerwertverfahren und Kalibrierkurvenverfahren werden in diesem Be-
reich nur angezeigt, wenn das Gerét bereits kalibriert worden ist.
Parameter Bedeutung

Nachweisgrenze Die Masse (Konzentration) des zu analysierenden Elements, die mit
einer vorgegebenen statistischen Sicherheit noch nachgewiesen wer-
den kann.

Bestimmungsgrenze  Die kleinste Masse (Konzentration) des zu analysierenden Elements,
die noch mit einer vorgegebenen statistischen Sicherheit bestimmt
werden kann.

SD Leerwert nur bei Leerwert-Verfahren

gemessene Standardabweichung des Leerwerts (IDL-Probe)

Mit [Berechnen] starten Sie die Berechnung der Nachweis- und Bestimmungsgrenzen.

Fur die Berechnung von Nachweis- und Bestimmungsgrenze nach dem Kalibrierkurven-
verfahren ist eine lineare Kalibrierkurve erforderlich. Die Kalibrierung sollte im unteren
Konzentrationsbereich erfolgen. Fiir das Rechenergebnis wesentliche Parameter der
Kalibrierung sind:

®  Anzahl und Lage der Kalibrierpunkte

®  Anzahl der Wiederholungsmessungen pro Standard

= (Qualitat der Ausgleichung

®  Anstieg der Kalibrierkurve

m  Relative statistische Sicherheit (Wahrscheinlichkeits-Niveau)

Die Werte aus dem Kalibrierkurvenverfahren kénnen nur dann als sinnvoll betrachtet
werden, wenn im unteren Konzentrationsbereich kalibriert worden ist.

Die Standardabweichung des Leerwerts wird innerhalb der Messung bestimmt. Dazu
wird in der Sequenz die Messung des Leerwerts (Leerw.-NWG) eingeordnet (— "Proben
und Aktionsfolgen fiir die Sequenz zusammenstellen"S. 60).

Fur das Leerwert-Verfahren wird folgenden Berechnungsvorschrift verwendet:
® Der Leerwert wird 11 x gemessen.

®  Aus diesen Werten wird die absolute Standardabweichung SD des Leerwerts be-
stimmt.

®  Fir Nachweis- und Bestimmungsgrenze gelten folgende Formeln:
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Nachweisgrenze (NWG) NWG =3 * SD / (Anstieg der Kalibrierkurve)
Bestimmungsgrenze (BG) BG =9 * SD / (Anstieg der Kalibrierkurve)

7.3 Kalibrierkurve verandern

Eine vorhandene Kalibrierkurve kénnen Sie modifizieren:

Verwendete Kalibrierfunktion wechseln
Standards aktivieren/deaktivieren

Einen gemessenen Standard ersetzen

Die Kalibrierfunktion andern Sie, indem Sie im Listenfeld Kalibrierfunktion ein neues
Modell wahlen.

Einen Standard schlieRen Sie aus der Berechnung aus, indem Sie auf der Karte Ta-
belle den Standard markieren und anschlieBend [Std. [6schen] betétigen. Der
Messwert wird dabei nicht endgiltig gel6scht und kann jederzeit reaktiviert werden.

Die gednderten Kalibrierparameter werden auf die Ergebnisse angewendet, wenn Sie
den MenUpunkt Routine | Neuberechnen aufrufen oder in der Werkzeugleiste auf
& viicken (— "Analysenergebnisse neuberechnen"S. 75).

Ein Standard kann ebenfalls nachgemessen und die Ergebnisse neuberechnet wer-
den (— "Analysenergebnisse neuberechnen"S. 75).
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8 Qualitatskontrolle

Die Qualititskontrolle dient der Uberwachung der Messergebnisse einer Methode iiber
einen langeren Zeitraum. Zu diesem Zweck werden in einer Methode spezielle QC-
Proben unterschiedlichen Typs definiert, die in einer Sequenz mitgefiihrt werden.

Die Auswertung wird auf Qualitatskontrollkarten (QC-Karten) ausgegeben und mit der
Methode gespeichert. Mit jedem Aufruf der Methode stehen die QC-Karten zur Verfi-
gung und werden beim nachsten Messstart aktualisiert.

Den Typ der QC-Proben und deren Parameter vereinbaren Sie im Fenster Methode /
QCS (— "Qualitatskontrollproben fiir QC-Karten spezifizieren - Karte QCS"S. 49) und in
der Sequenz das Mitftiihren der QC-Probe (— "Proben und Aktionsfolgen fiir die Sequenz
zusammenstellen"S. 60).

Die QC-Karten der geladenen (aktiven) Methode kdnnen Sie im Fenster QC ansehen.
Dort werden auch die Parameter fiir Inhalt und Aussehen der QC-Karten festgelegt.

» Offnen Sie das Fenster QC mit einem Klick auf 2 in der Symbolleiste oder wéhlen
Sie den Meniipunkt Methodenentwicklung | QC.

8.1 Parameter der QC-Karten
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le= ac — [m} *
QC-Karte QC-Karten-Parameter Eintrige und Grenzen

Kartentyp

Kontrollkarte Zielwertkarte

QC-Probe: Mittelwerte ~ ® O

QC-Std.: Mittelwerte i ® O

QC-Stock: Wiederfindungsraten ~ ® O

QC-Trend: Trends v ® @]

QC-Matrix: Trends (O] @]

QC-Blindwert: ® O

Darstelung

Gréifle der Punkte: 2 B Punkte verbinden

-

Fenster QC / QC-Karten-Parameter

Der Typ und die Darstellung der QC-Karten wird im Fenster QC / QC-KARTEN-PARAMETER
festgelegt.



Kartentyp

Darstellung

8.2

QC-Probentyp

QC-Probe
QC-Standard

QC-Stock
QC-Trend

QC-Matrix

Blindwert

Qualitatskontrolle

Art der QC-Auswertung

Mittelwerte

Mittelwerte (normiert) — nicht fir die Zielwertkarte
Wiederfindungsraten

Wiederfindungsraten

Trends

Spannweiten - nicht fiir die Zielwertkarte

Prazisionen — nicht fir die Zielwertkarte

Keine Auswahl vorgesehen. Es wird die Intensitat der Blindwerte angezeigt.

Fur den Kartentyp Kontrollkarte (Prozessregelkarte) werden die Zielparameter und die
Kontroll- (K) und Warngrenzen (W) aus dem Mittelwert und der Streuung der Werte der
Vorperiode ermittelt. Fir den Typ Zielwertkarte werden die ZielgréfRen und Ausschluf3-
grenzen aus dem spezifizierten Erwartungswerten und Grenzen der Qualitatskontroll-
proben ermittelt (— "Qualitatskontrollproben fiir QC-Karten spezifizieren - Karte QCS"S.

49).

Fur die grafische Darstellung kénnen Sie die GroRe der Punkte sowie eine Verbindung
der Punkte mittels Polygonzug vereinbaren.

Option

GréRe der
Punkte

Punkte verbin-
den

Beschreibung

Die einzelnen Punkte werden als Kreise dargestellt. Mit h6herem Wert
wird der Kreis vergréRert.

Grafikpunkte mit einem Polygonzug verbinden.

Eintrdge und Grenzen der QC-Karten

Der Inhalt der QC-Karten wird im Fenster QC / Eintrédge und Grenzen festgelegt und
kann an die Erfordernisse des jeweiligen Labors beziiglich der Haufigkeit der Eintrdge
angepasst werden.
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Karten erneuern

106

[e= ac - O X
QC-Karte QC-Karten-Parameter Eintrdge und Grenzen
Eintragsschema: Alle Werte ~
Kontrol- und Warngrenzen fir Prozessregelkarte
Anzahl Werte Vorperiode: 30 [
Gultige Werte in Vorperiode: 30 (0 Eintrag elim.)
Ausschlussgrenzen fir Zielwertkarten
Ausschlussgrenzen werde aus den unter
Faktor: 1.00 = Methode/QCS eingetragenen QC-Abweichungen
B und dem Faktor berechnet.
Angezeigte Karte erneuern
Vorperiode Ubernehmen, Rest laschen ~ Ausfiihren
=
Fenster QC/Eintrége und Grenzen
Option Beschreibung
Eintragsschema Alle Werte Jede ausgefithrte QC-Kontrolle eintragen.
1 Wert pro Tag Nur die letzte QC-Kontrolle des Tages ein-
tragen.
2 Werte pro Tag Nur die erste und letzte QC-Kontrolle des
Tages eintragen.
Hinweis

Anzahl Werte der Vor-
periode

Ausschlussgrenzen fiir
Zielwertkarten / Fak-
tor

Ein "Tag" entspricht einem Tag laut PC-Uhr, d. h. wahrend eines
Tags wird ein vorangegangener Eintrag in der QC-Karte von einem
neuen QC-Wert tiberschrieben, mit Beginn eines neuen Tags hinge-
gen ein neuer Eintrag erzeugt.

Nur Kontrollkarte / Prozessregelkarte:

Die Vorperiode ist eine Anzahl von QC-Karten-Eintragen, die zur
Berechnung der Kontroll- (K) und Warngrenzen (W) herangezogen
werden. Die Vorperiode enthalt immer die dlteren Karten-Eintréage.
Bei Wert O (keine Vorperiode) werden alle eingetragenen QC-Daten
zur Berechnung der Kontroll- und Fehlergrenzen herangezogen.

Nur Zielwertkarte:

Die Ausschlussgrenzen werden aus den fir die Qualitatskontroll-
proben spezifizierten Grenzen multipliziert mit dem Faktor (Vorein-
stellung ist 1) berechnet.

Treffen Sie eine Festlegung, wie mit (fast) vollen Karten weiter verfahren wird. Wahlen
Sie dazu eine der Optionen aus der Liste aus:

Option

Vorperiode iiber-
nehmen, Rest |6-
schen

Beschreibung

Nur Kontrollkarte: Die Vorperiode wird Gbernommen und bildet die
Vorperiode der neuen Karte.



Letzte Werte ->
neue Vorperiode

Alles l6schen, neue
Vorperiode

Qualitatskontrolle

Nur Kontrollkarte:

Die zuletzt gemessenen Werte der alten Karte bilden die Vorperiode
der neuen Karte, alle anderen Werte werden aus der Karte geldscht.
Neue Messwerte werden mit der neugebildeten Vorperiode ausgewer-
tet.

Alle Werte werden geldscht.
Nur Kontrollkarte: Neue Messwerte fiillen zuerst die Vorperiode.

Mit einem Klick auf [Ausfiihren] erneuern Sie die QC-Karten entsprechend oben ge-

wahlter Option.

8.3 QC-Karten anzeigen

Optionen/Anzeigen

Grafikbereich

Die QC-Karten werden im Fenster QC / QC-Karten angezeigt. Fiir jeden in der Methode
vereinbarten QC-Probentyp und jede dort beriicksichtigte Elementlinie existiert eine

separate Karte.

Optionen/Anzeigen

Typ

Linie

Angezeigte Werte
Gespeicherte Werte

x(max)

y-Skalierung

=

Farbe/Markierung
Gelber Bereich

Hellgraue waagerechte

Linie

Rote waagerechte Li-

nien

Griine waagerechte
Linien

Beschreibung
QC-Probentyp fiir die Anzeige auswahlen.
Elementlinie firr die Anzeige auswéhlen.

Anzahl der angezeigten Werte und Datum des ersten und letzten an-
gezeigten Wertes

Gesamtanzahl der Eintrage auf der aktuellen QC-Karte und Datum des
ersten und letzten Wertes

Anzahl Eintrage einstellen, welche in der Grafik dargestellt werden
sollen.

EINTRAGE
trag skaliert.

Maximum der y-Achse wird nach dem héchsten Ein-

KONTROLLGRENZEN Maximum der y-Achse wird nach der Kontrollgrenze
bzw. Ausschlussgrenze skaliert.

QC-Grafik einschlieRlich der alphanumerischen Daten und Messwerte
drucken.

Bedeutung
Nur Kontrollkarte: Vorperiode

Nur Kontrollkarte: Mittelwert, berechnet aus der Vorperiode
Nur Zielwertkarte: Zielwert

Nur Kontrollkarte: Obere und untere Kontrollgrenze (K), berechnet
aus der Vorperiode (3 Sigma)

Nur Zielwertkarte: Obere und untere Ausschlussgrenze (AO, AU)
entsprechend den Grenzen der Qualitatskontrollprobe

Nur Kontrollkarte: Berechnete Warngrenzen (W; 2 Sigma)
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kleine Kreise Messpunkte (Schwarz: aktiver Messpunkt; Grau: inaktiver Mess-
punkt)

Wenn Sie einen Messwert in der Grafik anklicken, 6ffnet sich ein Fenster mit folgenden
Angaben zu diesem Messwert.

Option Beschreibung

Nummer Nummer des Messwertes in der QC-Reihe

Wert Messwert (umgerechnet entsprechend der Darstellungsform der QC-
Karte)

Datum / Uhr-zeit Messzeitpunkt

Anwender zur Zeit der Messung angemeldeter Benutzer

Version Version der verwendeten Methode

Eintrag l6schen / Messwert als geléscht markieren bzw. wieder aktivieren

Eintrag aktivieren

Kommentar einge- Bemerkung zum Messpunkt eingeben, z. B. Grund der Léschung
ben
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9 Gerat und Zubehor steuern und kontrollieren

9.1 Spektrometer

Das Fenster Spektrometer dient zur Uberpriifung der Spektrometerfunktionen und Ein-
stellung der Spektrometerparameter.

Folgende Daten kénnen eingestellt bzw. abgefragt werden:
®  Gerdtedaten
®  Anzeige der Ausleseparameter des Detektors

®  Messungen fiir die Gerdteoptimierung starten

» Offnen Sie das Fenster Spektrometer mit einem Klick auf 7% oder wihlen Sie den
Menipunkt Methodenentwicklung | Spektrometer.

Mit [Geratestatus] wird eine Grafik des Gerates angezeigt, auf der Meldungen der Si-
cherheitssensoren des ausgegeben werden. Treten Probleme mit dem Plasma auf, kén-
nen Sie hier Fehlermeldungen der Sensoren einsehen.

9.1.1 Spektrometerparameter einstellen und Funktionen testen

Das Fenster Spektrometer / Parameter beinhaltet folgende Funktionen:
= Grundlegende Geratefunktionen kontrollieren
= Automatische Korrekturen am optischen System starten

®  Fine Testmessung an einer ausgewahlten Wellenlédnge starten

% Spektrometer - [ 324.754 nm] o - O *
Parameter Diagnose Spektrum Zeitverlauf
Gerdtedaten Optik
System-ID: Beobachtuna:
Seriennummer: : =TT
Fw-Version: axial ~ instellen
HW-Version:
Flutung: 100 %
Kii Einstellen
Wellenlinge CCD-Kiihlung
Wellenlinge[nm: 324,754 Temperatur[C]: -10.7
Schnellspilen i
Einstellen P &n
Detektorauflisung[pr/Pixel]: 1.800
Korrekturen Messung
Ne-Korrektur Messzeit[s]:
Dunkelmessung Spektrum aufnehmen
Prismen-Justierung
Geritestatus £ Schiiefien

Fenster Spektrometer/Parameter
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Elemente des Fensters Parameter
Spektrometer / Parame-
. Geratedaten
ter:
Wellenldnge

[Ne-Korrektur]
[Dunkelmessung]

[Prismen-
Justierung]

Beobachtung

CCD-Kiihlung

[Schnellspiilen]

Messung

Beschreibung

In der Gruppe Gerédtedaten werden verschiedene Service- und Versions-
nummern angezeigt, die fiir den Gerédteservice benétigt werden.
Im Feld Wellenlénge wird die ausgewéahlte Wellenldnge angezeigt.

Eine Wellenldnge kann nach einem Klick auf Lo im Fenster Ele-
ment/Linie auswadhlen eingestellt werden (— "Analysenlinien in die
Linientabelle einfiigen"S. 29.

Mit [Einstellen] wird das Spektrometer auf die gewahlte Wellenldnge
gefahren.

Wellenlédngenkalibrierung des Detektors ausfiihren.
Dunkelsignal korrigieren.

Abbildung der Dispersionsordnung auf den Detektor durch Prismenjus-
tierung optimieren (Justierung auf Energiemaximum).

Beobachtungsrichtung des Plasmas im Listenfeld wéhlen (axial - von
oben, radial - von der der Seite).

Wenn das Kontrollkdstchen aktiviert ist, kann mit [Einstellen] die Kiih-
lung des CCD-Detekors gestartet werden. Bei Deaktivierung des Kon-
trollkdstchens wird die Kithlung gestoppt.

Die CCD-Kuhlung wird automatisch mit dem Ziinden des Plasmas ge-
startet. Eine manuelle Steuerung ist nur in Ausnahmeféllen, z. B. nach
einer Fehlermeldung beim automatischen Starten, notwendig.

Im Feld Temperatur wird die aktuelle Temperatur des CCD-Detektors
angezeigt.

Spektrometer mit erhéhtem Argonfluss spiilen.
Fir den Start einer Messung an der ausgewahlten Wellenldnge ist unter

Messung die Gesamtmesszeit einzugeben.
Mit [Spektrum aufnehmen] wird die Messung gestartet. Fiir die Mes-
sung werden die Voreinstellungen fiir das Plasma verwendet.

Die Probe muss manuell zugefithrt werden. Der Probengeber wird nicht
verwendet.

Spektrenpeak an einer Eine Testmessung an einer ausgewahlten Analysenlinie starten Sie im Fenster Spektro-

ausgewahlten Analysenli- meter / Parameter.

nie messen

» Ziinden Sie das Plasma.

» Offnen Sie im Bereich Wellenldnge mit *** das Fenster Element/Linie auswéhlen
und stellen Sie die gew{inschte Linie ein.

Alternativ geben Sie direkt in das Eingabefeld Wellenldnge den Wert ein.

» Fahren Sie mit [Einstellen] das Spektrometer auf die gewlinschte Wellenlénge.

Ist die Einstellung erfolgreich beendet, erscheint die Markierung neben der Einstel-

lung griin.

» Starten Sie die Dunkelstrommessung mit [Dunkelmessung].

» Wahlen Sie die fir die anschliefende Messung die Beobachtungsrichtung axial oder

radial.

> Stellen Sie die Messzeit [s] ein.

110



Gerat und Zubehor steuern und kontrollieren

» Stellen Sie die Probe bereit und tauchen Sie den Ansaugschlauch in die Probe.

» Warten Sie die Zeitdauer ab, bis die Probe stabil zerstaubt wird. Starten Sie die Mes-
sung mit [Spektrum aufnehmen].

v' Die Messung erfolgt und die Messergebnisse werden im Fenster Spektren be-
arbeiten angezeigt (— "Intensitatsspektren anzeigen und bearbeiten (Fenster
Spektren bearbeiten)"S. 87).

9.1.2 Diagnose von Gerateparametern

Im Fenster Spektrometer / Diagnose werden Service relevante Parameter angezeigt.

