LB-SP-GPD-LQC-0116
CREACION DE METODOS Y SECUENCIAS
PARA EQUIPO ABSORCION ATOMICA NOVAA
800 F




Cédigo: Revision:

LB-SP-GPD-LQC-0116 01

Emitido por: Revisado Por: Aprobado Por:
Laboratorio Quimico Metalurgico Claudio Figueroa S Maritza Jofre Concha
Fecha:04-01-2025 Fecha: 04-01-2025 Fecha: 09-01-2025

Fecha de primera Edicién: 27 Abril 2008

Revision Fecha Descripcion del Cambio Responsable

01 04-01-2025 Creacion del procedimiento Jefa de Laboratorios




N

CREACION DE METODOS Y SECUENCIAS PARA LOMAS BAYAS

EQUIPO ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 F AT GLENCORE
INDICE

I PROPOSITOS/OBUETIVOS......ceoveeeeereesesesnsrsessssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssassssns 4
/I VA 0 ¥ 0 4
. RESPONSABILIDADES............ oot eseene e e e s s e nen e s enssessssmmnen e s enssessmmnnanesenas 4
IV TERMINOLOGIA O SIGLAS TECNICAS.......cooeeeeeeeeeeeesresesrsesssssessssesssssssssssssssssssssssssssanas 4
V' REFERENCIA ...ttt e e e s s nan s s esssesssssena s e s enssessmmanasenesssessmnannnenssssasnnnnnes 4
VI  DESCRIPCION DE LA ACTIVIDAD .......ooeeeeeeeeeeeeeeseeeeaseseneessesenennsessnasssesannnssesannnssenannnas 5
6.1 RIESGOS ASOCIADOS A LA ACTIVIDAD.........ooeeeeeeeeeneesceseneessssennessesennrssssennnssesennes 40
6.2 EQUIPO DE TRABAUJO.........ooeeeeeeeeeeeee et eeaaa e anssssnnnnsansnsnnanennsnanannnsnnnnsnnnan 40
6.3 EQUIPO DE PROTECCION PERSONAL (EPP)......ceeveeeeeeieesieeseeeeeseesseesesssssnsnnnns 40
6.4 EQUIPOS, HERRAMIENTAS Y/O MAQUINARIA ......ooeeeeeeeeneeeeeeneessesenensseennenseeneeas 40
6.5 FICHAS TECNICAS........oeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeettaeseeeaeesasseeesessssaaseesssssssnnsseesnnnnn 40
LT O I {0 1. S 41
6.7 METODOLOGIA DE TRABAJO.......oueeeeeeeeeeeesresesesrssessssssssessssssssssssssssssssssssssssssssssssssans 42
LT LY A1 =5, (0 S 43

Cédigo © LB-SP-GPD-LQC-0116

Aprobado por : Maritza Jofre C Ultima Revisién: 04-01-2025

Revision 1 01 Sde s

Doc. de Consulta o Entrenamiento. Este Documento impreso es valido solo para el dia 22/12/2025



N

CREACION DE METODOS Y SECUENCIAS PARA LOMAS BAYAS
EQUIPO ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 F NI GLENCORE

V.

PROPOSITOS/OBJETIVOS
Establecer la metodologia para la creacion de métodos y corridas en el software ASpect LS del equipo
Espectrofotdmetro de Absorcion Atomica NOVAA 800 F

ALCANCE
Lo estipulado involucra y obliga a todo el personal de Laboratorio Quimico, dependiente de Gerencia de
Planificacion y Desarrollo de la Compariia Minera Lomas Bayas.

RESPONSABILIDADES

Analista Quimico: Mantener limpio y en buenas condiciones el equipo; notificar a Jefatura del
Laboratorio cualquier anomalia de operacion y/o desperfecto, ejecutar la operacién del equipo de
acuerdo con este procedimiento.

Supervisor de Laboratorio: Verificar y velar por el correcto funcionamiento y operacion del equipo,
coordinar la revision y calibracion del equipo, solicitar la mantencion técnica cuando esta corresponda de
acuerdo con este procedimiento, como también cuando el equipo presente fallas y requiera una
mantencion de emergencia. Ademas, debera comunicar al Jefe de Laboratorio cualquier anomalia o falla
que presente el equipo.

Jefe de Laboratorio: Realizar las gestiones necesarias para la reparacion y/o Mantencion preventiva del
equipo, verificar el cumplimiento de este procedimiento, dar a conocer y capacitar al personal para la
correcta aplicacién de lo descrito

TERMINOLOGIA Y/O SIGLAS TECNICAS

Espectrofotometro de Absorcion Atémica: Aparato que mide la cantidad de luz absorbida por una
sustancia en disolucion y compara intensidades espectrales con respecto a una longitud de onda.

REFERENCIAS
e Sistema de gestion HS.
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VL.