% Spektrometer - [ 324.754 nm] o - O *
Parameter Diagnose Spektrum Zeitverlauf

Temperaturen [°C]

CCD: -10.0
Optoboard: 23.3
Prisma: 23.2
Kiihlwasser (ein): 25.5
Kihhwasser (aus): 26.4
Gesamtlaufzeit

Gerat [h]:

HF-Generator [h]:

Kiihlwasserfluss[L/min]: 0.00

Gerdtestatus SchlieBen

Fenster Spektrometer/Diagnose
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9.1.3

Grafische Darstellung und
digitale Auswertung
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Peakmessung kontinuierlich ausfiihren

ektrometer - 7134 nm
Spekt [ 324754 nm]

Spektrum  Zeitverlauf

Darstelung YrmaEx 200k
324.7540
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Fenster Spektrometer / Spektrum

Im Fenster Spektrometer / Spektrum starten Sie eine kontinuierliche Messung an einer

vorgegebenen Wellenlange.

Die kontinuierlichen Messungen werden im Service-Fall fiir die Gerdteoptimierung ver-

wendet.

» Stellen Sie im Fenster Spektrometer / Parameter die Wellenlénge und die Beobach-

tungsrichtung ein.

» Wechseln Sie auf die Karte Spektrum.

» Starten Sie die kontinuierliche Messung mit [Start].

Die Messwerte werden mit den eingestellten Parametern aufgenommen und kontinu-
ierlich bis zum Betétigen von [Stopp] wiederholt.

Option Beschreibung
Darstellung
Energie
Intensitat

Optionen fiir die Darstellung des Spektrums:

Anzeige des Energiespektrums, MaReinheit: cts
(Counts)

Um mdoglichst rauscharme Messergebnisse zu er-
halten, werden die Integrationszeiten fiir den De-
tektor so gewéhlt, dass das Energiemaximum bei
ca. 30000 cts liegt.

Darstellung der Energie pro Zeiteinheit, Malein-
heit: cts/s (Counts pro Sekunde)

An Hand der Intensitat kénnen verschiedene
Peaks unabhéngig von der Integrationszeit vergli-
chen werden.
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9.1.4 Signalverlauf aufzeichnen
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Auswahl des Pixels, dessen Werte fortlaufend im Feld Energie bzw. In-
tensitdt angezeigt wird.

In den Feldern Maximum und Minimum werden die entsprechenden Er-
gebnisse der kontinuierlichen Messung angezeigt.

Den eingestellten MESSPIXEL in der Grafik durch eine senkrechte rote
Linie markieren.

Messwerte fir jeden Pixel in der Grafik durch einen Punkt markieren.

Auslesezeit fir den CCD-Detektor aus dem Listenfeld auswahlen.
Langere Auslesezeiten fihren zu héheren Energiewerten.

Die Voreinstellung fiir die Auslesezeit des CCD-Detektors betrégt 0,01 s.

Werte fir Start- und Endpunkt der Ordinate in den Eingabefeldern an den
Achsen direkt eingeben.

Alternativ nach Aktivieren des Zoom-Modus & den anzuzeigenden Be-
reich mit gedriickter linker Maustaste auswahlen (— "Haufig verwendete
Bedienelemente"S. 15).

Skalierung mit Aktivieren der Option auto oder einem Klick auf Qi riick-

gangig machen.

Im Fenster Spektrometer / Zeitverlauf zeichnen Sie den Signalverlauf der Intensitat fir
die aktuell im Spektrometer eingestellte Wellenlédnge liber eine ausgewdahlte Anzahl

Messpunkte auf.

% Spektrometer - [Al 296.1520 nm)] - O *
Parameter Diagnose Spektrum Zeitverlauf
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Messung
O\ E.; T Messpunkte: | 200 | [ Intensititsachse bei Null beginnen
[ punkte markieren
Intensitat: 166800 CCD-Auslesezeit[s]: 0.01
Minimurm: 152100 [ Auslesezeit manuell setzen [s]: 0.002 Start
Maximum: 172500 [ Basislinie subtrahieren
Ints.(UG) 4550 ¥ Exportieren
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Fenster Spektrometer / Zeitverlauf

Neben der grafischen Darstellung werden die digitalen Werte der aktuellen Intensitat,
das erreichte Intensitdtsmaximum und -minimum der Intensitat sowie die Intensitét des
Untergrundes ausgegeben.

Folgende Parameter kénnen Sie fiir die Aufzeichnung des Signalverlaufs einstellen:
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9.2

9.2.1
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Plasma

Option

Skalierung

Intensitatsachse bei
Null beginnen

Messpunkte
Punkte markieren

Auslesezeit manuell
setzen

Basislinie subtrahie-
ren

Beschreibung

Nach Aktivieren des Zoom-Modus & den anzuzeigenden Bereich
mit gedriickter linker Maustaste auswahlen (— "Haufig verwendete
Bedienelemente"S. 15).

Skalierung mit einem Klick aufe\ riickgdngig machen.

Die Skalierung der y-Achse nicht automatisch einstellen, sondern
bei "0" beginnen lassen.

Anzahl Messpunkte aus der Liste wahlen.
Messpunkte werden in der Grafik mit einem Punkt markiert.

Auslesezeit des CCD-Detektors aus dem Listenfeld wahlen.

Untergrundkorrigierte Intensitdtswerte werden angezeigt.

Das Fenster Plasma beinhaltet folgende Funktionen:

Plasma ziinden/l6schen

Kontrolle des HF-Generators

Einstellung der Gasflisse

Kontrolle der Pumpe des Analysators

Justierung der Transferoptik

Automatische Optimierung von Zerstdubergasfluss und Plasmaleistung

» Offnen Sie das Fenster Plasma mit einem Klick auf A oder wihlen Sie den Menii-
punkt Methodenentwicklung | Plasma.

Mit [Geratestatus] wird eine Grafik des Gerates angezeigt, auf der Meldungen der Si-
cherheitssensoren des ICP-OES Gerdtes ausgegeben werden. Treten Probleme mit dem
Plasma auf, kdnnen Sie hier Fehlermeldungen der Sensoren einsehen.

Plasma ziinden und Plasmabedingungen einstellen

Im Fenster Plasma / Kontrolle ziinden/l6schen Sie das Plasma und stellen die Gasflisse
im Gerat ein.



Funktionen im Fenster
Plasma / Kontrolle
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i Plasma

Kontralle probenzufuhr Justierung und Optimierung

Plasmabedingungen:

Standard ~

HF-Generator

Plasmaleistung [W]: 1200 =

Torchmaterial: Quarz

Plasma ziinden

Einstellen

Gasflisse
Zerstdubergas [L/min]:
Hilfsgas [L/min]:

Konusgas:

Sauerstoff [L/min]: O

t  Einstellen

Absaugvorrichtung

Absaugleistung:

Gerdtestatus

0.50 = 24.00

0.50 = 0.50
Plasmagas [L/min]: 15.0

15.00
mittel

0.00 = 0.00

Gase abschalten

— O X

Plasma laschen @ plasma ist aus

1700
0.00 mo——— 1.50 (93%)

0.00 2.00
0.0 ——— 20.0
0.05

Sprithkammer spiilen

SchlieBen

Fenster Plasma / Kontrolle

Option
Plasmabedingungen

[Plasma ziinden] /

[Plasma l6schen]

HF-Generator

Gasfliisse

Beschreibung

Plasmabedingungen (Plasmaleistung und Gasflisse) auswahlen.

Plasma ziinden und l6schen, wenn das ICP-OES Geréat vorbereitet ist
(= "Plasma ziinden/Plasma loschen"S. 69).

Effektive Plasmaleistung einstellen.

Die Plasmaleistung definiert die Plasmatemperatur. Uber die Firmwa-

re des Gerates wird der Strom des Generators so geregelt, dass die

effektive Plasmaleistung erreicht wird.

Gasfliisse einschalten und einstellen.

Plasmagas

Zerstdubergas

Hilfsgas

Konusgas

Sauerstoff

Das Plasmagas stromt am dufReren Rohr ent-
lang und dient zur Erzeugung des Plasmas.
Das Zerstadubergas zerstdubt die Probe und
transportiert das Probenaerosol in das Plas-
ma. Es ist am Zerstauber angeschlossen.

Der Prozentwert in der Zeile des Zerstauber-
gases gibt Auskunft, wie durchldssig/sauber
der Zerstauber ist (siehe unten)

Das Hilfsgas driickt das Plasma vom Injektor
weg und stromt zwischen inneren Rohr und
Injektor.

Das Konusgas entfernt den "kalten" Plasma-
schweif, um Interferenzen aufgrund von Re-
kombination im Plasma in der axialen Be-
obachtungrichtung zu beseitigen. Gleichzeitig
unterstitzt das Konusgas die Kithlung des
Konus.

Sauerstoff kann als Zusatzgas bei ausgewéhl-
ten Applikationen dem Zerstaubergas zuge-
setzt werden. Der Sauerstofffluss muss mit
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Zerstauberfunktion beur-
teilen

Plasmabedingungen
auswéhlen
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dem Kontrollkastchen vor der Gaseinstellung
aktiviert werden, bevor er gedndert werden

kann.
[Gase abschalten] Alle Gasventile schlieRen.
[Spriihkammer spii- Das Zerstaubergas wird 1 Minute eingeschaltet, um Luft aus der
len] Sprihkammer auszutreiben. Dadurch wird das Ziinden des Plasmas

nach einer Betriebsunterbrechung erleichtert.

Wahrenddessen wird ein Countdown angezeigt.

Absaugleistung Ein Sicherheitskreis Gberpriift, ob die Leistung des angeschlossenen
Abzugs fir den Betrieb des ICP-OES Gerates ausreichend ist. Ist dies
der Fall, so leuchtet die Anzeigelampe griin.

Mit den Schaltflachen [Einstellen] stellen Sie die gednderten Parameter (Plasmaleis-
tung und Gasfliisse) am ICP-OES Geréat ein.

Der Zerstduber muss gereinigt werden, wenn er sich durch Probenpartikel in der Probe
oder durch hohe Salzlasten in der Probe zugesetzt hat. Ein Indiz dafir, dass sich der
Zerstauber zusetzt, ist ein erh6hter Druck des Zerstdubergases.

Vergleichen Sie den aktuellen Prozentwert (Druck) des Parameters Zerstaubergas mit
dem Wert der nach Einbau des neuen oder gereinigten Zerstaubers erreicht wurde.

Reinigen Sie den Zerstduber wie in der Betriebsanleitung des ICP-OES Gerates beschrie-
ben, wenn der Prozentwert stark angestiegen ist (um mehr als die Hélfte des Aus-
gangswertes), spatestens jedoch bei einem Wert von 75 %.

Die Liste Plasmabedingungen enthalt gespeicherte Plasmaparameter fiir unterschiedli-
che Probenmatrices und, wenn eine Methode geladen ist, die linienspezifischen Para-
meter der Methode.

Mit einem Klick auf *** wird ein Kontextmend mit Funktionen zur Verwaltung der in der
Liste ausgewahlten Parameter gedffnet:

Funktion Beschreibung

Aktuelle Plasmabedingungen  Eingestellte Plasmabedingungen (Plasmaleistung und Gas-
speichern flusse) speichern und der Liste hinzufiigen.

Eintrag I6schen Ausgewéhlten Eintrag l6schen.
Die Voreinstellungen Standard, Kerosin und Hydrid kénnen
nicht gel6scht werden.

Plasmabedingungen einstel- Plasmaparameter des ausgewahlten Eintrags am ICP-OES
len Gerét einstellen.

Nach Methodenlinie kopie- Verfuigbar, wenn in der Liste eine Methodenlinie ausgewahlt
ren ist.

Ubertragt die Plasmabedingungen in die Methodenparame-
ter der ausgewabhlten Linie.

Nach allen Methodenlinien Verfiigbar, wenn in der Liste eine Methodenlinie ausgewahlt
kopieren ist.

Ubertragt die Plasmabedingungen in die Methodenparame-
ter aller Linien.
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Als Methodenvorgabewerte Die aktuellen Plasmabedingungen als Vorgabewerte fiir neu
speichern in die Methode eingefiigte Linien speichern (gilt nicht ftr
Linienfavoriten).

9.2.2 Probenzufuhr der Pumpe kontrollieren

Im Fenster Plasma / Probenzufuhr kontrollieren Sie die Funktion der Schlauchpumpe
am ICP-OES Gerat.

i Plasma - O *
Kontrolle Probenzufuhr Justierung und Optimierung
Pumpe ein Pumpe aus [ schnellauf Pumpe lduft (13 UPM)
Einstellungen
Pumprate [mL/min]: = 19 UPM 0.10 e 4.00
Schnellauf [mL/min] 4.0 2 78UPM 0.1 N 4.0
Schlauchdurchmesser [mm]: 0.762 mm - schwarz/schwarz |~
Einstelen
Gerdtestatus SchlieBen
Fenster Plasma / Probenzufuhr
Funktionen im Fenster Funktion / Para-  Beschreibung
Plasma / Probenzufuhr T
[Pumpe ein]/ Pumpe ein- und ausschalten. Im Grundzustand nach Einschalten des
[Pumpe aus] ICP-OES Gerétes ist die Pumpe eingeschaltet.
Schnelllauf Pumpe manuell in den Schnelllauf schalten.
Die Funktion kann genutzt werden, um das Probenzufuhrsystem manuell
zu spilen.
Nach erfolgtem Spiilen muss das Kontrollkdstchen deaktiviert werden,
um die Pumpe wieder auf den Probentransport umzuschalten.
Pumpen- Aktuelle Pumpengeschwindigkeit wird mit der Einheit UPM (Umdrehung
geschwindigkeit pro Minute) angezeigt.
Pumprate Pumprate fir den Probentransport wahrend der Messung einstellen.
[ml/min]
Schnelllauf Pumprate fur den Schnelllauf einstellen.
[ml/min] Mit dem Schnelllauf wird die Transportzeit bei einem Wechsel der Probe

bzw. die Transportzeit der Spilldsung zum Zerstauber optimiert.

Schlauch- In der Liste den verwendeten Schlauch auswahlen.

durchmesser Aus der Information von Pumpengeschwindigkeit und Schlauchdurch-
messer wird die transportierte Probenmenge (Pumprate) berechnet. Die
Schlduche sind mit den farbigen Stoppern kodiert. Wéhlen Sie aus der
Liste die Stopperkombination des verwendeten Schlauchs.

[Einstellen] Einstellungen Gbernehmen.
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9.2.3 Justierung und Optimierung des Plasmas
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Im Fernster Plasma / Justierung und Optimierung nehmen Sie folgende Justierungen
vor:

®  Aysrichtung der Transferoptik auf die optischen Achsen des Spektrometers

= Ermittlung der Offset-Werte der Transferoptik fiir eine Analysenlinie aus der Metho-
de

®  Plasmaleistung und Zerstaubergasfluss optimieren

| 4
i Justierung und Optimigrung
Optimierung - "

N SR, Letzte Optimierung(axial): 20.08.2020 9:59
Transferoptik justieren (Gerat) XOffset[mm]= 0.5 y-Offeetimml= 0.0
Beobachtungsposition optimieren
Plasmaleistung und Zerstdubergasfluss optimieren 5.6M

| Linie: e = 5.5M
| Linie: Mn257.610+ ke
| Beobachtung: axial 5 5.5M .\/a\'
| Kriterium: Signalintensitat % 5.4M
= 5.4M
. x-Offset y-Offset Signal
Schritt
[mm] [mm] [efs] p) 4 [ 8 10
1 0.5 0.0 5446600 Schritt
2 1.0 0.0 5413400
| 4 0.0 0.5 5438800 E
50 s L
£
<
Z
-5

Start Position: 1 3 2.3 X_Oﬁse”t [ 2.5

Gerdtestatus Parameter... ﬁl Offnen Zwischenablage... SchlieBen

Fenster Transferoptik justieren

Fur Justierung und Optimierung stehen zwei verschiedene Verfahren zur Verfligung, die
unter [Parameter] gewéhlt werden kénnen:

Verfahren Beschreibung

Gittersuche Der Bereich wird nach einem Raster gescannt. Aus der Anzahl der Mess-
punkte wird derjenige mit der héchsten Intensitat ermittelt.
Die Justierung ist genau, dauert aber durch die Ermittlung einer hohen
Anzahl Messpunkte lange.

Simplexverfahren  Das Energiemaximum wird iterativ ermittelt. Von einem Startmesspunkt
wird der Messpunkt mit dem héchsten Wert im Umkreis ermittelt. Aus-
gehend von diesem Messpunkt wird wieder der Messpunkt mit der
hochsten Energie ermittelt. Der Vorgang wird fortgefiihrt, bis das Ener-
giemaximum gefunden ist.

Dieses Verfahren ist schneller als die Gittersuche, aber etwas unsicherer.
In den verschieden heiRen Zonen des Plasmas kdnnen mehrere Ener-
giemaxima auftreten und so bei ungiinstigem Startpunkt das falsche
Energiemaximum gefunden werden.

Fir das Simplexverfahren muss ein Abbruchkriterium als Prozentwert
festgelegt werden. Wenn 3 aufeinanderfolgende Werte sich nicht um
mehr als diesen Prozentwert voneinander unterscheiden, wird die Justie-
rung beendet.



Transferoptik auf optische
Achsen (Plasmamittel-
punkte) justieren

Beobachtungsposition fiir
eine Analysenlinie der
aktivierten Methode
optimieren
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Wenn Mit optimierten Einstellungen starten aktiv ist, werden die opti-
mierten Parameter der letzten Justierung/Optimierung als Startwerte fir
die aktuelle Optimierung verwendet.

Fir die Justierung der Transferoptik (Gerat) wird als Kriterium die Signalintensitat
verwendet.

Das Kriterium fir die Optimierung wird in Abhangigkeit der Wellenldnge der Analysenli-
nie automatisch eingestellt, es kann jedoch manuell gedndert werden:

Kriterium Wellenlangenbereich der Analysenlinien
Signalintensitat <200 nm

Signal/Untergrund 200 bis 350 nm

Signal/Wurzel des Untergrundes >350 nm

Die Justierung der Transferoptik auf die optischen Achsen erfolgt mit einer Mn-Lésung.
Stellen Sie fir die Justierungen Mn-Lésungen mit folgender Konzentration bereit:

Beobachtungsrichtung Mn-Ldsung
axial 1 mg/L
radial 10 mg/L

» Aktivieren Sie die Option Transferoptik justieren (Gerat).
Automatisch wird die Mn-Analysenlinie in der Liste Linie eingestellt.
» Waihlen Sie unter [Parameter] das Justierverfahren (siehe oben).

» Wahlen Sie die Beobachtungsrichtung:

Option Beschreibung

axial Beobachtung von oben

radial Beobachtung von der Seite

geschwécht axial Beobachtung der abgeschwéchten Energie von oben
geschwécht radial Beobachtung der abgeschwéchten Energie von der Seite
geschlossen Beobachtung bei geschlossenem Shutter (fiir Service-Zwecke)

» Tauchen Sie den Ansaugschlauch in die Probe. Bei Verwendung eines Probengebers
stellen Sie die Position auf dem Proben-Rack ein.

» Klicken Sie auf [Start].

Die Justierung der Transferoptik lauft automatisch ab. Am Ende der Justierung wer-
den die neuen Daten angezeigt.

» Ubernehmen Sie die neuen Justierwerte mit einem Klick auf [OK].

Das Plasma hat unterschiedlich heilse Zonen. Bei dieser Optimierung wird der Beobach-
tungspunkt im Plasma ermittelt, bei dem der Analyt die hochste Signalintensitat auf-
weist. Die Werte werden als Offset in der Methode gespeichert.
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» Wabhlen Sie in der Liste Linie die Analysenlinie aus der Methode.
» Aktivieren Sie die Option Beobachtungsposition optimieren.

Automatisch wird die Angabe zur Beobachtungsrichtung aus der Methode lber-
nommen und das Kriterium fir die Optimierung eingestellt (siehe oben).

» Wabhlen Sie unter [Parameter] das Justierverfahren (siehe oben).

» Tauchen Sie den Ansaugschlauch in die Probe. Bei Verwendung eines Probengebers
stellen Sie die Position auf dem Proben-Rack ein.

» Klicken Sie auf [Start].

Die Optimierung der Beobachtungsposition lduft automatisch ab. Am Ende werden
die optimierten Offset-Werte angezeigt.

» Ubernehmen Sie die neuen Offset-Werte mit einem Klick auf [OK] in die Methode.

Plasmabedingungen fiir Nach dem Sie die Beobachtungsposition der Analyten in einer Probe bestimmt haben,
eine Probe optimieren kénnen Sie die Plasmabedingungen (Plasmaleistung und Zerstaubergasfluss) optimie-
ren.

9.3
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» Aktivieren Sie die Option Plasmaleistung und Zerstaubergasfluss optimieren.
» Wahlen Sie in der Liste Linie die Analysenlinie aus der Methode.

Automatisch werden die bisherigen Plasmabedingungen aus der Methode Gber-
nommen und das Kriterium fir die Optimierung eingestellt (siehe oben).

» Wabhlen Sie unter [Einstellen] das Justierverfahren (siehe oben).

» Tauchen Sie den Ansaugschlauch in die Probe. Bei Verwendung eines Probengebers
stellen Sie die Position auf dem Proben-Rack ein.

» Klicken Sie auf [Start].

Die Optimierung der Plasmaleistung und des Zerstdubergasflusses lauft automatisch
ab. Am Ende werden die optimierten Werte angezeigt.

» Ubernehmen Sie die neuen Werte mit einem Klick auf [OK] in die Methode.

Probengeber

Der Probengeber ist ein optionales Zubehor. Der Probengeber wird bei der Initialisierung
im Fenster Voreinstellung nach Start des Programms ASpect PQ erkannt.

Das Fenster Probengeber beinhaltet folgende Funktionen:
®  Angeschlossenen Probengeber-Typ anzeigen

= Probengeber konfigurieren

®  Probengeber justieren

®  Probenwege zuséatzlich spilen

®  Probengeber erneut initialisieren

m  Selbsttest durchfiihren



Probengeber initialisieren

Probengeber erkennen

Probenwege spiilen
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Die flr die Analyse unmittelbaren Parameter (Belegungen auf dem Probenracks und
Spllschritte) spezifizieren Sie in der Methode, der Sequenz und der Probenidentifikati-
on.

F
» Offnen Sie das Fenster Probengeber mit einem Klick auf D in der Symbolleiste
oder wéhlen Sie den Meniipunkt Methodenentwicklung | Probengeber.

Der Probengeber wird grundsétzlich beim Einschalten des Netzschalters initialisiert. Eine
erneute Initialisierung kénnte notwendig sein, wenn der Probengeber seine Orientie-
rung verloren hat, z. B. durch einen mechanischen StoR. Dabei wird die Verbindung
zwischen Probengeber, ICP-OES Gerat und PC wiederhergestellt.

» Mit einem Klick auf [Initialisieren] kénnen Sie den Probengeber bei Bedarf ohne
Neustart des Programms ASpect PQ erneut initialisieren.

Wurde der Probengeber erst nach Starten von ASpect PQ eingeschaltet, muss die Ver-
wendung des Probengebers im Programm angemeldet werden.

» Klicken Sie dazu auf [Erkennen] und anschlieRend auf [Initialisieren].

Hinweis: Wenn der Cetac ASX-560 mit Verdliinnungssystem verwendet wird, ist die
Schaltflache [Erkennen] ausgeblendet.

» Stellen Sie im Fenster Probengeber / Parameter die Spiilzeit ein.
Die Voreinstellung fir die Spiilzeit wird aus der aktuellen Methode ibernommen.

» Klicken Sie auf [Spiilen].
Alternativ wahlen Sie den MenUlpunkt Routine | Spiilen.

v Die Probenwege (Schlauche-Zerstauber-Sprihkammer-Torch) werden die an-
gegebene Spilzeit unter Schnelllauf der Pumpe gespiilt.

9.3.1 Angeschlossenen Probengeber anzeigen

Im Fenster Probengeber / Parameter werden folgende Parameter angezeigt bzw. kon-
figuriert:

= Probengebertyp

® Spilparameter

&5 Probengeber - O *

Parameter Rack-Konfiguration Techn. Parameter Funktionstest Positionen Verdiinnen

Probengeber

Typ: Cetac ASX-560 Version: 1.11.0
Spiilen

Spilzeit [s]: 20 =

Start

Abbrechen

Spiilen Initialisieren
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Fenster Probengeber / Parameter

Probengebertyp Im Fenster Probengeber/Parameter werden der bei der Initialisierung erkannte Pro-
bengebertyp und die Firmware-Version des Probengebers angezeigt.

Spiilparameter Die Systemspiilzeit vom Probengeféf bis zur Torch wird aus der aktuellen Methode
ibernommen (— "Einstellungen zum Probentransport — Karte Probenzufuhr'S. 35).
Anderungen im Fenster Probengeber / Parameter haben umgekehrt keinen Einfluss
auf die Eintrége in der Methode. Wahrend der Systemspiilung unter Verwendung des
Probengebers wird die Spiillésung dabei aus dem SpiilgefdR des Probengebers entnom-
men.

9.3.2 Probengeber-Rack konfigurieren

Im Fenster Probengeber / Rack-Konfiguration stellen Sie die auf dem Probengeber
verwendeten Probenracks ein:

&5 Probengeber - O *
Parameter Rack-Konfiguration Techn. Parameter Funktionstest Positionen Verdiinnen
Rack-Konfiguration:
Nr. Rack Positionen
SondergefiBe 1...10
1 21 Pos 101...1211
2 21 Pos 201...221
& 21 Pos 301...321
4 21 Pos 401...421
Start
Spiilen Initialisieren Abbrechen

Fenster Probengeber / Rack-Konfiguration

In Abhdngigkeit vom verwendeten Probengeber kénnen verschiedene Proben-Racks und
Racks mit Sonderproben positioniert werden.

In der Tabelle wahlen Sie die Proben-Racks. Fir die variablen Proben-Racks sind
dreistellige Nummern als Positionsnummern vorgesehen. Die erste Ziffer bezeichnet die
Lage des Proben-Rack auf dem Probengeber, die beiden anderen die Position auf dem
Proben-Rack. So kennzeichnet z. B. die Nummer 113 die Position 13 auf dem Proben-
Rack 1. Das variable Proben-Rack 1 befindet sich auf dem Probengeber vor dem Spiilge-
fak, danach folgen die Proben-Racks 2 und 3.

9.3.3 Technische Parameter des Probengebers

Im Fenster Probengeber / Techn. Parameter spezifizieren Sie die Eintauchtiefe der
Kanile in die verschiedenen GefaRe.

122
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&5 Probengeber - O *
Parameter Rack-Konfiguration Techn. Parameter Funktionstest Positionen Verdiinnen
- Tabelle
Tiefe
Handl T Ort Geschwindigkeit:
andlung ¥p m eschwindigke
|:ch ASX-560 |Probengefif 6 =
Aufnehmen Cetac ASX-560  Sondergefdl 140 = |
Spillen Cetac ASX-360  Spilgefal 140 Tiefe [mm:
Aufnehmen Cefac ASX-560  MischgefdB 0 140 =
>y
Tiefe bei Pos.:
101 3
ab auf
Pumpgeschwindigkeit einstellen: 40 |3 Einstellen
Probengeber-Kanile in Spilgefal fahren (wenn Plasma an)
Start
Spiilen Initialisieren Abbrechen

Fenster Probengeber / Funktionstest

Fur die einzelnen Gefalitypen werden folgende Handlungen beriicksichtigt:

Gefal Handlung

ProbengefaBe  Proben durch Schlauchpumpe ansaugen.

SondergefaBe  Sonderproben durch Schlauchpumpe ansaugen.

Spiilgefal Kanile und Ansaugweg spiilen.
Elemente der Handlungs- Option Beschreibung
tabelle
Handlung Mégliche Handlungen:
Aufnehmen
Probe aus dem GefaR zum Transport zur Torch
aufnehmen.
Spiilen Spillésung aufnehmen.
Typ angeschlossener Probengebertyp
Ort Gefals, auf das sich die Handlung bezieht
Tiefe [mm] Eintauchtiefe der Kandle in mm
Bereich Tabelle Mit den Bedienelementen im Bereich Tabelle verdndern Sie die Parameter der markier-
ten Tabellenzeile.
Option Beschreibung
Tiefe Eintauchtiefe der Kanile einstellen.
[mm] Die Tauchtiefe wird von der héchsten Position des Probengeberarms aus ge-
messen.
Tiefe bei Position des Sonder- oder ProbengeféRes, an welchem die Eintauchtiefe tiber-

Pos. prift wird.
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Weitere Optionen

Einstellen

Wenn aktiviert, bewegt sich der Probengeberarm tber das GefaR, zu dem die

Positionierung zu &ndern ist. Bei Proben- und SondergefaRen ist das die unter

Tiefe bei Pos. eingestellte Probenposition.

Wenn nicht aktiviert, wird die Eintauchtiefe und Geschwindigkeit geédndert, oh-
ne dass sich der Probengeberarm iiber ein Gefal3 bewegt.

Ist die Option Probengeber-Kaniile ins SpiilgefaR fahren aktiviert, wird die Kanile
nach SchlieBen des Fensters automatisch ins Spiilgefald getaucht.

Nur ASX-560: Einstellen der Geschwindigkeit der Spilpumpe (Stufen: 0...99). Mit Spei-
chern wird dieser Wert permanent im Probengeber gespeichert.

9.3.4 Probengeberfunktionen testen

Probengeber-Kaniile in

SpulgefaR fahren
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5 Probengeber

Betriebszustand

Positionen
O GefaB-Nr.
® Spiilposition

Probengeberarm

Tiefe [mm]: il

[ spiilpurnpe

Probengeber ist betriebsbereit

— O X
Parameter Rack-Konfiguration Techn. Parameter Funktionstest positionen Verdiinnen
Aktualisieren

1 3
O Mischgefih
Einstellen
Einstellen auf

Probengeber-Kanile in Spilgefal fahren (wenn Plasma an) T
Abbrechen

Spiilen Initialisieren

Fenster Probengeber / Funktionstest

Folgende Funktionen des Probengebers werden geprift:

Funktion

Betriebszustand

Positionen

Probengeberarm

Spiilpumpe

Beschreibung

Betriebsbereitschaft prifen.

Mit [Aktualisieren] wird die Betriebsbereitschaft erneut Gberpriift.

Nach einem Klick auf [Einstellen] fahrt der Probengeber eine ausgewéhl-
te Position an.

GefaR-Nr. Probengeber fahrt die in der Liste ausgewéhlte Position
an.
Spiilposition Probengeber fahrt zum Spiilgefafs.

Probengeberarm auf die im Listenfeld eingestellte Tiefe absenken.

Spulpumpe ein- und ausschalten.

Wird das Kontrollkdstchen Probengeberkaniile ins SpulgefaR fahren aktiviert, so taucht
die Kaniile nach SchlieRen des Fensters Probengeber in das SpulgefaR.
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9.3.5 Probenpositionen auf dem Probengeber anzeigen

Im Fenster Probengeber / Positionen werden die in der aktuellen Sequenz verwende-
ten Probenteller-Positionen angezeigt.

Fir die Anzeige kann zwischen den Optionen Alle Positionen, Nur Probengeféafe und
Nur Sondergeféalle gewahlt werden.

Neben der Tabelle ist eine schematische Darstellung des Proben-Racks mit der aktuell
markierten Probenposition abgebildet. Die Probenposition kann sowohl im Schema als
auch in der Tabelle markiert werden.

&5 Probengeber - O *

Parameter Rack-Konfiguration Techn. Parameter Funktionstest Positionen Verdiinnen

Rack: 1 = Pos  Proben ~

1 10

102 |Kal.-5td.1; Probe
103 | Kal-5td.2; Probe
104 |Probe
105 |Probe
106 |Probe
107 | Probe
108 |Probe
109 | Probe
110 |Probe
111
21 112
113
114
115 v

Anzeigen: - "
nzeigen Alle Positionen Start

Spiilen Initialisieren Abbrechen

Fenster Probengeber / Positionen
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9.3.6 Verdiinnungsfunktion

Einstellungen

Service

126

Die Parameter fiir die Probenverdiinnung bei Verwendung des Probengebers Cetac ASX
560 mit dem Cetac SDXupip werden im Fenster Probengeber / Verdiinnen angezeigt.

&5 Probengeber - O *
Parameter Rack-Konfiguration Techn. Parameter Funktionstest Positionen Verdinnen
Verdinnungssystem: CETAC Technologies ASX-560 Standard
Einstellungen: ASX-560/5DX
Parameter Bereich Wert
Max. Verdinnungsfaktor 2...5000 5000
Min. Verdinnungsfaktor 2...5000 2
Spilzyklen Mischgefah 1...4 2
Vortexergeschwindigkeit 500...3000 rpm 2500
Volumen Luftsegment 50...200 pL 50
Aufnahme Verdinnungsmittel 50...3500 pl/s 1800
Aufnahme Probe 50...3500 pl/s 170
Abgabegeschwindigkeit 50...3500 pl/s 600
Verzdgerung Spritzenpumpe 500...5000 ms 1000
Service: Spritzenpumpe und Vortexer vorbereiten w Start
Spiilen Initialisieren Abbrechen

Fenster Probengeber / Verdiinnen

Die Parameter im Bereich Einstellungen enthalten Voreinstellungen, die gute Ergebnis-
se fir die Probenverdiinnung liefern. Sie kédnnen die Parameter fiir eine Methodenopti-
mierung innerhalb der Einstellbereiche variieren.

In der Liste Service kdnnen Sie Service-Funktionen am SDXppp wéhlen und mit [Start]

ausfuhren:

Option

Spritzenpumpe und Vor-
texer vorbereiten

Spritzenpumpe in Aus-
bauposition

ASXpress+ initialisieren
(nach Zerlegen und Reini-
gen)

Funktion
Verdiinnungsflissigkeit wird mit der Spritzenpumpe durch das
System gepumpt und in den Vortexer abgegeben.
Dadurch werden Luftblasen aus dem System entfernt und der

Vortexer konditioniert.

Wenn die Spritzenpumpe im Rahmen einer Wartung ausgebaut
werden muss, muss der Spritzenkolben mit dieser Funktion vor-
her in die richtige Position gebracht werden.

Nur wenn der ASXpress+ installiert ist:

Nach Installation oder Wartung den ASXpress+ initialisieren.
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9.4 Umlaufkiihler

ﬂ Hinweis

Im Kihlkreislauf wird im ICP-OES Gerat ein Ventil geschaltet, das den Kreislauf 6ffnet
und schlieRt. Der Wechsel des Kiihlwassers wird deshalb mit einem Wizard unterstiitzt.

Beachten Sie die Hinweise zur Wartung des Umlaufkiihlers und zur Zubereitung des
Kihlwassers in der Betriebsanleitung des ICP-OES Geréte.

» Wahlen Sie den Meniipunkt Extras | Wartung.
» Klicken Sie im Fenster Wartung auf Kihmittel wechseln.

» Folgen Sie den Anleitungen des Wizards.
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10 Datenmanagement

In diesem Abschnitt finden Sie Informationen zu

= Druckoptionen

®  Verwaltung von Methoden und Sequenzen

®  Verwaltung von Ergebnisdaten

®  Definieren von Einheiten fir Konzentrationen und Gehalte

®  Verwaltung von Daten zu haufig verwendeten Stocklésungen und QC-Proben

10.1 Druckfunktionen in ASpect PQ

ASpect PQ verfigt bei der Datenausgabe (iber eine grolle Anzahl Ausgabeformate. Ne-
ben der Ausgabe auf dem Drucker kdnnen die Daten in das Excel-, PDF-, HTML-; XML-
oder Textformat exportiert oder als Bitmap oder skalierbare Grafiken gespeichert wer-
den.

Fir die Ausgabe von Analysenergebnissen und Fensterinhalten (z. B. der Fenster Me-
thode oder Sequenz) werden Protokollvorlagen verwendet. StandardmaRig wird ein
Satz Protokollvorlagen installiert. Bei Bedarf kénnen diese Vorlagen mit dem Reportde-
signer "Report-/Druckmodul List & Label" individuell angepasst werden.

10.1.1 Ergebnisdaten drucken

Gesamtprotokoll ausdru-
cken
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ASpect PQ bietet verschiedene Mdglichkeiten, Messergebnisse auszudrucken:

®  Das Gesamtprotokoll ausdrucken. Das Gesamtprotokoll einer Analyse enthalt die
Methodenparameter, die Kalibrierung und Analysenergebnisse mit Probeneinzelwer-
ten (Statistikruns). Ein Protokoll kann von den aktuellen Ergebnissen des Hauptfens-
ters und von gespeicherten Daten gedruckt werden.

®  Aktuelle Ergebnisse ausdrucken. Bei diesem Ausdruck werden nur die Daten des
Hauptfensters gedruckt. Hier kann zwischen einem vollsténdigen und einem kom-
pakten Ausdruck gewahlt werden.

= Ausgewahlte Daten der Karte Ubersicht ausdrucken. Fiir diesen Ausdruck kénnen Sie
die Analysenlinien und Ergebnisse in einem Dialogfenster wahlen.

Das Gesamtprotokoll einer Analyse enthélt die Methodenparameter, die Kalibrierung
und Analysenergebnisse mit Probeneinzelwerten (Statistikruns). Die Gesamtprotokolle
kénnen sowohl von den Ergebnissen im Hauptfenster als auch von gespeicherten Datei-
en gedruckt werden.

» Offnen Sie das Fenster Daten / Protokolle mit dem Symbol = .

Alternativ 6ffnen Sie das Fenster mit dem Menibefehl| Extras | Datenverwaltung
oder dem Meniibefehl Datei | Drucken | Protokoll.

Angezeigt werden der Name der aktuellen Datei, Dateiinformationen (Liste Be-
schreibung), sowie alle Methodenversionen, die zur Erzeugung der aktuellen Ergeb-
nisdatei herangezogen wurden.
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= Daten - O *
Protokolle Datenverwattung Einheiten Stock-Std/QC-Proben Vordefinierte Bemerkungen
Ergebnis-Daten fiir Druck/Export - aktuelle Daten

| C:\Use...\Au in electronic waste reprocess with CSZ| ﬁ

Beschreibung:

Gerdt: PQ 9100 A
Mr.: 13-5850B-A0108

Technik: ICP-OES

SW-Version: 1.2

Spektren: Ja v

Kompaktes Protokoll verwenden

Zu druckende Methoden: keine alle

Nr.  Name Vers, Datum  Zeit Erstelt: ..rotokolvoriagen;

PGM in Na-fusion 3 1 10.02.20] 9:16| AB

5 Drucken...

SchlieBen

Fenster Daten / Protokolle mit Auswahl der Ergebnisdaten fiir den Druck

» Wenn Sie eine gespeicherte Datei drucken wollen, rufen Sie mit 9 das Standard-
fenster Offnen auf und wahlen Sie die gewiinschte Datei aus.