DESCRIPCION DEL DOCUMENTO / ACTIVIDAD

o Medidas generales.

v Verificar que el equipo se encuentre limpio (mechero y camara).

\

Verificar que los conectores eléctricos estén en buen estado.

v' Verificar los reactivos que se utilizaran de acuerdo con manual de analisis y leer las fichas técnicas
de seguridad y familiarizarse con los procedimientos de seguridad.
v Verificar presién de salida sean las siguientes en los manometros de pared para los tres gases

Gas de combustién y oxidante

enuada . PRESION ENTRADA

PRESION ENTRADA

Aire comprimido, sin aceite, sin grasa, sin particulas

400-600 kPa EB i B? PSI

N30, sin aceite, sin grasa, pureza 2.5

400-600 kPa

0.58-0.87 BAR

Acetileno

Pureza 2.5 (para la fotometria de llama):

mejor que el 99,5 Vol% en lo que se refiere a CzHgz,
sin acetona

80-160 kPa 59.87 Sl

0.58-0.87 BAR

12-23P3l

OXIDO NITROSO

ACETILENO

0.12-0.23 BAR
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v Verificar los indicadores la alarma de nivel acetileno este en verde. Si la luz esta en rojo [presion
menor a 100 psi de acetileno] proceda a cambiar el cilindro de gas acetileno.[una vez que la presion
suba sobre los 100 psi la luz cambiara de roja a verde].

—

NOVAA 800 F

v" Purgar la trampa de agua por 2 minutos girando la perilla en sentido izquierdo [figura destacada]
verificar que se alla eliminado todo el liquido condensado y luego girar la perilla en sentido derecho,
Tener en cuenta que las particulas de agua afectan a la valvula selenoide que esta en la caja de
gases interna del equipo [la valvula se corroe y dificulta su lectura de flujo de aire].
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v' Verificar el estatus del UPS._Debe indicar en su

SRR RS

isor que esta en modo LINE.

i

v" Encender el sistema de extraccion de gases. Para mediciones con acetileno/aire el extractor debe
tener una velocidad minima de 20% y maximo 25%. Para mediciones con acetileno/nitroso debe
tener una velocidad minima de 20% y maximo 22%.

Boton de
encendido
Boton de
apagado
Perilla
reguladora de
velocidad
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v" Encender el computador y luego el equipo accionando el boton verde (power) ubicado en el lateral
derecho. Esperar 10 segundos para que inicie el instrumento, durante ese periodo el equipo
realizara un chequeo de sus componentes internos y autosampler.

v Inicie el software ASpect LS haciendo doble clic en el icono de ASpect LS.

ASpect LS
English

v' Al iniciar el software se abrird una ventana emergente “QUICK START”, en ella se debe ingresar
operador y presionar el botén “System check”.

QUICK START 04/01/2025 10:33:17

Instrument: nowAA 800F ASpect LS Version: 1.7.2.0

OPERATOR CFS

LAB. Laboratorio Lomas Bayas 2025

TECHNIQUE Flame -

Worksheet Lastchanged By DESCRIPTION

Crin aqueous solution 03/04/2020 1455 | Analytik Jena

Sample preparation:
Elem./Wavelength: Cr 357.87 nm

Cu in aqueous solution 03/04/2020 14:56 | Analytik Jena Measurement detais:

0Q TEST Cu 03/10/2024 13:35 | LOMAS BAYAS e o
Calibration range: 0 - 5mg/L.

Zn in aqueous solution 03/04/2020 1456 | Analytik Jena

@ ~aditional HCLs required:
cr

Favorites Recent Predefined All

O oalw e e ———— -
I systemcheck |
- [
[ Simulation
Skip Quick Start Exit OK
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v" El equipo comenzara a verificar el estado del autosampler, bandeja de muestras y mechero. Una
vez finalizada la verificacién la barra verde estara completa y se habilitada el boton “Skip Quick
Start”, el cual debe ser presionado para continuar hacia la pantalla principal.

Instrument novAA 800F ASpectLS Version: 1.7.2.0
OPERATOR CFS
LAB: Laboratorio Lomas Bayas 2025
TECHNIQUE Flame
oo s o oo oo = 1
Worksheet Lastchanged By || CONFIGURATION 1
Crin aqueous solution | 03/04/2020 14:55 | Analytik Jena Aipossmplet ® ssf |
Samplertray @ 139Pos.|
Cuin aqueous solution 03/04/2020 14:56  Analytik Jena . 1
| 1 Bumer. & 50mm
OQ TEST Cu 03/10/2024 13:35 LOMAS BAYAS 1 I
| 1
Zn in aqueous solution 03/04/2020 14:56 ' Analytik Jena 1 1
| I Elements (Lamp turret). 0
I Pb Fe Co Cu Bi Mn As Mg
1 1
1 1
1 [
1 1
Favorites Recent Predefined All p B oo T T T T
System check
() Simulation
|m———mmmmmmmmm 1
: Skip Quick Start : Exit

v' En el costado izquierdo de la pantalla principal se encuentran diferentes comandos como
“Spectrometer”, “Flame”, “Method”, “Autosampler”, “Sample ID”, “Sequence”, “Calibration”, “QC”,
“‘Data” y “Worksheet”