» Markieren Sie in der Tabelle alle Methodenversionen, die ausgedruckt werden sollen.

Klicken Sie mit gedriickter Umschalt- oder Strg-Taste auf die Methodenversion, die
Sie markieren mochten. Mit der Schaltflache [alle] markieren Sie alle Versionen, mit
[keine] entfernen Sie alle Markierungen.

» Offnen Sie mit [Drucken] das Fenster ASpect PQ Protokoll.

= ASpect PQ Protokoll - [ResultsCompact.lst] e

Bitte wahlen Sie ein Ausgabeziel fir den Report.

Ausgabemedium

= \\AJDEJENSDD121\SecurePrint-AJ_Duplex Andern...

| Ausgabe auf... |/—dl Vorschau ~ Optionen...

Einstellungen permanent speichern

Opticnen

Anfangsseite: = Exemplare: =

Seiten:
@ alle
(O Bereich(g) | |

(Geben Sie hier Seiten oder Seiten-Bereiche an, ggf. durch Kemma getrennt.
Beispielsweise '1,3-4,10-")

Einschrankung: alle ausgewdhlten Seiten -

Fenster ASpect PQ Protokoll mit Auswahl des Ausgabeformats

» Andern Sie dort gegebenenfalls in der Liste Ausgabe auf das Ausgabeformat und
stellen Sie mit [Optionen] spezielle Parameter des Ausgabeformats ein.
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ﬂ Hinweis

Aktuelle Ergebnisse dru-
cken

Ausgewadhlte Daten dru-
cken

130

Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Einstellungen permanent speichern, wenn Sie
das gewahlte Ausgabemedium zur Voreinstellung fiir diese Druckvorlage machen
mochten.

Starten Sie den Ausdruck mit [Starten].

Nutzen Sie fir den Ausdruck die Einstellung Vorschau. Mit einem Klick auf [Starten]
werden die zu druckenden Seiten zunéachst in der Druckvorschau angezeigt. So kann vor
der Ausgabe auf dem Drucker geprift werden, ob alle gewiinschten Daten oder auch
unnotige Daten ausgegeben werden.

Die im Hauptfenster angezeigten Ergebnisse kdnnen gedruckt werden:

>

>

Aktivieren Sie die Ergebniskarte im Hauptfenster, deren Inhalt Sie ausdrucken wol-
len.

Starten Sie den Ausdruck mit dem Meniibefehl Datei | Drucken | Aktives Fenster.

Das Fenster Ausgabe der Ergebnisse erscheint.

[] Diesen Ergebnisreparttyp immer verwenden

Ausgabe der Ergeb..  — X

f Volistandia i
Kompakt

Auswahl kann unter Optionen zuriickgesetzt
werden

Fenster Ausgabe der Ergebnisse

>

>

Klicken Sie auf [Vollstandig], wenn Sie die Ergebnisse mit den Signalgrafiken aus-
drucken wollen. Wahlen Sie [Kompakt] fir den Druck der Ergebnisse in einer kom-
pakten Ubersicht.

Wenn Sie im Fenster Ausgabe der Ergebnisse das Kontrollkdstchen Diesen Ergebnis-
reporttyp immer verwenden aktivieren und anschlieBend auf [Vollstdndig] oder
[Kompakt] klicken, erscheint dieses Fenster beim nachsten Ergebnisdruck nicht
mehr, es wird automatisch der letzte Ergebnisreporttyp verwendet. Diese Einstellung
kénnen Sie im Fenster Optionen / Ansicht wieder zuriicksetzen (—
"Ansichtsoptionen"S. 147).

Verfahren Sie weiter wie bei "Gesamtprotokoll ausdrucken" oben beschrieben.

Wechseln Sie im Hauptfenster auf die Karte Ubersicht.

Klicken Sie auf ®im unteren Bereich dieser Karte oder wihlen Sie den Menipunkt
Datei | Drucken | Aktives Fenster.

Das Fenster Drucken Ubersicht erscheint.
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Drucken Ubersicht
Parameter oK
VERAMIED] | Konz.1(RSD%) Abbrechen
Au242.795 Konz.2

Konz.2(RSD%)
Ints.
Ints.(RSD%)
Ints.(50D)
NWG
BG
WR(Sollw.)
Rz(adj.)/Rekal.Fakto
100% norm.

Auswahl aufheben Auswahl aufheben

Alles auswahlen Alles auswahlen

Fenster Drucken Ubersicht mit Auswahl des Ergebnisdrucks

>

Markieren Sie alle gewiinschten Linien und Parameter fiir den Ausdruck und bestati-
gen Sie die Auswahl mit [OK].

Das Fenster ASpect PQ. Protokoll erscheint.

Verfahren Sie weiter wie bei "Gesamtprotokoll ausdrucken" oben beschrieben.

10.1.2 Weitere Analysenparameter und Einstellungen drucken

Folgende Parameter und Einstellungen der Analyse kénnen aus dem jeweiligen Fenster
gedruckt werden:

Methode

Sequenz

Ergebnisdaten auf der Karte Ubersicht im Hauptfenster
Proben-ID

QC (Qualitatskontrollkarten)

Kalibrierung

Probengeberpositionen

Aktivieren Sie das Fenster, dessen Inhalt Sie drucken mochten, auf der Arbeitsober-
flache von ASpect PQ.

Starten Sie den Druck der Parameter mit einem Klick auf ® im Fenster.
Alternativ rufen Sie den Mentbefehl Datei | Drucken | Aktives Fenster.
Das Fenster ASpect PQ. Protokoll erscheint.

Andern Sie gegebenenfalls in der Liste Ausgabe auf das Ausgabeformat und stellen
Sie mit [Optionen] spezielle Parameter des Ausgabeformats ein.

Starten Sie den Ausdruck mit [Starten].
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10.1.3 Protokollvorlagen

Protokollentwurfsmodus
nutzen

Kurze Einfiihrung in den
Reportdesigner

Das Fenster Protokollvor-
lagen

132

Die standardmaRig installierten Protokollvorlagen kénnen individuell angepasst werden.
Zur besseren Ubersicht kdnnen Protokollansichten mit realen Werten editiert werden.

» Aktivieren Sie den Menipunkt Datei | Protokollentwurfsmodus.

» Offnen Sie das Fenster, dessen Protokollvorlage Sie andern wollen.

» Klicken Sie dort, falls vorhanden auf _Anderenfalls wahlen Sie den Meniibefehl
Datei | Drucken | Aktives Fenster.

> Bestétigen Sie die Abfrage zur Bearbeitung der Reportvorlage mit [Ja]. Es erscheint
der Reportdesigner.

» Nehmen Sie die gewiinschten Anderungen vor und speichern Sie die gednderte Pro-
tokollvorlage.

» Verkniipfen Sie die Protokollvorlage mit dem entsprechenden Druckinhalten (siehe
unten "Protokollvorlagen verwalten").

Die einzelnen Bestandteile der Reportvorlage heilRen Objekte. Eine Tabelle kann bspw.
aus je einem Objekt fiir die Kopfzeile, den Listenwerten und einer Grafik bestehen.

Diese Objekte wiederum enthalten die zu druckenden Informationen und tragen die
zugehdrigen Layouteigenschaften wie Schriftarten, Ausrichtungen, Umbriiche, Farben,
etc.

Der Reportdesigner stellt verschiedene Typen von Objekten zur Verfligung, z. B. Textob-
jekte, Grafiken, Barcodes. Diese kdnnen im Arbeitsbereich frei platziert und in der GrolRRe
verandert werden. Je nach Art kann ein Objekt unterschiedliche Informationen darstel-
len oder Eigenschaften haben.

Die gewiinschten Objekte werden in der Regel mit der Maus auf dem Arbeitsbereich
aufgezogen und dann mit den entsprechenden Inhalten und Layout-Eigenschaften ver-
sehen. Alternativ kénnen Sie auch eine Variable aus der Variablenliste per "Drag & Drop"
auf den Arbeitsbereich ziehen. Befindet sich an der Zielstelle noch kein Objekt, wird
automatisch ein solches erstellt und die Variable dem Objekt zugewiesen.

Um ein existierendes Objekt zu bearbeiten, muss es zuerst selektiert werden. Klicken Sie
dazu mit der linken Maustaste in das Objekt. Ein selektiertes Objekt erkennen Sie an
seinem hervorgehobenen Rahmen. Wenn Sie ein neues Objekt erzeugen, ist es automa-
tisch selektiert und kann direkt in GréRe und Position verandert werden. Uber einen
Doppelklick wird ein Dialogfenster gestartet, mit dem weitere Einstellungen gedndert
werden kdnnen.

Weitere Informationen zur Bedienung und zu den Funktionen des Reportdesigners fin-
den Sie im Handbuch "designer_deu.pdf" / "designer_eng.pdf" auf der ASpect PQ-CD.

Im Fenster Protokollvorlagen werden die Vorlagen editiert und den Fenstern von AS-
pect PQ zugeordnet. Einem Fenster kénnen unter Verwendung einer Dateimaske meh-
rere Vorlagen zugeordnet werden, aus denen bei Druckstart die gewiinschte Vorlage
gewahlt wird.

» Offnen Sie mit dem Symbol = das Fenster Daten / Protokolle.

» Klicken Sie auf [Protokollvorlagen].
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Protokollvorlage editieren
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4= Protokollverlagen

Name Datei/Maske o)
Ergebnisse C:\Use...\Results.lst

Ergebnisse (kompakt) C:\Use...\ResultsCompact.lst
Ergebnisse(Ubersicht) C:\Use...\ResultOverviewls.lst

Kalibrierung C:\Use...\CalibTab.lst

Methode C:\Use...\Method.lst

Methode/Ergebnisse C:\Use...\MethResults.lst

Proben-ID C:\Use...\SampleID.lst

Probengeber-Pos. C:\Use...\SamplerPositions.lst

QC-Karte C:\Use...\QCChart.lst

nen h inf i e\ ey \ CarnnlaTh et N
Andem... Vorlage bearbeiten... | Standardeinstellungen |

OK

Abbrechen

Fenster Protokollvorlagen

Fur folgende Fenster muss eine Protokollvorlage bereitstehen:

Name
Ergebnisse
Ergebnisse (kompakt)

Ergebnisse (Uber-
sicht)

Kalibrierung
Methode
Methode/Ergebnisse
Probengeber-Pos.

Proben-ID

QC-Karte

QC-Probeninformation

Sequenz

Beschreibung
Inhalt der Karte Ergebnis im Hauptfenster
Kompakte Ubersicht der Ergebnisse

Inhalt der Karte Ubersicht im Hauptfenster

Kalibrierung der Analyse — Fenster Kalibrierung
Methodenparameter — Fenster Methode

Gesamtprotokoll (— "Ergebnisdaten drucken"S. 128)

Belegung des Probengebers — Fenster Probengeber-Positionen

Probeninformationsdaten — Fenster Proben-ID - Probeninforma-
tion

Daten der QC-Karten — Fenster QC

Informationsdaten der QC-Proben - Fenster Proben-ID — QC-
Probeninformation

Sequenzfolge - Fenster Sequenz

» Markieren Sie im Fenster Protokollvorlagen das Fenster, dessen Protokollvorlage

gedndert wird.

» Offnen Sie mit [Andern] das Dialogfenster zum Zuordnen der Dateien.

» Soll nur eine Protokollvorlage zugeordnet werden, aktivieren Sie die Option Vorla-

gendatei verwenden (*.Ist) und wahlen Sie dann nach Klick auf ) die gewiinschte

Datei aus.

» Sollen mehrere Vorlagen gleichzeitig bei Druckstart angeboten werden, aktiveren Sie
die Option Dateiauswahl zulassen. Geben Sie den Masken-Namen unter Verwen-
dung von Wildcards im Eingabefeld ein.

> Bestétigen Sie die Einstellungen mit [OK].

» Markieren Sie im Fenster Protokollvorlagen das Fenster, dessen Protokollvorlage
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editiert wird.

» Offnen Sie mit [Bearbeiten] das Fenster des Reportdesigners.

Standardeinstellungen » Zum Herstellen des Zustands nach der Installation des Programms ASpect PQ betati-
wiederherstellen gen Sie [Standardeinstellungen].

10.2 Datenverwaltung fiir alle Datentypen in ASpect PQ

ASpect PQ verwaltet auf verschiedene Art und Weise die anfallenden Daten.

Methoden, Sequenzen und Korrekturmodelle werden getrennt in einer Datenbank ge-
speichert. Die Methodendatenbank trdgt den Namen "method.tps". Die Datenbank mit
den Sequenzen ist mit "sequ.tps" bezeichnet.

Fur die Ergebnisdaten einer Messung werden jeweils eigene Datenbanken angelegt.
Weitere Ergebnisse kdnnen in der Datenbank durch Messung angehédngt werden. Es ist
jedoch nicht méglich, einzelne Proben aus der Datenbank zu 16schen. Die Datenbanken
der Ergebnisdaten haben die Erweiterung ".tps".

Die Probeninformationsdaten werden in einem fiir Tabellenkalkulationsprogramme, z.
B. Excel, lesbaren Format mit der Erweiterung ".csv' gespeichert.

Methoden, Sequenzen und Ergebnisdaten kénnen im Fenster Daten/Datenverwaltung
organisiert werden. Die gleichen Dialogfunktionen fiir die Verwaltung der Methoden
und Sequenzen werden auch beim Offnen und Speichern dieser Daten verwendet.

Das Fenster Daten / Datenverwaltung erscheint nach einem Klick auf mit = oder nach
Wahl des MenUbefehls Extras | Datenverwaltung.
= Daten - O *
Protokolle Datenverwaltung Einheiten Stock-5td/QC-Proben Vordefinierte Bemerkungen
Dateien/Datenbankeintrige
Typ: |Methode ~
 Importieren... 1 | Exportieren... Lischen...
Dateilbersicht
Anzahl GraBe (MB)
Methoden-DB nzal 0.059 B Freier Speicher (HD) (128.653 GB)
ethoden-DB: X
Sequenz-DB: 3 0.011 B Daten (ASpect-Daten) (0.016 GB)
Ergebnisdaten: 12 0.910 B Beleqt (andere) (126.163 GB)
(Spektrendaten) 11 14.977
I Gesamt: 15.957 Suchen nach Probe...
SchlieBen

Fenster Daten / Datenverwaltung
In diesem Fenster verwalten Sie folgende Daten:

= Methoden

134
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Ergebnisdaten

Linien-/Wellenldngendatei

Korrekturmodelle
Korrekturspektren
Protokollvorlagen
Linienfavoriten

Worksheets

Im Feld Typ wéhlen Sie den gewlinschten Datentyp aus.

10.2.1 Methoden und Sequenzen verwalten

Das Datenbankfenster fir
Methoden und Sequenzen

Anzeigen und Eingabefel-
der

Datenmanagement

Methoden und Sequenzen werden in der Datenbank gespeichert. Beim Speichern, Off-
nen, Léschen und Im- oder Export von Methoden oder Sequenzen werden Datenbank-
fenster mit gleichen Elementen geoffnet.

Mur aktuelle Versionen anzeigen

[ Als Routinemethode verwenden

Kalibrierkurve(n) speichern

Methode speichern
Name: PGM in Na-fusion 3| Kat.: |:|
MName Vers. Datum Zeit  Kat. Anwender Status
Example Mulitline Ev 1 |08.06.2020  15:10| INS User Entwicklung
Mehrlinienauswertung 1 | 08.06.2020  13:39 User Entwicklung
Method_Ground 1 |05.06.2020  17:15| INS User Entwicklung
Tw Standardkit 1 |08.06.2020 12:34 User Entwicklung
USP_232/233 1 30.08.2019 14:02 Al Entwicklung
Sortieren nach Beschreibung:
Name/ V. ® Aufsteigend
SIS (O Absteigend

Abbrechen

Datenbankfenster
Option/Anzeige Beschreibung
Name Namen fir die Methode/Sequenz eingeben bzw. ausgewéhlte Metho-
de/Sequenz anzeigen.
Kat.: Zusétzliches Merkmal fiir die Suche der Methode/Sequenz in der Da-

tenbank.

Es kénnen max. 3 Stellen als Kategoriebezeichnung eingegeben wer-

den.

Die Anzeige der Liste kdnnen Sie durch Eingabe der Kategoriebezeich-
nung im Feld Kat. einschrédnken. Wollen Sie die Methoden/Sequenzen
von allen Kategorien anzeigen lassen, 18schen Sie den Eintrag im Feld

Kat..
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Datenverwaltung 6ffnen

Datensatze exportieren

Datensatze importieren
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Methodenliste/ Gespeicherte Methoden/Sequenzen mit Name, Version, Datum, Zeit,
Sequenzliste Kategorie und Anwender anzeigen.
Sortieren nach Die Liste der Methoden/Sequenz nach verschiedenen Merkmalen wie

Name/Version oder Datum/Zeit sortieren. Das Sortieren kann je nach
Auswahl der Option Aufsteigend oder Absteigend vorgenommen
werden.

Beschreibung Zusétzlichen Notizen, z. B. zur Verwendung der Methode/Sequenz
eintragen bzw. anzeigen.

Nur aktuelle Versi- Sind mehrere Versionen einer Methode/Sequenz mit gleichen Namen
onen anzeigen angelegt, so wird nur die Methode/Sequenz mit der héchsten Versi-
onsnummer angezeigt.

In der Software ASpect PQ werden Methoden/Sequenzen mit gleichen Namen nicht
Uberschrieben. Vielmehr wird eine weitere Version angelegt und die Versionsnummer
um 1 erhoht.

Aus den Datenbanken fir Methoden/Sequenzen kénnen Sie die Datensétze einzelner
Methoden/Sequenzen importieren, exportieren oder |6schen. Methoden und Sequenzen
werden im weiteren Text dieses Abschnitts als "Datensétze" bezeichnet.

Hinweis
Halten Sie beim Markieren mit der Maus die Strg- oder Umschalttaste gedriickt, um
mehrere Datensédtzen im Datenbankfenster auszuwahlen.

» Offnen Sie das Fenster Daten / Datenverwaltung mit dem Meniibefehl Extras |
Datenverwaltung oder dem Symbol =

» Wahlen Sie in der Liste Typ den zu bearbeitenden Datensatztyp: Methode oder Se-
quenz.

Durch Exportieren stellen Sie Datensatze anderen Gerdten/Computern zur Verfiigung. Es
kdnnen mehrere Datensatze gleichzeitig in eine gemeinsame Datei exportiert werden.
Exportdateien erhalten folgende Erweiterungen: Methodendatensétze - ".met", Se-
quenzdatensatze - ".seq".

» Offnen Sie mit [Exportieren] das Datenbankfenster.
» Wahlen Sie die Datensatze aus und klicken Sie auf [Exportieren].

> Geben Sie im Standardfenster Speichern unter einen Dateinamen ein und bestétigen
Sie diesen mit [Speichern].

Es wird das Datenbankfenster mit den exportierten Dateien angezeigt.

» Verlassen Sie das Datenbankfenster mit [SchlieBen] und kehren Sie in das Fenster
Daten zuriick.

Durch Importieren kénnen Sie Datensatze von anderen Geraten/Computern in lhre Da-
tenbank laden. Eine Import-Datei kann mehrere Datenséatze enthalten, aus denen die zu
ladenden ausgewahlt werden.

» Offnen Sie mit [Importieren] das Fenster Zu importierende Datei auswihlen mit
den Standardfunktionen zum Offnen von Dateien.
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Datensatze tiber Menl
Datei l6schen
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» Wahlen Sie die zu importierende Datei.
» Bestatigen Sie die Auswahl mit [Offnen].

Es 6ffnet sich das Datenbankfenster mit der Ausgabe von Namen, Erstellungsdatum
und Kategorie der in der Datei enthaltenen Datensétze. In der Titelzeile des Fensters
wird der Name der Importdatei angezeigt.

» Wahlen Sie im Datenbankfenster die zu importierenden Datensétze aus und klicken
Sie auf [Importieren].

v' Die Datensatze werden in die Datenbank importiert. Sollte eine Methode/ Se-
quenz mit gleichem Namen bereits vorhanden sein, so wird eine neue Version
der Methode angelegt. Im Datenbankfenster erscheinen die aktuellen Versio-
nen der vorhandenen Datensatze.

» Verlassen Sie das Datenbankfenster mit [SchlieBen] und kehren Sie in das Fenster
Daten zuriick.

Mit der Loschfunktion 16schen Sie dauerhaft komplette Datensatze aus der Datenbank.

» Offnen Sie mit [Léschen] das Datenbankfenster.
» Wahlen Sie die zu 16schenden Datensatze aus.
» Klicken Sie auf [Loschen].

v Das Datenbankfenster wird aktualisiert und zeigt nur noch die ibergebliebenen
Datensatze an.

Bei Datensatzen mit gleichen Namen wird die Versionsnummer um 1 verringert.

> Alternativ kénnen Sie die Datenbankfenster Methode 16schen bzw. Sequenz 16-
schen mit dem Meniibefehl Datei | Loschen | Methode bzw. Datei | Loschen |
Sequenz &ffnen.

» Verfahren Sie dann weiter wie oben beschrieben.

10.2.2 Ergebnisdateien verwalten

Ergebnisdaten exportie-
ren

Ergebnisdaten werden wahrend der Messung als Datenbank gespeichert. Eine Daten-
bank mit Ergebnisdaten kann kopiert oder geldscht werden.

» Offnen Sie das Fenster Daten / Datenverwaltung mit dem Menipunkt Extras |
Datenverwaltung oder einem Klick auf =.

» Wabhlen Sie in der Liste Typ die Option Ergebnisse.

Mit diesem Befehl kopieren Sie eine oder mehrere Datenbanken sowie die vorhandenen
Spektrendateien in einen anderen Ordner.

» Klicken Sie im Fenster Daten / Datenverwaltung auf [Exportieren].

Das Fenster Exportieren mit der Ubersicht iiber vorhandene Ergebnisdatenbanken
erscheint. Fir die Ergebnisdateien werden Namen, GroRe und Zeitpunkt der letzten
Anderung aufgelistet.
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Ergebnisdaten l6schen

Ergebnisse einzelner
Proben suchen
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» Wahlen Sie die zu kopierenden Ergebnisdatenbanken mit Mausklick aus. Mehrere
Datenbanken markieren Sie mit gedriickter Strg- oder Umschalttaste.

» Offnen Sie mit dem Befehl [Exportieren] das Fenster Ordner auswéhlen.
» Wahlen Sie den Zielordner aus und bestatigen Sie diesen mit [OK].

v Die Ergebnisdaten werden in den Zielordner kopiert.

Sie kdnnen Ergebnisdaten dauerhaft I6schen.
» Klicken Sie im Fenster Daten / Datenverwaltung auf [Léschen].

» Wahlen Sie im Fenster Ergebnisdateien I6schen die zu [6schende Ergebnisdaten-
bank mit Mausklick aus. Mehrere Dateien markieren Sie mit gedrickter Strg- oder
Umschalttaste.

» Klicken Sie auf [Loschen], wenn Sie die Ergebnisdatenbank I16schen wollen.
» Bestatigen Sie die Abfrage zum Ldschen der Dateien mit [OK].

v Die Daten werden dauerhaft geldscht.

Einzelne Proben mit bekannten Probennamen kénnen gesucht werden.
» Klicken Sie im Fenster Daten / Datenverwaltung auf [Suche nach Probe].

Alternativ wahlen Sie den MenUlpunkt Extras | Suche nach Probe.

Suchen nach Probe [3 Datei(en) gefunden]

Suchen nach:

Probe: |Mn 10 ma/l |
Suchen in (inkl. Unterordner): [ c:\Users\Public\Documents\Analytik Jena\ASpectPQ ch
\ICP\RESULTS\
Teilstringsuche
[] patum zwischen: 10.08.2020 und: | 10.08.2020

Suchergebnisse:

Ergebnisdatei Ordner Technik Methode Datum
Au in electronic waste reproceq C:\Users\Publiq ICP-OES | PGM in Na-fusion 3

Au in electronic waste reproces C:\Users\Public ICP-OES  PGM in Na-fusion 3 28.02.2019
Au in electronic waste original r C:\Users\Public ICP-OES  PGM in Na-fusion 3 28.02.2019

Gffnen Start SchlieBen

Fenster Suche nach Probe
» Geben Sie im Eingabefeld Probe den Probennamen ein.

» Suchen Sie nach Proben, bei denen die eingegebene Zeichenkette Bestandteil des
Namens ist, aktivieren Sie das Kontrollkastchen Teilstringsuche.

» Mit aktivierten Kontrollkdstchen Datum grenzen Sie den Zeitpunkt der Messung ein.
» Starten Sie die Suche mit [Start].

In der Tabelle werden alle Ergebnisse angezeigt, die Proben mit dem eingegebenen
Probennamen enthalten.
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» Um eine der angezeigten Ergebnisdatenbanken zu 6ffnen, markieren Sie diese Da-
tenbank in der Liste und betatigen Sie [Offnen].

v Die Ergebnisse werden im Hauptfenster angezeigt.

10.2.3 Linien-/Wellenldngendateien exportieren

Die Linien-/Wellenldngendatei mit den Analysenlinien und den gespeicherten Peak-
schwerpunkten ist geratespezifisch. Sie ist auf dem Computer gespeichert, mit dem das
ICP-OES Gerat gesteuert wird. Um die Linien-/Wellenldangendatei auf einem anderen
Computer zu verwenden gehen Sie folgendermafien vor:

» Offnen Sie das Fenster Daten / Datenverwaltung mit dem Meniibefehl Extras |
Datenverwaltung oder dem Symbol ==

» Wabhlen Sie in der Liste Typ die Option Linien-/Wellenldngendatei und klicken Sie
auf [Exportieren].

» Wahlen Sie einen Ordner zum Speichern der Datei und klicken Sie auf [OK].

v Die Datei mit dem Namen "lines.dat" ist im ausgewé&hlten Ordner gespeichert.

10.2.4 Korrekturmodelle verwalten

Korrekturmodelle impor-
tieren

Korrekturmodelle expor-
tieren

Korrekturmodelle werden fiir die spektralen Korrekturen verwendet (— "Spektrale St6-
rungen beseitigen - Karte Spektrale Korrekturen"S. 93). Sie kénnen von einem Gerét
auf ein anderes Gerat tibertragen werden. Korrekturmodell-Dateien haben die Erweite-
rung ".MOD".

» Offnen Sie das Fenster Daten / Datenverwaltung mit dem Menibefehl Extras |
Datenverwaltung oder einem Klick auf .

» Wabhlen Sie in der Liste Typ die Option Korrekturmodelle.

Mit diesem Befehl importieren Sie Korrekturmodelle in ASpect PQ.
» Klicken Sie auf [Importieren].

» Wahlen Sie die zu importierende Korrekturmodell-Datei aus und klicken Sie auf
[Offnen].

Das Datenbankfenster Import Korrekturmodell erscheint.
» Klicken Sie auf [Importieren].

v' Das Korrekturmodell wird in die Datenbank (ibernommen.

Mit diesem Befehl exportieren Sie das Korrekturmodell fiir die Nutzung auf einem ande-
ren Computer.

» Klicken Sie auf [Exportieren].

» Markieren Sie im Datenbankfenster Export Korrekturmodell das gewiinschte Mo-
dell. Mehrfachauswahl ist méglich.

» Klicken Sie auf [Exportieren].
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Korrekturmodelle l6schen

ﬂ Hinweis

» Geben Sie im Fenster Speichern unter den Namen und Speicherpfad ein und klicken
Sie auf [Speichern].

v Die Datei mit dem Korrekturmodell wird gespeichert.

Mit diesem Befehl |6schen Sie nicht benétigte Korrekturmodelle.

Beachten Sie, dass nicht gepriift wird, ob das Korrekturmodell in einer Methode ver-
wendet wird.

» Klicken Sie auf [Loschen].
» Markieren Sie im Datenbankfenster Korrekturmodell das gewiinschte Modell.
» Klicken Sie auf [Loschen].

v Das Korrekturmodell wird aus der Datenbank geléscht.

10.2.5 Korrekturspektren lI6schen

Nicht benétigte Korrekturspektren kénnen Sie aus der Datenbank |6schen.

» Offnen Sie das Fenster Daten / Datenverwaltung mit dem Meniibefehl Extras |
Datenverwaltung oder dem Symbol ==

» Wahlen Sie in der Liste Typ die Option Korrekturspektren und klicken Sie auf [L6-
schen].

» Wahlen Sie im Datenbankfenster Korrekturspektren das zu [6schende Spektrum und
klicken Sie auf [Léschen].

v Es erfolgt eine Priifung, ob das Spektrum in einem Korrekturmodell verwendet
wird. Ist dies nicht der Fall, so wird das Korrekturspektrum geldscht.

10.2.6 Protokollvorlagen importieren
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Vorlagen fir Druckprotokolle, die extern erstellt wurden, miissen Sie lber die Datenver-
waltung in ASpect PQ importieren:

» Offnen Sie das Fenster Daten / Datenverwaltung mit einem Klick auf = oder dem
Menibefehl Extras | Datenverwaltung.

» Wahlen Sie in der Liste Typ die Option Protokollvorlagen und klicken Sie auf[OK].

» Wahlen Sie im Fenster Offnen die Datei aus und klicken Sie auf [Offnen].
Protokolldateien tragen die Erweiterung ".Ist".

v" Die Protokollvorlage wird in ASpect PQ. importiert. Ordnen Sie nun die Proto-
kollvorlage dem Druckinhalt zu (— "Protokollvorlagen"S. 132).
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10.2.7 Linienfavoriten verwalten

Linienfavoriten importie-
ren

Linienfavoriten exportie-
ren

Linienfavoriten l6schen

Linienfavoriten kdnnen im Fenster Methode festgelegt werden (— "Eigene Favoritenli-
nien definieren"S. 33). Sie enthalten die fiir eine bestimmte Applikation verwendete
Analysenlinie und die linienabhdngigen Methodenparameter. Linienfavoriten-Dateien
haben die Erweiterung ".fav".

» Offnen Sie das Fenster Daten / Datenverwaltung mit dem Meniibefehl Extras |
Datenverwaltung oder einem Klick auf <.

» Wahlen Sie in der Liste Typ die Option Favoriten.

Mit diesem Befehl importieren Sie einen Favoritendatensatz in ASpect PQ.
» Klicken Sie auf [Importieren].
» Klicken Sie im Datenbankfenster Favoriten — Detailansicht auf [Importieren].

» Wahlen Sie die zu importierende Linienfavoriten-Datei aus und klicken Sie auf [Off-
nen].

v Nach einer Abfrage wird der Favoritendatensatz lhren Linienfavoriten hinzuge-
fugt.

Mit diesem Befehl exportieren Sie einen Favoritendatensatz fiir die Nutzung auf einem
anderen Computer.
» Klicken Sie auf [Exportieren].

» Markieren Sie im Datenbankfenster Favoriten — Detailansicht den gewiinschten
Datensatz. Mehrfachauswahl ist méglich.

» Klicken Sie auf [Exportieren].

» Geben Sie im Fenster Zieldatei den Namen und Speicherpfad ein und klicken Sie auf
[Speichern].
als Zieldatei kann auch schon eine existierende Datei verwendet werden. In diesem
Fall wird der Datensatz dort integriert.

v Die Datei mit dem Datensatz der Linienfavoriten wird gespeichert.

Mit diesem Befehl |6schen Sie nicht benétigte Linienfavoriten.

» Klicken Sie auf [Loschen].

» Markieren Sie im Datenbankfenster Favoriten - Detailansicht den Datensatz.
» Klicken Sie auf [Loschen].

v Der markierte Datensatz wird aus der Datenbank geloscht.

10.2.8 Worksheets importieren und exportieren

Sie kdnnen Worksheets importieren und exportieren. Optional kénnen Sie die hinterleg-
ten Methoden und Sequenzen mitgeben.

» Offnen Sie das Fenster Daten / Datenverwaltung mit dem Meniibefehl Extras |
Datenverwaltung oder dem Symbol =.

» Wabhlen Sie in der Liste Typ die Option Worksheet.
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Worksheet exportieren

Worksheet importieren

» Klicken Sie auf [Exportieren].

» Markieren Sie im Fenster Worksheet exportieren das betreffende Worksheet. Um
die Methoden und Sequenzen ebenfalls zu exportieren, aktivieren Sie die Option in-
klusive Sequenz und Methode(n).

» Klicken Sie auf [Exportieren] und geben Sie einen Ordner und einen Namen fiir die
Exportdatei ein.

» Bestétigen Sie die Eingaben mit [Speichern].

v' Das Worksheet wird mit der Erweiterung "WST" exportiert.

v

Klicken Sie auf [Importieren].

» Markieren Sie im Fenster Worksheet Importieren auf [Importieren]. Um die mit
exportierten Methoden und Sequenzen ebenfalls zu importieren, aktivieren Sie die
Option inklusive Sequenz und Methode(n).

» Waihlen Sie im Standardfenster das Worksheet aus und klicken Sie auf [Offnen].

v Das Worksheet wird importiert.

10.3 Ergebnisse im ASCII/CSV-Format speichern

Automatisch fortlaufender
Datenexport

Manueller Datenexport
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Mess- und Analysenergebnisse kdnnen sowohl automatisch als auch manuell im
ASCII/CSV-Format gespeichert werden. Fiir beide Export-Formen werden im Fenster
Optionen / ASCII/CSV-Export die Parameter fiir das Dezimaltrennzeichen und das Spal-
tentrennzeichen eingestellt (— "Exportoptionen"S. 149).

Beim automatisch fortlaufenden Datenexport wird jeder Eintrag in die Ergebnistabelle
sofort in die vereinbarte ASClI-Datei (ibertragen. Den Namen dieser ASClI-Datei legen
Sie im Fenster Optionen / Fortlaufender ASCII-Export fest (— "Optionen zum fortlau-
fenden ASClI-Export"S. 150).

Beim manuellen Datenexport kdnnen Sie die zu exportierenden Probenzeilen in der
Ergebnistabelle auswahlen.

» Markieren Sie die Proben in der Ergebnisliste.

Halten Sie die Strg- oder Umschalttaste gedriickt und wéhlen Sie die Proben mit ei-
nem Klick auf die Probenzeile aus. Alle Probenzeilen markieren Sie mit dem Menii-
befehl Bearbeiten | Alles markieren.

» Offnen Sie mit dem Meniipunkt Bearbeiten | Auswahl speichern das Standardfens-
ter Speichern unter.

Alternativ kdnnen Sie auch mit der rechten Maustaste auf die markierten Zeilen kli-
cken und im Kontextmeni einen entsprechenden Menitpunkt wahlen.

» Geben Sie den Dateinamen ein und bestatigen Sie mit [OK].

Die Daten werden im in einem fiir Tabellenkalkulationsprogramme lesbaren Format mit
der Erweiterung ".csv' gespeichert.
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10.4 Einheiten spezifizieren

Im Fenster Daten / Einheiten werden programmweit verfiigbare Einheiten verwaltet.

» Offnen Sie das Fenster Daten / Einheiten mit dem Meniibefehl Extras | Datenver-

waltung oder dem Symbol .

Es stehen jeweils 3 Vorzugsvarianten (bei Losungen: mg/L, pg/L, ng/L; bei festen Pro-
ben: mg/kg, ug/kg, ng/kg) zur Verfiigung. Diese Einheiten kdnnen vom Anwender nicht
gedndert werden. Davon abweichende Einheiten kénnen frei definiert werden. Bei freier
Definition ist unter Faktor der Konvertierungsfaktor einzugeben:

Option Beschreibung
Einheit Bezeichnung der Einheit (max. 10 Zeichen)

Kommentar  Bemerkungen (max. 20 Zeichen)

Faktor Faktor 1 entspricht 1 pg/L bzw. pg/kg, Faktor 1000 entspricht 1 ng/L bzw.
ng/kg
Art fest Einheit bezogen auf feste Probe
fliissig Einheit bezogen auf fliissige Probe (L6sung)
fliissig, grav. Einheit bezogen auf fliissige Probe, die eingewogen
wird, z. B. Ol

Mit den Schaltflachen [Anhdngen] und [Einfiigen] werden neue Einheiten am Ende der
Liste bzw. oberhalb der aktuellen Zeilenmarkierung eingefiigt. Die Schaltflache [L6-
schen] entfernt nur anwenderdefinierte Einheiten, die Vorzugseinheiten kdnnen nicht
geléscht werden. Anderungen werden durch [Speichern] permanent gesichert.

10.5 Datenbanken fiir Stocks und QC-Proben verwalten

Die Datenbanken mit den hdufig verwendeten Stock-Standards und QC-Proben wird im

Fenster Daten / Stock-Std/QC-Proben verwaltet. Diese Ein- und Multielementstan-

dards stehen dann im gesamten Programm zur Verfligung.

» Offnen Sie das Fenster Daten / Stock-Std/QC-Proben mit dem Meniibefehl Extras |
Daten oder dem Symbol ==

» Mit Aktivieren der Optionen Stock-Standard oder QC-Proben wahlen Sie die Anzei-
ge in der Tabelle.
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E Daten - O X
Protokole Datenverwaltung Einheiten Stock-Std/QC-Proben Vordefinierte Bemerkungen
Datenbank
(O QC-Proben
Name Einheit Elemente und Konzentrationen

1 Merck IV mg/L | Ag 1000:;Al 1000;B 1000;Ba 1000;Bi 1000;Ca 1000;Cd 1000;Co

2 Fluka Mix 1 mag/L Al 10; As 10; Ba 10; Be 10; Bi 10; B 10; Ca 10; Cd 10; Cs 10;

3 Fluka Mix 2 mag/L Au 10; Ge 10; Hf 10; Ir 10; Mo 10; Nb 10; Pd 10; Pt 10; Re 10

4 Fluka Mix 3 mg/L Sc 10; ¥ 10; La 10; Ce 10; Pr 10; Nd 10; Sm 10; Eu 10; Gd 10,

Eingabebeispiel: Ni 0.5; Cu 10; Fe 25; Co 0.0C
= =
Konzentrationen...
Anhangen Einfiigen Lischen ¥4 Speichern
Schliefen

Fenster Daten / Stock-Std/QC-Proben

Tabellenspalte
Name
Einheit

Elemente und Kon-
zentrationen

Bedeutung
Bezeichnung des Standards (max. 20 Zeichen) eingeben.
Bezeichnung der Einheit (max. 10 Zeichen) des Standards wahlen.