File Method Development Routine Extras ?

it Actions View

B

Sequence/Results Sequence Results Overview

5

1
Spectrometer) No Type [Name Paos. No. Name Line Cone.1
b 1

g
1
1
1
! 1
1 Flame 1
! 1
! 1
1
1
1

138

Method

-
[— |
Autosampler |
1
i
Sample 1D |
|
=
1

Sequence

M

Calibration

' &%

=]
g
[

1
1
1
1
1
1
1
1
t ]

=
g
B
g
8
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v' Para crear un método se debe presionar el boton “File”, luego el boton “NEW METHOD”.o

presionar el icono “METHOD”.

“ ASpect LS 1.7.2.0 novAA BOOF Tech: Flame
dit  Actions  View

2 File Edit Actons View Method Development Routine Extras ?

Method Development  Routine  Extras

New Method...
Sequ: [ | h S 9
New Sequence...
Sequence/Results Sequence Results Overview New Sample Information Fie... nce Results Overview
ﬁ MNo. Type /MName Pos. Na. Name t  Open Method 3 D
Spectrometer P D i 1 Pos.
Open Sequence...
6 Open Sample Information File...
Flame
Open Results...
[FH
i
Method . El Save ’
L= X Delete »
(=]
Autosampler a Print »
' Report Design Mode
Sample 1D Quick Start
—
i= Start Offline Program Instance
Seguence
E Exit
Calibration 1Fe

Se desplegara esta pantalla donde seleccionaremos la opcion “BASED ON DEFAULT PARAMETERS”

File Edit Actions View Method Development Routine Extras ?

Ch sample: R

Sequence/Results Sequence Results Overview

ﬁ No. Type /Name Pos No Name L
Spectrometer

)

Flame

Methed Create new Method

-
&5 O Based on default parameters

Autosampler

(O Based on current parameters
' O Based on saved method
Sample 1D
2 —
i—

Sequence

L

Calibration ‘ ‘

OK Cancel
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Luego se despliega la pantalla method con los diferentes parametros a seleccionar segin sea la necesidad
o la aplicacion de la técnica espectroscometrica. Presionar “APPEND”para que se despliegue la siguiente
pantalla donde seleccionaremos el elemento quimico requerido.

#t Method — [m]
Lines Evaluation Flame Sample transpert Calib QCS  QCC  Output
MNo. Elem W;‘:f]‘ Linedeser Optic. made Lamp C'E:;"]‘ [Snll';]
= £= 4=
Line O inc.
Append Insert Delete
Ct Open... Y Save... = @ OK Accept Cancel
Para este caso de ejemplo seleccionaremos el elemento Cu
Ht Select element/line —
Select Element Max. lamp current [mA]: 100 =
Elements -
Elem. Line [nm] Type Sens.[%]
s a Ag 3281 P 100
Li | Be i CIN O/ F |Ne Ag 3383 s 53
Na| Mg ANISHIBY S CI Ar Al 3093 P 100
Al 396.2 S5 83
K |Ca Scll Ti ll Cr Mn|Fe Co| Ni|Cu| Zn| Ga| Ge| As| Se| Br Kr Al 3082 67
Rb| sr| ' T2 b M| T Ru| Rh| Pd| Ag| Cd| lin| Sn] 88| Te| 1 xe ﬁ zg;‘; 48
Cs|Ba| La| Hf| Ta| W Re|05 Ir | Pt| Au| Hg| TI|Pb| Bi| Po At Rn Al 2575
==m Al | 2568
b s | As |1937 |P |00
Ce| Pr| Nd| P Sm| Eu| &d| Tb| Dy| Ho| Er | Trm| ¥b| Lu| As 1972 [s |53
Au 2428 P 100
Th Pa (| Np Pu Am Cm Bk Cf Es Fm Md No Lr Au 2676 ] 50
o Au 12
Sort by
O Element O Line
Default parameters from: Cookbook w Deselect
OK Cancel
: . . : “ ”
Seleccionaremos la longitud de onda requerida y presionamos “OK”.
1t Select element/line -
SelectElement Cu Max. lamp current [mA]: 100 &
Elements -
Elem. Line [nm] Type Sens.[%]
. _ {[Cu [ 3248 P 100
Li | Be i C|N/|O F Ne o 57T 3 0]
MNa| Mg AN SI|{/PY] s ClI Ar Cu 2165 18
= = Cu 2179 20
K |Ca| Sc| Ti| V| Cr Mn|Fe Co| Ni| Cu| Zn| Ga| Ge| As| Se| Br Kr Cu 2996
Rb| st| v | zr| N6 Ma| Tc Ru| Rh| Pd| Ag| €d| In]| Sn|Sb| Te| 1 xe Cu | 2492
Cu 2244
Cs|Ba| La| Hf| Ta| W Re|Os Ir | Pt| Au| Hg| TI|Pb| Bi| Fo At Rn Cu 2442
Fr Ra Ac
ce| Pr| Nd| P sm| Eu| @d| Tb] Dy| He| Er| Tm| ¥b| Lu
Th Pa [l Np Pu Am Cm Bk Cf Es Fm Md MNe Lr
Sortby
O Element O Line
Default parameters from: Cookbook b Deselect

Cancel
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Ahora se definen los siguientes parametros que se requieren en el método.