Die Eingabe der Elementkonzentration erfolgt im Format "Element-
symbol Konzentration" in der ausgewahlten Einheit, z. B. Fe 0.5;Cu 10;
Co 0.005. Alternativ 6ffnen Sie mit [Konzentration] das gleichnamige
Eingabefeld, in dem Sie jedem Element die Konzentration zuordnen
kdénnen.

Die Schaltflachen haben folgende Funktionen:

Schaltflache
[Anhéngen]
[Einfiigen]
[L6schen]
[Speichern]

[Konzentration]

Funktion

Neue Zeile an das Ende der Liste einfiigen.

Zeile oberhalb einer markierten Zeile in der Liste einfiigen.
Markierte Zeile |6schen.

Listen der Stockstandards/QC-Proben speichern.

Eingabefeld fiir Element und Konzentration des markierten Standards &ff-

10.6 Vordefinierte Bemerkungen erstellen

Fur folgende Vorgénge kénnen benutzerdefinierte Bemerkungen voreingestellt werden:

= Methode speichern

144
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®  Sequenz speichern
= Neuberechnung starten
= Messung starten

Die benutzerdefinierten Bemerkungen kénnen jeweils Giber die Schaltflache *** neben
dem Feld Bemerkungen in den entsprechenden Fenstern eingefiigt werden.

Bemerkung erstellen » Offnen Sie das Fenster Daten / Vordefinierte B_emerkungen mit dem Meniibefehl
Extras | Datenverwaltung oder dem Symbol =:
» Wabhlen Sie in der Liste Kategorie auswéhlen den Vorgang.
» Offnen Sie mit einem Klick auf [Vorlage bearbeiten] die Liste der Bemerkungen.

» Erstellen Sie eine neue Bemerkung mit Klick auf [Neu]. Geben Sie eine Bezeichnung
ein, unter der die Bemerkung anwahlbar ist. Im Feld Text tragen Sie die eigentliche
Bemerkung ein.

» Eine Bemerkung kann iiber [Andern] editiert oder iiber [Léschen] aus der Auswahl-
liste entfernt werden.

10.7 Windows-Zwischenablage verwenden

Ergebnisdaten in die Ergebnisse ausgewahlter Proben kdnnen direkt in die Zwischenablage von Windows
Zwischenablage kopieren kopiert und damit anderen Windows-Anwendungen zugénglich gemacht werden.

Die Befehle dazu finden Sie im Menu Bearbeiten:

Menii Bearbeiten | ... Beschreibung

Nur sichtbare Spalten ko- Die sichtbaren Probenergebnisse in der aktuellen Tabelle ko-
pieren (Strg+C) pieren.

Alle Spalten kopieren Die Probenergebnisse aus allen Tabellen kopieren.
Spaltentitel Wenn aktiviert (mit Hakchen), wird die Titelzeile mit den

Spaltenbezeichnungen mit kopiert.

» Markieren Sie die Proben in der gewiinschten Tabelle der Ergebnisliste.

Halten Sie die Strg- oder Umschalttaste gedriickt und wéhlen Sie die Proben mit ei-
nem Klick auf die Probenzeile aus.

Alle Probenzeilen markieren Sie mit dem Menbefehl Bearbeiten | Alles markie-
ren.

» Aktivieren Sie gegebenenfalls den Meniibefehl Bearbeiten / Spaltentitel, um die
Titelzeile mit zu kopieren.

» Wabhlen Sie den entsprechenden Mentibefehl, um die Ergebnisse in die Zwischenab-
lage zu kopieren.

Grafiken als Screenshot Grafikfenster und Grafiken von Kalibrierkurven, Intensitatssignalen oder Emissionssig-
kopieren nalen kdnnen als Screenshot in die Zwischenablage kopiert werden.

» Klicken Sie mit der rechten Maustaste auf die Grafik. Es erscheint ein Kontextmenti
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mit zwei Kopierbefehlen.

» Wahlen Sie den Kopierbefehl; um das gewiinschte Objekt zu kopieren: nur die Grafik
oder das gesamte angezeigte Fenster kopieren.

Das gewahlte Objekt wird in die Zwischenablage kopiert und steht anderen Windows-
anwendungen zur Verfligung.
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11 ASpect PQ anpassen

Fenster Optionen 6ffnen

ASpect PQ anpassen

Im Fenster Optionen werden folgende Einstellungen vorgenommen, die fiir die gesamte

Bedienung von ASpect PQ giiltig sind:

= Ansichtsoptionen

®  Speicherorte fiir Dateien

= Parameter fiir den Datenexport

= Allgemeingiiltige Einstellungen fiir den Analysenablauf

Die vorgenommenen Einstellungen bleiben nach dem Verlassen und
ASpect PQ erhalten.

Wiederstarten von

Das Fenster Optionen 6ffnen Sie mit dem Meniibefehl Extras | Optionen.

11.1 Ansichtsoptionen

Im Fenster Optionen / Ansicht legen Sie die auf der Arbeitsoberflache sichtbaren Funk-

tionen fest.

» Offnen Sie das Fenster Optionen / Ansicht mit dem Meniibefehl

Extras | Optionen.

* Opticnen
Ansicht  Qrdner ASCI[/CSV-Export Fortlaufender ASCI-Export Analysenablauf

Anzeigen
[ werkzeugleiste anzeigen
Symbolleiste anzeigen

[ Ereignisfenster nicht anzeigen
Ergebnisanzeigen automatisch ausblenden

®) links O rechts Tooltips anzeigen
O oben O unten
Farben
Methode: Sequenz:
Proben: Daten:
Transparenz[%]: g5 |= Mutzsignal —
System

Bildschirmausdruck verwendet Druck-Taste (sonst F5)

[ Bildschirmschoner zulassen

Protokolityp (kompakt oder vollstindig) abfragen

Standardeinstellungen Ubernehmen

- X

Abbrechen

Fenster Optionen / Ansicht

Option Beschreibung

Werkzeugleiste anzei-

gen gen.

Werkzeugleiste mit den Schaltflachen fir die Messroutine anzei-
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Symbolleiste anzeigen

Ereignisfenster nicht
anzeigen

Ergebnisanzeigen au-
tomatisch ausblenden

Tooltips anzeigen

Farben

Bildschirmausdruck
verwendet Druck-Taste

Bildschirmschoner zu-
lassen

[Protokolltyp (kompakt
oder vollstandig) ab-
fragen]

Symbolleiste mit den groRen Schaltflachen fir den Schnellzugriff
anzeigen und Symbolleistenposition auswéhlen.

(Die Position der Symbolleiste kann durch Ziehen mit der Maus
ebenfalls gedndert werden, wobei die Einstellung bis zum néachs-
ten Programmstart nicht gespeichert wird).

Die Ereignisfenster (z. B. Verzégerungszeit) nicht anzeigen.
Die Meldungen werden stattdessen in der Statusleiste des Haupt-
fensters eingeblendet.

Ergebnisfenster werden ausgeblendet, wenn Unterfenster (z. B.
Fenster Methode) gedffnet werden. Nach SchlieRen der Unter-
fenster werden die Ergebnisfenster wieder angezeigt.

Uber allen Symbolschaltflachen und fiir die Spaltentitel in den
Fenstern Methode, Sequenz und Proben-ID kleine Hilfetexte
(Tooltips) einblenden.

Die Schaltflache *** 6ffnet den Farbauswahl-Dialog. Es kdnnen
vordefinierte oder neu definierte Farben fir den Listen-
Hintergrund definiert werden.

Standardmé&Rig wird der Bildschirmausdruck mit [F5] ausgelést.
Die Taste [Drucken] auf der Tastatur wird dabei fir die Windows-
Zwischenablage-Funktion verwendet. Ist dieses Kontrollkéstchen
aktiviert, dann I6st die Taste [Drucken] den Bildschirmausdruck
aus. Diese Option wird erst nach Neustart von ASpect PQ aktiv.

Wenn aktiviert, schaltet sich der Windows-Bildschirmschoner in
Eingabepausen ein.

Beim Druck von Ergebnisfenstern iiber den Meniipunkt Datei |
Drucken | Aktives Fenster kann zwischen einem vollstandigem
oder einem kompakten Protokoll gewdhlt werden. Ein Klick auf
diese Schaltflache setzt die Auswahl Diesen Ergebnisreport im-
mer verwenden wieder zuriick, sodass der Protokolltyp erneut
ausgewahlt werden kann.

Die Schaltflache [Standardeinstellungen] setzt alle Optionen und gespeicherten Fens-
terpositionen auf voreingestellte Werte zuriick.

11.2 Speicherpfade
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Bei der Installation werden Speicherpfade fiir Dateien festgelegt. Sie werden im Fenster
Optionen / Ordner angezeigt und kdnnen zum Teil hier editiert werden.

» Offnen Sie das Fenster Optionen / Ordner mit dem Meniibefehl Extras | Optionen.

Ordner
Programm

Arbeitsverzeichnis

Beschreibung
Installationspfad der ausfiihrbaren Programmdateien.

Verzeichnis fir Anwenderdaten

Das Arbeitsverzeichnis enthalt weitere Unterordner. Es wird bei der
Installation oder durch die optionale Benutzerverwaltung festgelegt.

Tempordre Daten

Verzeichnis fiir vom Programm temporar angelegte Daten
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Probeninformation  Voreingestellter Pfad fiir das Offnen und Speichern von Probeninfor-
mationsdateien
Dieser Pfad kann geandert werden. Klicken Sie auf [...], um den neuen
Ordner auszuwahlen.
Auch beim Offnen und Speichern der Probeninformationsdateien kann
ein abweichender Pfad ausgewéhlt werden.

Export/Import Voreingestellter Pfad fiir den Export und Import von Methoden- und
Sequenzdaten und Export von Ergebnisdaten als CSV - Dateien
Dieser Pfad kann geadndert werden. Klicken Sie auf [...], um den neuen
Ordner auszuwahlen. Auch beim Exportieren und Importieren kann ein
abweichender Pfad ausgewahlt werden.

Ergebnisse Verzeichnis fiir Ergebnisdaten
Dieses Standard-Verzeichnis kann weitere Unterordner fiir Ergeb-
nisspeicherung enthalten. Diese Ordner stehen beim Messstart fir die
Dateiablage zur Verfiigung.

Anwendungsdaten  Verzeichnis fir Daten, in dem ASpect PQ notwendige Daten ablegt.

Die Schaltflache [Hinzufiigen] legt neue Unterordner fiir Ergebnisspeicherung unterhalb
des Ordners Ergebnisse an. Leere Ordner kdnnen geléscht oder umbenannt werden.

11.3 Exportoptionen

Einstellungen

Im Fenster Optionen / ASCII/CSV-Export werden die Parameter fiir den ASCII-Export
von Ergebnisdaten festgelegt. Die Parameter gelten sowohl fiir den automatisch fortlau-

fenden als auch den manuellen Datenexport (— "Ergebnisse im ASCII/CSV-Format spei-
chern"S. 142).

» Offnen Sie das Fenster Optionen / ASCII/CSV-Export mit dem Meniibefeh| Extras |
Optionen.

Option Beschreibung
Dezimaltrennzeichen  Gibt das Trennzeichen fir Dezimalzahlen an.

Listentrennzeichen Gibt an, durch welches Zeichen die Elemente einer Liste voneinander
getrennt werden.

Fur den Export der Ergebnislisten wéhlen Sie das Dezimaltrennzeichen und das Listen-
trennzeichen.

Im Bereich Zu exportierende Ergebnis-Felder wird festgelegt, welche Spalten der Er-
gebnistabelle in die ASCII-Datei exportiert werden. Alle exportiert sdmtliche Spalten der
Ergebnisliste (mit allen Unterkarten). Die Option nur ausgewéhlte Felder 6ffnet eine
Liste, in der die zu exportierenden Spalten ausgewahlt werden kénnen.

[Standardeinstellungen] setzt die Optionen und gespeicherten Fensterpositionen auf
voreingestellte Werte zuriick.



ASpect PQ anpassen

11.4 Optionen zum fortlaufenden ASCII-Export

Im Fenster Optionen / Fortlaufender ASCII-Export wird der automatische Export von
Ergebnisdaten wahrend des Analysenablaufs aktiviert. Die Exportdatei wird jeweils nach
der Ausgabe einer neuen Zeile im Ablauf- und Ergebnisfenster aktualisiert. Die Daten
werden an bereits bestehende Dateien angehéngt.

Weitere Exportoptionen werden im Fenster Optionen / ASCII/CSV-Export festgelegt.

» Offnen Sie das Fenster Optionen / Fortlaufender ASCII-Export mit dem Meniibe-
fehl Extras | Optionen.

Export von Ergebnisdaten ~ Das Kontrollkdstchen Fortlaufender ASCII-Export von Ergebnisdaten aktiviert die Ex-
portfunktion. Danach ist eine Option fiir den Dateinamen zu wahlen:

Option Beschreibung

"Methodenbezeichnung".csv Der Dateiname entspricht der Bezeichnung der Methode.
Die Dateierweiterung ist ".csv". Die Datei wird im Standard-
pfad Export/Import (Fenster Optionen / Ordner) abgelegt.

"Bezeichnung der Ergebnisda-  Der Dateiname entspricht der Bezeichnung der Ergebnisda-
tei".csv tei. Die Dateierweiterung ist ".csv".
Die Datei wird im Standardpfad Export/Import (Fenster Op-
tionen / Ordner) abgelegt.

anderer Dateiname und Pfad kénnen frei vergeben werden.
Die Schaltflache [...] 6ffnet das Standardfenster Speichern
unter, um einen Speicherpfad und einen Dateinamen zu
vergeben.
Die Daten werden fortlaufend in diese Datei geschrieben
werden, bis ein neuer Name vergeben oder eine andere
Option zur Bezeichnung ausgewahlt wird.

Fiir jede Probe eine Datei er- Der Dateiname wird um die Zeilennummer der Ergebnisliste
zeugen und den Probennamen erganzt. Nicht erlaubte Zeichen
werden durch Unterstriche ersetzt (z. B. Testmethode-001
QC 1 mg_L.csv).
Spektrenexport Far den Spektrenexport aktivieren Sie die Option Fortlaufender Spektren-Export (CSV)

und wahlen einen Speicherpfad.

Die Spektren werden zusatzlich als CSV-Dateien in den spezifischen Exportpfad expor-
tiert. Der Dateiname wird nach dem Schema "Listenzeile-Probenbezeichnung-
Linienbezeichnung-Wiederholungsmessung" gebildet, z. B. 0007-Probe-AlI309-02.csv.

11.5 Optionen zum Analysenablauf

Im Fenster Optionen / Analysenablauf legen Sie allgemeingliltige Einstellungen fir den
Analysenablauf fest.

» Offnen Sie das Fenster Optionen / Analysenablauf mit dem Meniibefehl Extras |
Optionen.
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Sequenz abbrechen nach
folgenden Fehlern

Zusétzliche Fehlerpriifung

Ergebnisanzeigen
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* Opticnen

Ansicht Ordner ASCII/CSV-Export Fortlaufender ASCII-Export Analysenablauf

Sequenz abbrechen bei

[ Ablage des optischen Systems

[ ungittiger Kalibrierfunktion

[ Uberschreitung des Zerstiuber-Kontralwerts Kalibrierung

Ergebnisanzeigen
[ signatverfauf
Spektrendarstellung

[ Bargraph )
Skalierung des max. Signalwertes: Blindwertkorrektur
auto w [ Biindwertkorrektur auf Konz.1-Basis

Report-Fenster
[ probenkonz. in Bezugskurve

Standardeinstellungen

Zusatzliche Fehlerpriufungen
Monotonie der Kalibrierpunkte

[ R statt R2(adj.) anzeigen

[ Prognose- statt Konfidenzband anzeigen

[ "auta" vergleicht mit quadratischer statt rationaler Funktion
[ Anstieq fiir mittlere Konzentration statt 0 berechnen

Sonstiges
Datum/Zeit an Ergebnisdateinamen anhdngen

[ Fortlaufender Export auch bei Neuberechnung

[ spiilgas beim Laschen des Plasmas abschalten

oK (bernehmen Abbrechen

Option

Ablage des optischen
Systems

Ungiiltige Kalibrier-
funktion

Uberschreitung des
Zerstauber-
Kontrollwerts

Option

Monotonie der Kalib-
rierpunkte

Option

Signalverlauf

Spektrendarstellung

Bargraph

Fenster Optionen / Analysenablauf

Die Analyse wird hinsichtlich folgender Fehler Giberwacht und kann nach Auftreten die-
ser Fehler abgebrochen werden:

Beschreibung

Stoppt, wenn die Einstellung der Wellenldnge (Ne-Korrektur) feh-
lerhaft ist.

Stoppt, wenn die Kalibrierfunktion nicht berechnet werden konn-
te.
Stoppt, wenn der Zerstauber-Kontrollwert Giberschritten ist.

Waéhrend der Kalibrierung wird der Kontrollwert des Zerstauber-
flusses ermittelt. Wenn sich wahrend der nachfolgenden Analyse
der Kontrollwert éndert, ist das ein Hinweis darauf, dass Partikel
den Zerstauber zusetzen.

Beschreibung

Es erfolgt ein Test auf Monotonie der Kalibrierpunkte.
Der Monotonietest untersucht, ob héhere Standardkonzentratio-
nen auch zu héheren Messwerten fihren.

Beschreibung

Wahrend des Analysenablaufs wird ein Fenster mit einer Darstel-
lung des zeitabhangigen Verlaufs des Messsignals angezeigt.

Wahrend des Analysenablaufs wird ein Fenster mit einer Darstel-
lung des aufgenommenen Spektralbereichs angezeigt.

Zeigt gemessene Intensitaten als Balkendiagramm an.
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Kalibrierung

ﬂ Hinweis

Blindwertkorrektur
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Skalierung des max.
Signalwertes

Reportfenster

Probenkonz. in Be-
zugskurve

Legt das Maximum der Messwert-Achse fir die Darstellungen des
Signalverlaufs fest.

Auto: Automatische Achsenskalierung.
Alternativ kann diese Einstellung auch mit der Menifunktion An-
sicht | Skalierung vorgenommen werden.

Wahrend des Analysenablaufs wird ein Fenster angezeigt, das Sta-
tusinformationen zum Plasma ausgibt.