1 #it met

Lines Ewvaluation Flame Sampletransport Calib Statistics QCS QCcc Output

Wavel . . Current Slit
MNo. Elem. [nm] Linedescr. Optic. mode Lamp [mA] [nm]
= += =
Line Oinc
Append... Insert.. Delete
CY Open CH Save = O OK Accept

Cancel

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  Output
Wavel. ? < Current Slit
No. Elem. (nm] Linedescr. Optic. mode Lamp (mA] (nm]
#| Cu 3248 Cu324 HCL 3 1.2

Single-beam [v] |
Single-beam k
Double-beam
Emission

OPTIC.MODE Modo de trabajo 6ptico para técnica de llama e hidruro

SINGLE-BEAM:La luz se dirige a través de la camara de muestra, el La deriva de la lampara se corrige

mediante un autocero automatico directamente antes de la medicion.

DOUBLE-BEAM: En la medicion de la sefial de referencia la luz encendida se pasa por la camara de

muestras y se utiliza para Correccion de la deriva de la lampara.
EMISSION: Medicién de la sefial de emision del elemento en el llama

Lines

Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  Output

LAMP: tipo de lampara
HCL: Lampara de catodo hueco de un solo elemento
MHCL: Lampara de catodo hueco multielemento

Wavel. ' ; Current
No. Elem. o] Linedescr. Optic. mode Lamp (mA]
1 Cu 324.8 Cu324 | Single-beam HCL & 3
HCL R
MHCL

Slit
[nm]
12

LB-SP-GPD-LQC-0116
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Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  Output

Wavel. . . Current Slit
No. Elem. o] Linedescr. Optic. mode Lamp (mA] [nm]
3 Cu 3248 Cu324 Single-beam HCL 3 S| 12

CURRENT: Configure la corriente de la lampara (no para el modo de trabajo Emisién

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics QCS QCC  Output

Wavel. : : Current
No. Elem. = Linedescr. Optic. mode Lamp (mA]
Bl Cu 3248 Cu324 Single-beam HCL 3

SLIT: Establecer ancho de rendija.

Con esto se definen los parametros espectroscopicos para el elemento Cu.
{-ﬁ Method — (|

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  Output

Wavel. _ . Current Slit
Mo. Elem. [nm] Linedescr. Optic. mode Lamp [mA] [nm]
il Cu 3248 Cu324 | Single-beam HCL 2

Ahora seleccionamos la pestana “EVALUATION” en donde se especifica los parametros de
evaluacion.

hi Method —

Lines Flame Sample transport Calib. Statistics QCS  QCC  Output

Ems WD Readt
MNo. Elem. Linedescr. Background m[im] Intmode ea[s]me Smooth
D2 background |00 [Mean | 30 |strong |
Cédigo : LB-SP-GPD-LQC-0116
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;ﬁ Method

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  Output

No. Elem. Linedescr, Background EARR V) Intmode Bl Smooth

[nm] [s]
1] Cu (oficy2 8l D2 background ) Mean 3.0 strong

no background k

D2 background

Background
No background: Sin correccion de fondo, lampara de deuterio-HCL apagado.

D2 background : Medicion de la radiacion de fondo para eliminacion de la absorcion no especifica,
lampara de deuterio HCL prendida..

+11 Method

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics QCS QCC  Output

Ems WD

No. Elem. Linedescr. Background
[nm]

1 Cu Cu324 D2 background

INT. MODE

AREA: Calculo del area del pico de la absorbancia. (emision) durante el tiempo de integracion
HEIGHT: Calculo de la altura del pico (valor mas grande después suavizado) de la absorbancia
(emisién) durante la tiempo de integracion

MEAN: Absorbancia (emisién) promediada durante el tiempo de medicion

11t Method

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  Output

\
No. Elem. Linedescr. Background =BG Intmode

[nm]
1 Cu Cu324 D2 background Mean

READ TIME: Define el tiempo de la lectura en segundos.
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;ﬁ Methed

Lines Evaluation Flame Sample transport Calib. Statisics QCS QCC  Output

No. Elem. Linedescr. Background Em[i::,]D Intmode Rea?stllm Smooth
il Cu Cu324 D2 background Mean 30

Smoothing: Suavizado del pico del valor de medicion

Con esto se definen los parametros de evaluacion espectroscopica para el elemento Cu.
Ig! x
¢Tt Method

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics QCS QCC  Output

Ems WD Readti
Mo. Elem. Linedescr. Background ms Intmode eacame Smooth
[nm] [s]
1 Cu Cu324  no background Mean 10 KEEL

Ahora seleccionamos la pestana “FLAME” en donde se especifica los parametros de llama..

{-ﬁ Method = (]

Lines Ewaluation| Flame |Sample transport Calib. Statistics QCS QCC  Output

Flame Burner/Mebulizer
T E 50 ~
Scraper: off ype mm
Burner angle [deg]: =
Oxidant (aux.). O off Con MNebulizer rate [mL/min]: VS
. C2H2fair C2H2/M20 Burner height
Mo. Linedescr. Flame
[Lih] [Lih] [mm]

[T Cusa4 |CoHZfar | 50 | 20 | 6 | |
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11t Method =

Lines Evaluation Flame Sample transport Calib. Statistcs QCS QCC  Output

Flame 17 lizer
Scinper o Type: | 50 mm v
Burner angle [deg]: 0 5
Oxidant (aux.): O off Oon Nebulizer rate [mL/min]: 00 =
3 C2H2/air C2H2/N20 Burner height
No. Linedescr Flame
[L/n] [L/h] [mm]
1 cu324 | [SERET !1 50 6 l
C2H2/air ‘
2H2/N20

Scraper: El raspador se activa para el proceso de analisis automatico con el calibre de 50
mm. quemador y llama de acetileno/0xido nitroso. De vez en cuando, el cabezal del
quemador estd limpiado automaticamente por el raspador. La limpieza se puede realizar
antes cada muestra, antes de cada 3.* medicion, antes de cada 2.* medicion

medicion o antes de cada medicion.
Burner/nebulizer: Type: Seleccion del tipo de quemador utilizado: 50 mm o 100 mm
Flame: tipo de llama: Acetileno[C2H2] / Aire [air] o Acetileno[C2H2]/ oxido nitroso[N20O].

i1t Method -

Lines Evaluation Flame Sample transport Calib. Statistics QCS QCC  Output

Flame Burner/Nebulizer
Scraper off ; Type: | 20 - L=,
: Burner angle [deg]: 0 'e-_
Oxidant (aux.): O off Oon Nebulizer rate [mL/min]: 0.0 ,_:_
g C2H2/air C2H2/N20 Bumer height
No. Linedescr. Flame - L/h] U] (erim]
1 Cu324 C2H2/air 40 3! 6

C2/H2/AIR [L/H]. con esto regulamos el flujo de gas de la llama tipo acetileno / aire.

Cédigo : LB-SP-GPD-LQC-0116
Aprobado por : Maritza Jofre C Ultima Revisién: 04-01-2025

16 de 46
Revisién : 01

Doc. de Consulta o Entrenamiento. Este Documento impreso es valido solo para el dia 22/12/2025



N

CREACION DE METODOS Y SECUENCIAS PARA LOMAS BAYAS

EQUIPO ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 F AT GLENCORE
111 Methed —
Lines Evaluation Flame Sample transport Calib. Statisics QCS QCC  Output
Flame Burner/Nebulizer
Scraper off Type: 50 mm
Burner angle [deg]: 0 =
Oxidant (aux.): O off Oon Nebulizer rate [mL/min]: 00 =
p C2H2/air C2H2/N20 Bumer height
No. Linedescr. Flame (L/h] [L/h] {mm]
|1 Cu324  C2H2/air 40 %s

C2/H2/N20 [L/H]. con esto regulamos el flujo de gas de la llama tipo acetileno / oxido nitroso.

11 Method -
Lines Evaluation Flame Sample transport Calib. Statistcs QCS QCC  Output
Flame Burner/Nebulizer
T :
Scraper off ype 50 mm
Burner angle [deg]: 0 &
Oxidant (aux.): O off Oon Nebulizer rate [mL/min]: 00 =
: - C2H2/air  C2H2/N20 | Bumerheight
No. Linedescr. Flame {L/h] {L/h] [mm]
} 1 Cu324 C2H2/air 40 g &
\

BURNER HEIGHT [MM]: se regula la altura del mechero con respect al haz de luz de la lampara de
catodo hueco
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CREACION DE METODOS Y SECUENCIAS PARA LOMAS BAYAS
EQUIPO ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 F NI GLENCORE

Con esto se definen los parametros de la llamas para el elemento Cu.
| ¢t Method — O

*

Lines Ewvaluation Flame Sample transport Calib. Stafistics QCS QCC  Output

Flame Burner/Nebulizer
T 3 50 ~
Scraper. off YES mm
Burner angle [deg]: [ =
Oxidant (aux.): O off O on Nebulizer rate [mL/min]: 00 =
. C2H2/fair C2H2/MN20 Burner height
MNo. Linedescr. Flame
[Lin] [L/h] [mm]
1 Cu324 C2H2/air 40

Ahora seleccionamos la pestana “SAMPLE TRANSPORT” en donde se especifica los parametros
de funcionamiento del autosampler.