Zeigt das Fenster Probenkonz. in Bezugskurve mit der aktuellen
Kalibrier- und, soweit bereits gemessen, Rekalibrierkurve an. Nach
der Probenmessung wird die Berechnung der unkorrigierten Kon-
zentration aus der Emission mit roten Hilfslinien verdeutlicht. Im
Falle der Additions-Kalibrierung wird die umgerechnete Kalibrier-
kurve angezeigt.

Auf dieser Karte nehmen Sie fiir die Kalibrierung grundlegende Einstellungen vor. In der
Voreinstellung sind alle Kontrollkdstchen deaktiviert.

Option

Anzeige R statt
R2(adj.) bei Kalibrier-
daten

Prognose- statt Kon-
fidenzband anzeigen

"auto" vergleicht mit
quadratischer statt ra-
tionaler Funktion

Anstieg fiir mittlere
Konzentration statt 0
berechnen

Beschreibung

Wenn aktiviert, wird der Korrelationskoeffizient angezeigt. In der
Standardeinstellung ist das korrigierte (adjustierte) Be-
stimmtheitsmal vorgesehen.

Wenn aktiviert, wird das Prognoseband fiir die Kalibrierung ange-
zeigt. Das Konfidenzband ist in den Standardeinstellungen vorge-
sehen.

"auto" bezeichnet die automatische Auswahl der Kalibrierfunktion

(— "Kalibrierparameter eingeben - Karte Kalib."S. 41). Wenn akti-
viert, wird die quadratische Funktion fiir den Vergleich herangezo-
gen. Die Standardeinstellung ist die gebrochenrationale Funktion.

Wenn aktiviert, wird der Anstieg der Kalibrierkurve an der mittle-
ren Konzentration des Kalibrierbereiches berechnet. In der Stan-
dardeinstellung wird der Anstieg fiir die Konzentration O berech-
net.

Fir eine Kompatibilitat der Berechnung der quadratischen Kalibrierfunktion nach DIN
38402 und ISO 8466-2 sind alle oben genannte Optionen zu aktivieren.

Fur die Blindwertkorrektur kann zwischen 2 verschiedenen Berechnungsverfahren ge-
wahlt werden: Konz.1-basiert oder Konz.2-basiert.

Beim Konz.2-basierten Berechnungsverfahren wird zunéchst die Originalkonzentration
des Blindwerts (Conc2gy) auf Basis der Proben-IDs des Blindwerts berechnet. Bei Ermitt-
lung der Konz.2 der Probe wird Conc2gy beriicksichtigt.

Beim Konz.1-basierten Berechnungsverfahren wird die direkt aus der Probe ermittelte
Blindwertkonzentration (Conclgiank) fiir die Berechnung der Probenkonzentration her-
angezogen. Dieses Verfahren kann genutzt werden, wenn die Proben-ID-Daten (z. B.
Verdiinnungen) die Konzentration der Blindwert-Losungen nicht stark beeinflussen und
deshalb keine Proben-ID-Daten fiir die Blindwerte eingegeben werden.

Berechnungsbeispiel fir fliissige Originalprobe mit Vorverdiinnung:



Sonstiges
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®  Konz.1-basiert: Conc2sample = (Conclsample = Conclpiank) * DFsample

®  Konz.2-basiert: Conc2sampie = (Conclsample * DFsample) = CONC2plank

Conclsample Konzentration der Probe ohne Berlicksichtigung der Angaben in der Pro-
ben ID

Conc2sample Originalkonzentration der Probe

Conclaiank Konzentration des Blindwerts ohne Beriicksichtigung der Angaben in der
Proben ID

Conc2slank Originalblindwert

DFsample Verdiinnungsfaktor der Probe

Fir die Blindwertkorrektur ist standardmaRig das Konz.2-basierte Verfahren voreinge-
stellt. Wenn Sie auf das verkiirzte Konz.1-basierte Verfahren ohne Beriicksichtigung der
Proben-ID des Blindwertes zuriickgreifen méchten, aktivieren Sie die Option Blindwert-

korrektur auf Konz.1-Basis.

Option

Datum/Zeit an Ergebnisdateina-
men anhédngen

Fortlaufender Export auch bei
Neuberechnung

Zeitstempel bei Neuberechnung
nicht aktualisieren

Spiilgas beim Léschen des Plasma
abschalten

Beschreibung

Aktuelle PC-Zeit beim Messstart wird automatisch an
den Namen der Ergebnisdatei angehéngt.

Nach einer Neuberechnung werden die Ergebnisse
automatisch exportiert.

Nach Neuberechnen der Ergebnisse bleiben die Origi-
nalzeiten der Messung erhalten.

Um Gas zu sparen, wird das Spiilgas beim Léschen des
Plasmas abgeschaltet.
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12 Optionales Modul 21 CFR Part 11 Compliance ASpect

PQ

ﬂ Hinweis

Das optionale Modul 21 CFR Part 11 Compliance ASpect PQ beinhaltet folgende Funk-
tionen gemal’ den FDA-Anforderungen zu Electronic Records und Electronic Signatures
(21 CFR Part 11):

®  Benutzerverwaltung
m  Flektronische Signaturen
= Audit Trail

® A File Protection zum Schutz der Dateien gegen beabsichtigte und unbeabsichtigte
Datenmanipulation

Die Benutzerverwaltung sieht eine Administratorebene und vier Benutzerebenen vor.
Folgende Funktionen sind fiir einen Benutzer mit Administratorrechten Zuganglich:

®  Flexible Systemkonfigurierung (Kennwort- und Anmelderichtlinien, Audittrail, Signa-
turen, Datenverzeichnisse)

= Finrichtung der Benutzer in Benutzer-Ebenen mit abgestuften Rechten einrichten
® \ergabe von Kennwdrtern

®  Zuweisung eines eigenen Arbeitsverzeichnis fiir Methoden, Sequenzen und Ergeb-
nisse fir den Benutzer

®  Ansicht und Export des erzeugten Audit Trails (Ereignis-Protokoll)

Bei installierter und konfigurierter Benutzerverwaltung wird der Meniipunkt System in
ASpect PQ aktiviert, mit dem auf die Funktionen der Benutzerverwaltung zugegriffen
werden kann.

Alle Anderungen an den Benutzerdaten werden mit dem SchlieRen des jeweiligen Fens-
ters permanent in einer verschlisselten Datenbank gespeichert.

Um den Sicherheitsbedirfnissen nachzukommen, muss das Betriebssystem Microsoft
Windows mit den entsprechenden Konfigurationsmdglichkeiten verwendet werden. Dies
betrifft Datei-Zugriffsrechte und weitere Einstellungen, die von einem autorisierten
Systemadministrator vorgenommen werden sollten.

12.1 Benutzerverwaltung

12.1.1 Hierarchie und Funktionszugriff
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Die Benutzerverwaltung sieht eine Administratorebene und vier Benutzerebenen vor.
Die Benutzerebenen unterliegen folgender Hierarchie:
Administrator > Ebene 1> Ebene 2 > Ebene 3 > Ebene 4.

Den einzelnen Benutzerebenen sind folgende Funktionen zugeordnet



Administratorebene

Ebene 1

Ebene 2

Ebene 3

Ebene 4
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Der Benutzer besitzt alle Rechte in ASpect PQ sowie Zugriff auf alle Funktionen der Be-
nutzerverwaltung.

Benutzer der Ebene 1 haben uneingeschrankt Zugriff auf alle Funktionen von ASpect
PQ, jedoch keinen Zugang zur Benutzerverwaltung.

Wie Benutzerebene 1 ausgenommen:

® | §schen von Methoden (Kennung M1)

® | §schen von Sequenzen (Kennung P1)

= | ¢schen von QC-Regelkarten (Kennung Q1)

® | 6schen von Ergebnisdateien (Kennung R1)

Wie Benutzerebene 2 ausgenommen:
m  Speichern von Methoden (Anlegen in Methodendatenbank) (Kennung M2)
®  Speichern von Sequenzen (Anlegen in Sequenzdatenbank) (Kennung P2)

= (Jbernehmen von Peakablagen (Kennung W1)

Wie Benutzerebene 3 ausgenommen:
= Andern von Methodenparametern (Kennung E1)

(Dieser Benutzer kann nur bereits erstellte Methoden und Sequenzen laden und Mes-
sungen ausfiihren).

Funktion Kennung* Admin. Ebene Ebene Ebene  Ebene
1 2 3 4
Benutzerverwaltung ver- + - - - -
wenden
Methoden I6schen M1 + + - - -
Sequenzen léschen P1 + + - - -
QC-Regelkarten ldschen Q1 + + - - -
Ergebnisdateien 16schen R1 + + - - -
Methoden speichern M2 + + + - -
Sequenzen speichern P2 + + + - -
Andern von Peakablagen w1 + + + - -
Andern von Protokollvor- L1 + + - - -
lagen
Andern von Methoden El + + + + -
Laden von Methoden und + + + + +
Sequenzen
Ausfiihren von Messun- + + + + +
gen

*Die Kennung wird in Bedienhinweisen verwendet.
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12.1.2 Benutzerverwaltung einrichten

Anzeige- und Bedienele-
mente
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Die Benutzerverwaltung kann beim ersten Start der Benutzerverwaltung nach der Instal-
lation oder zu einem spateren Zeitpunkt von Benutzern mit ASpect PO-
Administratorrechten eingerichtet werden.

Fur jeden Benutzer wird ein Konto angelegt, in dem das Benutzerprofil gespeichert ist.
Wird ein Benutzerkonto nicht mehr benétigt, kann es deaktiviert oder gesperrt werden.
Benutzerkonten kénnen nicht geldscht werden.

» Wahlen Sie den Meniibefehl System | Benutzerverwaltung oder starten Sie die
Benutzerverwaltung tber den Eintrag im Startmeni von Windows.

» Melden Sie sich mit einem Administrator-Profil an.

v Es 6ffnet sich das Fenster Benutzerverwaltung.

i ASpect PQ Benutzerverwaltung 1.6.1.0 - [Admin] - *
Bearbeiten  Audittrail Extras 7
Benutzername Vollstd. Name Heplze i
Admin Administrator Benutzername: | Admin |
AdJService Analytik Jena Service Benutzerebene: |Administrator(ﬂ] | ®
sustein technical writer TS | Nein |
Userl Userl
Auditrail: [Ja |
Status: | Aktiv | )
Kennwortschutz: | Aktiv | a8
Gillig bis: | Unbegrenzt |
Vollstd. Name: |Administrator |
Arbeitsverzeichnis: E\:A\SUse&ssgubIic\Ducumerﬂs\ﬂrlahflik Jena ‘
pes
Beschreibung:
Mew ... ] Andemn ... Einstellungen ... Audittrail ...
Beenden

Fenster Benutzerverwaltung

Das Fenster enthélt eine Liste mit den eingetragenen Benutzernamen und den dazuge-
horigen vollstandigen Namen. Auf der rechten Seite des Dialogfensters werden die Ein-
zelheiten des Benutzerprofils des ausgewahlten Nutzers angezeigt.

Option Beschreibung
Benutzername Anmeldename des Benutzers
Vollstd. Name Vollstdndiger Name des Benutzers

Benutzerebene Administrator, Ebene 1 bis Ebene 4
E-Signatur Ja: Der Anwender kann Ergebnisdaten elektronisch signieren.
Nein: Der Anwender kann nicht elektronisch signieren.

Status Aktiv: Der Benutzername kann verwendet werden (Griner Kreis).

Gesperrt: Benutzername ist deaktiviert und kann nicht verwendet werden
(Roter Kreis).




Schaltflachen

12.1.2.1

Anmeldung

Kennwortschutz

Giiltig bis

Beschreibung

Schaltflache
[Neu ...]
[Andern ...]

[Einstellungen...]
[Audittrail]
[?]

[Beenden]
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Aktiv: Die Benutzeranmeldung erfordert ein Kennwort (Schlissel)
Nicht aktiv: Benutzeranmeldung ist ohne Kennwort méglich (durchgestri-
chener Schlissel.)

Unbegrenzt: Das Kennwort lduft nie ab.

Datum/Tage Der Anwender muss das Kennwort nach Ablauf der spezifi-
zierten Frist &ndern.

Optionale Beschreibung des Benutzers

Beschreibung

Neuen Benutzer anlegen.
Das Fenster Benutzerdaten hinzufiigen wird gedffnet.

Benutzerdaten fir markierte Tabellenzeile andern.

Das Fenster Benutzerdaten andern wird fir die markierte Tabellenzeile
geoffnet. Das Fenster kann auch durch Doppelklick auf die entsprechende
Tabellenzeile aufgerufen werden.

Konfiguration der Benutzerverwaltung dndern.
Audittrail (Ereignis-Protokoll)
Onlinehilfe aufrufen.

Die Anwendung beenden.

Benutzerverwaltung konfigurieren

Im Fenster Einstellungen kdnnen Sie mit folgenden Optionen die Benutzerverwaltung
generell konfigurieren:

®  Richtlinien fir Kennwort

®  Anmeldung und Audittrail

®  Signaturbedeutungen

®  Verwendete Datenverzeichnisse

» Klicken Sie im Fenster ASpect PQ. Benutzerverwaltung auf [Einstellungen].

Das Fenster Einstellungen wird gedffnet.

» Wahlen Sie in der linken Spalte die zu dndernde Optionsgruppe.

Die Einstellungen gelten fiir neu erstellte Benutzerkonten und sind daher zweckmaRi-
gerweise nach der Installation durchzufihren. Beim SchlieRen des Fensters mit [OK]
werden alle Einstellungen gespeichert, durch [Abbrechen] werden die gednderten Ein-
stellungen verworfen. Mit der Schaltflache [Auf Standardwerte setzen] kénnen Sie die
Standardwerte flir eine ausgewahlte Option wiederherstellen. Die Einstellungen der
anderen Bereiche bleiben davon unberihrt.
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Einstellungen

Anmelde-Richtlinien (fir neu ereilte Benutzernamen)

.. .‘ Anzahl der Anmeldeversuche: E =
[ Bei Uberschreitung Benutzer sperren
Anmeldung
Mindestlange des Benutzernamens: 2 =
| @ Kennwort-Richtlinien (fir neu erteilte Kennwarter)
Ordner Kennwortvergabe erzwingen

[ Kennwort muss Buchstaben und Ziffern enthalten

[ Benutzername und Kennwort unterschiedlich

LOG "Kennwort bei der nachsten Anmeldung andern"” aktivieren
Audittrail Kennwort lauft ab nach: 60 |5 Tag(en)
N Mindestlange des Kennworts: 4 =
L
Signaturen Auf Standardwerte setzen
OK Abbrechen

Einstellungen fiir Anmelde- und Kennwortrichtlinien

Anmelde-Richtlinien (fiir neu erteilte Benutzernamen)

Option

Anzahl der Anmelde-
versuche

Bei Uberschreiten Be-
nutzer sperren

Mindestlange des Be-
nutzernamens

Beschreibung

Anzahl der ungultigen Anmeldeversuche (max. 10)

Bei Uberschreitung wird ASpect PQ nach einer Wartezeit beendet
und muss fiir eine weitere Anmeldung erneut gestartet werden. Es
erfolgt ein Eintrag (Warnung) in die Audittrail-Datei.

Wenn aktiviert, wird der Benutzer nach Uberschreiten der Anzahl
Anmeldeversuche gesperrt.

Mindestanzahl der Zeichen fiir neu angelegte Benutzernamen
Maximale Zeichenzahl: 10

Kennwort-Richtlinien (fiir neu erteilte Kennworte)

Option

Kennwortvergabe er-
zwingen

Kennwort muss Buch-
staben und Ziffern ent-
halten

Benutzername und
Kennwort unterschied-
lich

"Kennwort bei der
nachsten Anmeldung
andern" aktivieren

Beschreibung

Fir neu erteilte Benutzernamen muss ein Kennwort vergeben
werden.

Nur Kennworter, die sowohl Buchstaben als auch Ziffern enthal-
ten, kénnen vergeben werden. Diese Richtlinie wird auch bei der
Kennwortédnderung angewendet.

Nur Kennworter, die sich vom Benutzernamen unterscheiden,
konnen vergeben werden. Diese Richtlinie wird auch bei der
Passwortdnderung angewendet.

Fir neuangelegte Benutzer wird standardmé&Rig das Kontrollkast-
chen Kennwort bei der ndchsten Anmeldung dndern aktiviert.
Der Benutzer wird dann bei der ndchsten Anmeldung in ASpect
PQ zur Kennwortanderung aufgefordert.



Ordner

Kennwort lauft ab nach
(Tagen)

Mindestlange des
Kennworts
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Nach Ablauf der Frist wird der Benutzer bei der Anmeldung bei
ASpect PQ zum Andern des Kennworts aufgefordert. Das Kenn-
wort wird dann um die in den Richtlinien eingestellte Frist verlan-
gert. Der Wert wird als Vorgabe iibernommen und kann fiir ein-
zelne Benutzer abweichend spezifiziert werden (max. 999 Tage).

Mindestanzahl der Zeichen fiir neu angelegte Kennworter. Anzahl
Zeichen:3 bis 10

Einstellungen

Signaturen

Pfade
. . ASpect-Arbeitsverzeichnis:
-‘ C:\Users\Public\Documents\Analytik Jena\ASpectPQ
Anmeldung
Audittrail:
| ®' C:\ProgramData\Analytik Jena\ASpectPQ\UserMgmt m
Benutzerdatenbank:
Ordner .
C:\ProgramData\Analytik Jena\ASpectPQ\UserMgmt
‘ Um den Pfad der Benutzerdatenbank zu andem, muss das Installationsprogramm ausgefihrt
LOG werden. Das ASpect-Arbeitsverzeichnis wird durch die ASpect-Konfiguration festgelegt.
Audittrail

/’ AJ File Protection...
—

Auf Standardwerte setzen

oK Abbrechen

Einstellungen fiir Verzeichnisse

Das ASpect-PQ-Arbeitsverzeichnis und das Verzeichnis fiir den Audit-Trail-Datei kann

spezifiziert werden.

Pfad

ASpect-
Arbeitsverzeichnis

Audittrail

Benutzerdatenbank

Beschreibung

Arbeitsverzeichnis von ASpect PQ.

Das Arbeitsverzeichnis enthélt die Methoden- und Sequenzdaten-
bank und die Ergebnisdateien. Das Arbeitsverzeichnis wurde bei der
Installation von ASpect PQ festgelegt und kann hier gedndert wer-
den.

Pfad der Audittrail-Datei.

Der Pfad kann gedndert werden.

Pfad der Benutzerdatenbank
Dieser Pfad kann nur mit Hilfe des Installationsprogramms gedndert
werden.

Zusatzlichen Schutz bietet die optionale Software AJ File Protection. Diese schiitzt Da-
teien gegen beabsichtigte und unbeabsichtigte Datenmanipulation, z. B. Léschen oder

Verandern von Daten.

Bei installierter AJ File Protection ist die Schaltflache aktiv und zeigt den Schutzstatus
durch eine Markierung an. Griin — Dateischutz ist aktiv; Rot — Dateischutztreiber ist nicht
aktiv. Betdtigen der Schaltflache 6ffnet ein Fenster mit einer Liste der geschiitzten Ver-

zeichnisse.
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Audittrail Einstellungen
. . Audittrail
-‘ O Abgeschaltet (keine Eintrage)
Anmeldung @® :

| @ Messen nur mit gespeicherten Methoden erlauben

Ordner Kalibrierung

‘ [ Giltigkeitsdauer der Kalibrierung [h:mm]: 0:00
LOG

Bei abgelaufener Kalibrierung kann die Sequenz fir Benutzerebenen 3 und 4
nicht gestartet werden. Flr die anderen Ebenen wird ein Hinweis angezeigt.