T i v
Lines Evaluation Flame Calib. Statistics QCS QCC  Output
Accessones Wash
|. Use autosampler | after sample
() Use injection switch :
Use hydnde injector HS50 Wash time [s]: 5 = [:}
Mixing cup cycles: 1 E
Injection ime [s] 20 5
Load time [s] 10 2
8 Controlled cleaning
Control limit (Abs): 7990E7
Dilution if conc. exceeded
non
e AZ sol. pos.: 0 2 (0=washsol)
Mixing cup level [mL}: 20 5 Delay time [s]: 5 [
Techn. parameters..
Y Open... [Y Save.. s O OK Accept Cancel
1 11t Method - C

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statiscs QCS QCC  Output

Accessories Wash
8 Use autosampler

after sample

[C] Use injection switch

Use hydnde injector HS50

Mixing cup cycles: 1 -

Injection ime [s] 20 £

J -

| nadtima sl -

WASH: se selecciona si el lavado estara apagado o encencendido en la opcién after sample.
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1 1t Method - (m]
Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  Output

Accessories Wash

8 Use autosampler after sample

() Use injection switch

e hydride injector HS50 Wash time [s}: B =
Mixing cup cycles: 1 B
Injection ime 2
ad time [s] & L\@
@ Controlled cleaning
Control limit (Abs): 0.0050

Dilution if conc. exceeded

WASH TIME[S]: es el tiempo de lavado de la canula en la posicion de lavado.

MIXING CUP CYCLES: Ciclos de vaso mezclador

CONTROL LIMIT (ABS). La absorvancia minima para que el autosampler realice la lectura de la
muestra siguiente al realizar el proceso de lavado.

11t Method —_ O
Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics QCS QCC  Output

Accessories Wash

8 Use autosampler after sample

(L) Use injection switch
Use hydnde injector HS50 Wash time [s]: 15 &

Mixing cup cycles: 1

8 Controlled cleaning

Control limit (Abs); b 0.0050
Dilution if conc. exceeded
non
bl AZ sol. pos.: 0 = (0=washsol)
Mixing cup level {mL] 20 £ Delay time [s}: E &
Techn. parameters... W'

AZ SOL POS: la posicion 0 indica la posicién en donde se la canula [figura]

—
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Delay Time (s) es el tiempo donde se trasnporta la muestra desde el tubo a la camara de
nebulizacion: cumplidos los 15 seg el equipo empezara con el proceso de lectura.

Para definir parametros de la canula se debe ingresar al “TECN.PARAMETERS”.
Ig! x
11t Method = O

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics QCS QCC  Output

Accessories Wash
B Use autosampler after sample v
() Use injection switch
Use hydride injector HS50 Wash time [s] E
Mixing cup cycles: 1 £
Injection time [s]: 20
Loadtime [s]: m =

@ Controlled cleaning

Contral limit {(Abs): 0.0050
Dilution if cone. exceeded
none ~
AZ sol. pos.: 0 3 (0=washsol)
Mixing cup level [mL]: 0 = Delay time [s]: 15 =
Techn. parameters...
5 Autosampler - (] >

Techn parameters Positions

= 1 | Table
th S
Action Type L} Location e e Speed:
mm Level
Take up AS-FD Sample cup 115 6 6 &
' Dispense | AS-FD | Mix cup | 20 a2l
Take up | AS-FD | Mix cup | 115 | 6 | —
Wash |AS-FD  [Washcup | ] W ool
' Dispense | AS-FD | Add reagent | IS A 59| 115
——ml
Depth atpos.:
1 =

TABLE.

SPEED:Velocidad con que gira el porta tubos.

DEPTH[MM] profundidad con que la canula ingresa al tubo.
DEPTH AT POS:profundidad y posicion.
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Con esto se definen los parametros de funcionamiento para el autosampler en el método para el
elemento Cu.

Ahora seleccionamos la pestafia “CALIB” para definir los parametros de calibracion en el método.

i Method - o
Lines Ewaluation Flame Sampletranspon Statistics QCS QCC  Output
Calibration mode Blank correction
No calibration ~ Absorbance corrected
Std. prep.
manually
Mo. Linedescr. }:,ngs Calib. func. Intercept Weighting Check Unit
1| Cu324 | 0 llnear ____|calculate |none _Jnone ____[mgL | |
it Method - (m] X

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics QCS QCC  Output

Calibration mode Blank correction

No calibration Absorbance cormected

No calibration

| Standard calibration
Method of additions

{ Method of additions calib.

m— -
No. Linedescr Pos Calib. func, Intercept  Weighting Check Unit
1] Cu324 | 0 |linear | calculate | none | none | mg/L |

Calibrate mode.

No calibration: Los resultados de las mediciones de muestras se presentan exclusivamente en
absorbancia o emisién. La calibraciéon no es necesaria para estas mediciones. No hay més entradas
son requeridos en la pestafia Calib. La lista de secuencia deberia, l6gicamente, s6lo constan de
muestras.

Standard calibration: La calibracion se realiza con muestras de concentracion conocida.Se miden
muestras de concentracion desconocida frente a estos estandares de calibracion

Method of Additions: A la muestra desconocida se le afiaden diferentes cantidades de una
muestra conocida. muestra y se mide la sustancia resultante. La concentracion de la

resultados de muestra desconocidos de la regresién realizada.El proceso de adicion estandar no
esta disponible para el analisis de sélidos en un tubo de grafito.

Method of Additions calib: La curva de calibracién, mediante la cual se pueden determinar otras
concentraciones. determinado, se establece mediante el método de adicidn estandar. al mismo
tiempo, la concentracion de la primera muestra se encuentra mediante este método
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hi Method - a X
Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics QCS QCC  Output
Calibration mode Blank correction

Standard calibration Absorbance corrected

Std. prep
manua‘lly

-

manual
-pIep by sampler unc Intercept  Weighting Check Unit

Fos

0 |linear | calculate

Standard preparation

Manually: Las soluciones estandar ya estan preparadas.

prep. by sampler: Las soluciones estandar se preparan en el vaso mezclador del muestreador
automatico mediante mezclar diferentes porciones de solucién madre y diluyente.

En este caso, ajuste los siguientes volumenes para preparar las soluciones estédndar en la tabla de
lineas:

it Method = o

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics QCS QCC  Output

Calibration mode Blank comection

Standard calibration v Absorbance comrrected

Std. prep

manually

No. Linedescr Pos Calib. func Intercept Weighting Check Unit
1 Cu324 calculate none none mg/L

Calibration function

Linear: Los puntos de calibracién dan como resultado una curva de calibracion lineal.Los métodos
de adicion de estandar y calibracion por adicidn estan aprobados uUnicamente para curvas de
calibracion lineal [ y = ax + b].

nonlin. ratio.: Los puntos de calibracién dan como resultado una curva de calibracion no lineal de
caracter racional. funcion.

a+bx

1+E£%

nonlin. quadr: Los puntos de calibracion dan como resultado una curva de calibracién no lineal de
una curva cuadratica. funcion.

y=ax®+bx+c
Automatically: Para la calibracion se utilizan la funcion lineal y una funcion no lineal.
calculado. Las sumas de los residuos al cuadrado se comparan entre si (Mandel
prueba). Si la suma de la funcién no lineal es significativamente menor que la de
la funcion lineal, se seleccionara la curva de calibracion no lineal.
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1t Method - a
Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics QCS QCC  Output

Calibration mode Blank correctio

Standard calibration v Absorbance cormrected

Std. prep
manually

‘ : AM ; ] :
No. Linedescr Pos Calib. func Intercept  Weighting Check Unit

1 Cu324 nonlin. quadr hone ma/L
etzero ]
calculate
Intercept

Set zero: La curva de calibracién intercepta exactamente el punto cero medido.
Calculate: El valor cero se incluye en el calculo como cualquier otro punto de calibracion.

Weighting of calibration points

None: Todos los puntos de calibraciéon se tienen en cuenta con la misma ponderacion.

1/conc: Los puntos de calibracién obtenidos con concentraciones mas bajas deben pesarse.

mas fuerte.

1/SD: Puntos con desviaciones mas bajas dentro de varias mediciones repetidas de un

estandar se tienen en cuenta con una ponderacion mas fuerte (se requiere que este activada la
opciodn de estadistica media).

1/(SD*conc): Combinacion de los métodos de calculo 1/conc y 1/SD

;ﬁ Method =
Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics QCS QCC  Output
Calibration mode Blank correction

Standard calibration v Absorbance comected

Std. prep

manually

No. Linedescr Pos Calib. func Intercept  Weighting Check Unit
1 Cu324 nonlin. quadr calculate -1 ng/L

Elim .outliers |

Checking the calibration curve: ASpect LS proporciona verificacién automatica de determinadas
curvas de calibracion mediante un rango de prondstico que se calcula en base a una certeza
estadistica seleccionada manualmente.

None: Utiliza todos los puntos de calibracion medidos y no eliminados para el calculo de la

curvas. Los puntos de calibracién no se etiquetan ni se eliminan.