Audittrail

>

Auf Standardwerte setzen
Signaturen

oK Abbrechen

Einstellungen fiir die Audittrail-Daten
Option Beschreibung
Abgeschaltet (keine Es erfolgen keine Eintrége in die Audittrail-Datei (Ereignisproto-
Eintrdge) koll).
Aktiv Es erfolgen Eintrége in die Audittrail-Datei (Ereignisprotokoll).
Messen nur mit gespei- Wenn aktiviert, kann eine Messung in ASpect PQ nur dann ge-
cherten Methoden er- startet werden, wenn eine Methode geladen und diese seit dem
lauben letzten Speichern der Methode nicht mehr gedndert wurde.
Giiltigkeitsdauer der Wenn aktiviert, kann der Giltigkeitszeitraum der Kalibrierung
Kalibrierung [hh:mm] spezifiziert werden. Fiir Benutzerebene 3 und 4 muss die Kalibrie-

rung vor dem Messstart aktualisiert werden. Fiir andere Ebenen
wird ein Hinweis angezeigt.
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Signaturen Einstellungen
Signaturbedeutungen bearbeiten
;.‘ Signaturbedeutung Benutzerebene
gepruft Ebene 1
Anmeldung freigegeben Ebene 1
Ordner
O « >
LOG
Audittrail Neu Andemn Entfernen
v
—
Signaturen
OK Abbrechen

Signaturbedeutungen bearbeiten

Die Liste zeigt die Signaturbedeutungen an, die beim Signieren ausgewéhlt werden
konnen.

Schaltflache  Beschreibung

[Neu] Hinzufligen einer Signaturbedeutung, z. B. Erstellt, Gepriift, Freigeben (Max.
30 Zeichen).
[Andern] Andern der in der Liste markierten Signaturbedeutung.

[Entfernen]  Léschen der in der Liste markierten Signaturbedeutung.

12.1.2.2 Anlegen eines neuen Benutzerkontos

Nur Benutzer mit Administratorrechten kdnnen ein neues Benutzerkonto einrichten.

» Klicken Sie im Fenster Benutzerverwaltung auf die Schaltflaiche [Neu], um ein neu-
es Benutzerkonto anzulegen.

Es 6ffnet sich das Fenster Benutzerdaten hinzufiigen.
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Benutzerdaten hinzufigen

[ E-Signatur verwenden
[ Audittrail betrachten

[ Benutzernamen sperren

Benutzermname: | sustone
Vollstd. Name: | Susan Stone
Beschreibung: Techn Dok.
Benutzerebene: Administrator (0) i @)
Kennwort ... Kennwort IZuft nie ab =

[ Benutzerspezifisches Arbeitsverzeichnis
(C:\Users\Public\Documents\Analytik Jenal\ASpectP Q)

Benutzer muss Kennwort bei nachster Anmeldung andern

Abbruch

Benutzerdaten bearbeiten

» Nehmen Sie folgende Einstellungen in den Eingabefeldern vor:

Option / Feld

Benutzername

Volistdandiger Name

Beschreibung
Ebene

Kennwort

Kennwort lauft nie ab

162

Beschreibung

Name, mit dem sich der Benutzer anmeldet.

GroR- und Kleinschreibung wird nicht gepriift. Die Mindestlange
hangt von den Konfigurationen unter Anmeldung/Kennwort ab
(— "Benutzerverwaltung konfigurieren"S. 157).

max. 32 Zeichen.

Vollstandiger Name des Benutzers. Dieser Name wird als Bestand-
teil der elektronischen Signatur verwendet.

Max. 30 Zeichen

Feld fiir Notizen. Die Eingabe ist optional.
Benutzerebene

Der Dialog zur Kennworteingabe wird geéffnet.
Max. Kennwortlange: 20 Zeichen.

Die Mindestldnge und andere Kennwortrichtlinien sind konfigurier-

bar (— "Benutzerverwaltung konfigurieren"S. 157).

Bei Kennwortern wird GroR-/Kleinschreibung unterschieden. Bei

Bestédtigung des Kennwortdialogs ohne Eingabe eines Kennworts

wird der Kennwortschutz aufgehoben.

Symbol Schloss: Der Kennwortschutz ist aktiviert.

Symbol offenes Schloss: Der Benutzername verwendet kein Kenn-
wort.

Wenn aktiviert, ist das Kennwort unbefristet giiltig.

Wenn deaktiviert, lauft das Kennwort in einer vorgegebenen Frist
ab.

Der vorgegebene Wert wird aus den Kennwort-Richtlinien tiber-
nommen. Der Benutzer kann das Kennwort auch vorher verldngern.
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Benutzerspezifisches Wenn aktiviert, wird fiir den Benutzer ein eigenes Arbeitsverzeich-
Arbeitsverzeichnis nis nach folgendem Schema eingestellt: \ASpect-
Arbeitsverzeichnis\Benutzername.

Bei der Erstanmeldung in ASpect PQ wird die entsprechende Ver-
zeichnisstruktur angelegt.

E-Signatur verwenden  Wenn aktiviert, kann der Benutzer Messergebnisse elektronisch
signieren.

Audit Trail betrachten Erlaubt den Benutzer den Audit Trail anzuschauen.

Benutzernamen sper- Wenn aktiviert, kann der Benutzername nicht verwendet werden.

ren Der Benutzername kann zeitweise deaktiviert werden. Durch die
Deaktivierung (im Gegensatz zur Entfernung) eines Benutzerna-
mens wird verhindert, dass fir neu angelegte Benutzer der Benut-
zername erneut vergeben werden kann.

Benutzer muss Kenn- Beim ndchsten Start von ASpect PQ wird der Benutzer zur Kenn-
wort bei nichster An- wortanderung aufgefordert.
meldung dndern

» Mit [OK] bestatigen Sie die Eigenschaften des neuen Benutzerkontos.

12.1.2.3 Andern eines bestehenden Benutzerkontos
» Wahlen Sie das zu andernde Benutzerkonto durch Anklicken in der Tabelle des Dia-
logfensters Benutzerverwaltung aus und betatigen Sie die Schaltfliche [Andern].

Es 6ffnet sich das Dialogfenster Benutzer Eigenschaften mit den des ausgewéhlten
Kontos (—"Anlegen eines neuen Benutzerkontos'S. 161).

12.1.3 Kennwort dndern
Je nach Vereinbarung im Benutzerkonto kann oder muss der Benutzer das zugeteilte
Kennwort in regelmaRigen Abstdnden dndern.
» Wahlen Sie den Meniibefehl System | Kennwort &ndern in ASpect PQ.
Es 6ffnet sich das Fenster Kennwort @ndern.

» Geben Sie im Eingabefeld das alte Kennwort und zweimal das neue Passwort ein und
klicken Sie auf [OK].

Bei fehlerfreier Eingabe erscheint die Meldung "Kennwort wurde geandert".

12.2 Audittrail anzeigen, drucken und exportieren

In der Audittrail-Datei werden bestimmte Systemereignisse und zusatzlich alle Warn-
und Fehlermeldungen von ASpect PQ aufgezeichnet.

» Klicken Sie im Fenster Benutzerverwaltung auf die Schaltflache [Audittrail...].
oder:

» Wahlen Sie in ASpect PQ den Menibefehl System | Audittrail.
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Folgende Funktionen stehen fiir den Audittrail zur Verfliigung:

m  Ansicht

= Aktualisierung

®  Export als CSV-Datei (nur wenn der Audittrail aus dem Fenster Benutzerverwaltung
aufgerufen wurde)

@ Audittrail - X
Typ Datum [+] Zeit[+] Zeitzone Bezeichnung Kategaorie Benutzer &
@ Info 29.10.2020 10:36 GMT+1.0 LOGIN FPROTECT USER1
@ Info 29.10.2020 10:36 GMT+1.0 LOGIN FPROTECT USER1
29.10.2020 GMT+1.0 SEQUENCE  USER1
< Logout 29.10.2020 17:09 GMT+1.0 EXIT ASpectPQ USER1
< Logout 29.10.2020 1710 GMT+1.0 EXIT ASpectPQ USER1
P Login 30.10.2020 712 GMT+1.0 LOGIN ASpectPQ USER1
@ Info 30.10.2020 712 GMT+1.0 LOGIN FPROTECT USER1
@ Info 30.10.2020 712 GMT+1.0 LOGIN FPROTECT USER1
P Login 30.10.2020 713 GMT+1.0 LOGIN ASpectPQ USER1
@ Info 30.10.2020 713 GMT+1.0 LOGIN FPROTECT USER1
@ Info 30.10.2020 713 GMT+1.0 LOGIN FPROTECT USER1
< v
Beschreibung:
OFFLINE: USP 232/233 1
Ansicht ASpectPQ ~| 258 Eintrage (alle) Y Filtern.. Filter |6schen
Aktualisieren = Drucken [4 Exportieren Schliefen

Fenster Audittrail, aus dem Fenster Benutzerverwaltung aufgerufen

Folgende Parameter werden im Audittrail dokumentiert:

Tabellenspalte

Beschreibung

Typ

Anzeige des Ereignistyps

Im Audittrail werden folgende Ereignistypen vermerkt und durch Symbole

gekennzeichnet: Info, Warnung, Fehler, Login und Logout

Datum/Zeit

Datum und Zeit des Eintrags (PC-Uhr)

Mit dem [+] und [-] Schaltflachen im Tabellenkopf beider Spalten kénnen

die Eintrdge nach auf- und absteigenden Datum sortiert werden.

Zeitzone

Zum Zeitpunkt des Eintrags gltige Zeitzone (Windows Systemsteuerung)

Bezeichnung

Bezeichnung des Ereignisses, Details siehe Feld Beschreibung

Kategorie Kategorie des Ereignisse
Die Kategorie "USRMGMNT" kennzeichnet alle Eintrége, welche von der Be-
nutzerverwaltung stammen. Alle anderen Kategorien werden von ASpect
PQ eingetragen.

Benutzer Zum Zeitpunkt des Eintrags angemeldeter Benutzer

Beschreibung

Genauere Angaben zur Ursache des markierten Eintrags




Audittrail aktualisieren

Audittrail exportieren

Audittrail filtern

Audittrail drucken
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Mit [Aktualisieren] aktualisieren Sie die Eintragsliste des Audittrails.

Dies kann notwendig sein, wenn bei bereits gedffneter Audittrail-Anzeige weitere Ein-
trdge hinzugefiigt werden.

Audittraileintrdge kdnnen in eine CSV-Datei exportiert werden. Diese Funktion ist nur in
der der Benutzerverwaltung verfligbar.

» Offnen Sie mit einem Klick auf [Export] das Fenster Speichern unter.
» Geben Sie einen Namen ein und speichern Sie die Exportdatei mit [OK].

v Die Audittraildatei wird exportiert.

Sie kdnnen den Audittrail nach bestimmten Bezeichnungen, Kategorien oder Benutzern
filtern und den Zeitraum der Eintrdge eingrenzen.

» Klicken Sie auf [Filtern] und spezifizieren Sie im Fenster Audittrail filtern den Such-
filter.

» Mit [Filter 16schen] kénnen Sie die Einschrankungen durch den Filter aufheben.

Sie kdnnen den Audittrail drucken. Wenn Sie die Eintrdge gefiltert haben, werden nur
die gefilterten Eintrdge gedruckt.

» Starten Sie den Ausdruck der aktuellen Audittrail-Ansicht mit [Drucken].
Es 6ffnet sich das Druckfenster von ASpect PQ.

» Andern Sie dort gegebenenfalls in der Liste Ausgabe auf das Ausgabeformat.
» Starten Sie den Ausdruck mit [Starten].

v Der Audittrail wird im gewahlten Ausgabeformat ausgegeben.

12.3 Elektronische Signaturen

In ASpect PQ kénnen Ergebnisdaten elektronisch signiert werden. Voraussetzung ist die
Benutzerberechtigung E-Signatur verwenden (—"Anlegen eines neuen Benutzerkontos'
S. 161). Die Signatur schliel3t die Arbeit an einer Datei ab, spatere Dateidnderungen
fihren zu einem ungiiltigen Signaturstatus.

Durch den Signaturvorgang werden die Dateien verschlisselt, mit einem Signaturstatus
und den Daten des signierenden Benutzers versehen. Zusatzlich wird eine verschliisselte
Signaturdatei mit gleicher Bezeichnung wie die Ergebnisdatei, jedoch mit der Dateier-
weiterung ".sig" angelegt. Diese Datei enthélt die Prifsummen der Ergebnisdatei ein-
schlieBlich (wenn vorhanden) der Spektrendatei.

Eine Datei kann von mehreren Benutzern signiert werden.

12.3.1 Messergebnisse signieren

Messergebnisdateien kdnnen im Anschluss an die Messung oder nach spaterem Laden
der Datei durch hierzu berechtigte Anwender mit einer elektronischen Signatur versehen
werden.

» Rufen Sie in ASpect PQ den MenUbefehl System | Ergebnisse signieren auf.
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Es 6ffnet sich das Fenster Signieren.

Option / Beschreibung

Schaltflache

Benutzername  Der Anmeldename des aktuellen Benutzers.
Der Benutzername kann geandert werden. Dies erméglicht das Signieren
durch weitere Benutzer (max. 32 Zeichen).

Kennwort Kennwort des Benutzers (max. 20 Zeichen).

Bedeutung Signaturbedeutung, z. B. Erstellt, Gepriift, Freigegeben.
Die Liste der Signaturbedeutungen wird durch den Administrator der Benut-
zerverwaltung festgelegt (— "Benutzerverwaltung konfigurieren"S. 157).

Kommentar Optionale Bemerkungen (max. 256 Zeichen)

[Signieren] Dokument mit den oben getétigten Einstellungen signieren.
Nach Betdtigen der Schaltflache [Signieren] erfolgt eine Riickfrage, ob die
Signatur erteilt oder der Vorgang abgebrochen wird. Die erfolgreiche Ertei-
lung der Signatur wird bestatigt.

Signieren: Cd mit Korrektur neu

Signaturdaten

Benutzermname: | Userl |
Kennwort | sssee |
Bedeutung freigegeben i

Kommentar:

Messdaten signieren

12.3.2 Signatur anzeigen

Bei der Vorschau oder dem Ausdruck signierter Ergebnisdaten wird am Ende des Proto-
kolls ein Abschnitt Signaturen angehédngt. Dieser enthalt alle elektronischen Signaturen
der entsprechenden Datei:

Option Beschreibung

Erteilt von Vollstdndiger und Anmeldename des Benutzers, der die Datei signiert hat.

Signiertam  Datum/Zeit der Signaturerteilung
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Status Der Signaturstatus kann eine der folgenden Bedeutungen annehmen:

Giiltig Signatur und Ergebnisdaten sind vollstandig und kor-
rekt. Die berechneten Priifsummen der Dateien zeigen
keine Differenzen zu den in der Signaturdatei gespei-
cherten Priifsummen zum Zeitpunkt der Signatur.

Ungiiltig (Fehlende oder ungiiltige Signaturdatei)

Die zum Datensatz gehérende Signaturdatei wurde
nicht gefunden oder ist fehlerhaft.

Ungiiltig (TPS-Daten) Die Ergebnisdatei wurde nach dem Signieren gedndert.
Der Vergleich zwischen den neu berechneten und den
gespeicherten Prifsummen zeigt Differenzen.

Ungiiltig (SPK-Daten) Die Datei mit den Spektrenrohdaten wurde nach dem
Signieren gedndert. Der Vergleich zwischen den neu
berechneten und den gespeicherten Priifsummen zeigt
Differenzen.

Bedeutung Signaturbedeutung

Kommentar  Bemerkungen (Optional)

12.4 AJ File Protection

ﬂ Beachte

Die optionale Software AJ File Protection schitzt Dateien gegen beabsichtigte und un-
beabsichtigte Datenmanipulation, z. B. Léschen oder Verdndern von Daten. Dabei er-
laubt ein Filtertreiber Verzeichniszugriffe durch hierfiir autorisierte Anwendungen, Zu-
griffe durch andere Anwendungen werden blockiert. Die Funktion von Virenscannern
sowie professioneller Replikations-, Synchronisations- oder Datensicherungssoftware
wird bei Einhaltung der Microsoft-Standards nicht beeintrachtigt.

AJ File Protection muss durch den Systemadministrator installiert und konfiguriert wer-
den. Die Installation erfordert Administratorrechte.

Eine detaillierte Beschreibung der Installation und der Konfiguration der Software fin-
den Sie auf der Installations-CD.

In Verbindung mit den separaten Rechten zum automatischen Speichern und Exportie-
ren gewahrleistet die Software AJ File Protection eine liickenlose Datensicherheit von
der Methodenerstellung, der Datenaufnahme und Auswertung bis zur Archivierung.
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13 Anhang

13.1 Ubersicht iiber Markierungen in der Werteanzeige

Bemerkung  Bedeutung Werte Ausgabe

> Kal Probenmittelwert ist groRer als der Mittelwerte Ablauf- und Ergeb-
Arbeitsbereich der Kalibrierkurve nisfenster

<Kal Probenmittelwert ist kleiner als der Mittelwerte Ablauf- und Ergeb-
Arbeitsbereich der Kalibrierkurve nisfenster

<NWG Probenwert ist kleiner als die Nach- Mittelwerte Ablauf- und Ergeb-
weisgrenze nisfenster

<BG Probenwert ist kleiner die Bestim- Mittelwerte Ablauf- und Ergeb-
mungsgrenze und groRer als die nisfenster

Nachweisgrenze

RSD! Probenmittelwert oder Standardmit- Mittelwerte Ablauf- und Ergeb-
telwert liegt auBerhalb des Bereichs nisfenster
der vorgegebenen relativen Stan-
dardabweichung

RR! Probenmittelwert oder Standardmit- Mittelwerte Ablauf- und Ergeb-
telwert liegt aulRerhalb des Bereichs nisfenster
der vorgegebenen relativen Spannwei-
te
Faktor! Grenzlberschreitung des Rekalibrier- Kalibrier- Ablauf- und Ergeb-
faktors fiir die Kalibrierkurve kurve nisfenster
R%(adj.) Bestimmtheitsmall der Regression Kalibrier- Ablauf- und Ergeb-
bzw. R R%(adj.) oder R (je nach Auswahl im kurve nisfenster
Fenster Option / Kalibrierung) der Fenster Kalibrier-
Kalibrierkurve unterschreitet den vor- kurve

gegebenen Wert

#MAN. Probeneinzelwert oder Standardein- Probenein- Fenster Probenein-
zelwert wurde manuell aus der Be- zelwerte zelwerte
rechnung der Probenmittelwerte aus-
geschlossen

#KOR. Probeneinzelwert oder Standardein- Probenein- Fenster Probenein-
zelwert wurde automatisch durch zelwerte zelwerte
Grubbs-Ausreiliertest aus der Berech-
nung der Probenmittelwerte ausge-
schlossen
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