Elem. Outliers: Si los puntos de calibracion estan fuera del rango de pronéstico calculado, se
consideraran valores atipicos. eliminado mediante una prueba F (una prueba para determinar si la
exclusién de un punto resulta en una mejora significativa de la dispersion residual):
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11t Method —
Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics QCS QCC  Output

Calibration mode Blank correctic

Standard calibration Absorbance cormrected
Std. prep
manually
: AM 2 o 2
No. Linedescr Bos Calib. func Intercept Weighting Check Unit
| 1 Cu324 nonlin. quadr calculate none q
mg/kg
ug/L
ug/kg
ng/L
ng/kg
g/L
Yo

Concentration unit: Ingrese las unidades de concentracion del elemento a analizar en la columna Unidad

111 Method = [m] =

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib.  Statistics QCS  QCC  OQutput

Calibration mode Blank comection
Standard calibration i Absorbance comected
Sid. prep )
manually ~
; A : g :
MNo. Linedescr Pos Calib. func, Intercept Weighting Check Unit
1 Culd24 nonlin. quadr. calculate none mglL M
o |- C — ] 1= = =
HOCKS once ang
) [$ ne

Concentrations: Entrada de concentraciones para estandares preparados manualmente.

| Cal-Zaro: 0 = | |Ca|. standards: E = |
Cu
T P R
ype os ec [maiL]
Cal-Std1 0l - o
e
Cal-Std2 0|- L“D
Cal-S1d3 0l - o

Cal-Zero: Numero de blancos de la curva de calibracion.

Cal standars: Numero de estandares de la curva de calibracion.

Pos: Cuando utilice el muestreador automatico, introduzca el Posicion del estdndar en la bandeja de
muestras del muestreador automatico.

Cu [mg/l]: Concentracion de los elementos individuales en la norma.
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Con esto se definen los parametros de calibracion para en el método para el elemento Cu.
Ahora seleccionamos la pestafa “STATISTICS” para definir los parametros de estadistica en el método.
rit

Lines Ewaluation Flame Sample transport Calib. Statistics QCS Qcc Qutput

Statistics Confidence interval calculation
© Sigma statistics O off
. © absolute
) Median statistics — .
O relative
Replicates Confidence level
Samples 3 = 95.4% (2 Sigma) -
Calib.std. 3
Qc 3
Pre-runs D =

[ Grubbs outlier test

Statistics : El método estadistico que se utilizara para la calibracién y medicién de la muestra es
seleccionado en la pestafna Estadisticas. Los ajustes seleccionados aqui son independientes del elegido.
método de calibracion y permanece configurado en cada cambio de método
Sigma statistics Calcula el valor medio y la desviacion estandar.Estadisticas de error basadas en la media
aritmética:La muestra se mide repetidamente después de los ciclos en blanco. Basado en el resultados de
medicién, la media aritmética, la desviacion estandar y calcula la desviacion estandar relativa.
Median statistics: Calcula la mediana y el rango (R).Estadisticas de error segun el método de la mediana:
La muestra se mide repetidamente después de los ciclos en blanco. Los valores medidos estan ordenados
por tamafo. La mediana mostrada es:

» Elvalor en el medio de la lista ordenada, si el numero de medidas
Los ciclos son extrafios.

» El valor medio de los dos valores medidos en el medio de la lista ordenada.
Dado que los valores medidos individuales mas pequenos y mas grandes no influyen en la resultado de la
medicion, las estadisticas medianas son adecuadas para la eliminacion de valores atipicos.

Replicates.

Samples: Numero de mediciones repetidas por muestra

Calib.-std: NUumero de mediciones repetidas por muestra de calibracion

QC: Numero de repeticiones por medicion de control de calidad (tipos de medicion de control de calidad
Pre-runs: Numero de pseudomediciones.o Numero de mediciones de muestra que preceden a la serie
estadistica, pero no se tienen en cuenta para el calculo del resultado de la medicién

Confidence interval calculation

Off: El intervalo de confianza no se calcula

Absolute: Muestra el nivel de confianza en valores absolutos (en unidades de concentracion)

Relative: Muestra el intervalo de confianza en valores relativos (en porcentaje del valor de concentracion

Confidence level: El nivel de confianza (seleccionable entre 68,3 ... 99,9%) se utiliza para calculo del
intervalo de confianza de las muestras y los rangos de prondstico de las curvas de calibracion.
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Con esto se definen los parametros de estadisticos para en el método para el elemento Cu.
Ahora seleccionamos la pestafna “QCS” para definir la especificacién de muestras de control de calidad
para pestafias QC - pestafia QCS.

tt
Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics| QCS | QCC  Qutput
Type: | QC samplel «~ |Mame:  atd 15 ppm Reaction: flag ~
Mew/Change... Delete [ Blank correction Unit mg/L -
Mo. Linedescr. Exp. conc. Low. deviation [%:] Up. deviation[%] QCchat React!
1 Cu324 15 3 3 R
= = =

QC samples overview... ,
ne

Type: Muestra de control de calidad cuyos parametros (limites de error y procedimiento seleccionado) se
muestran en la lista de lineas.Puede seleccionar una muestra de control de calidad de la lista para verla y
editarla.

Name: Nombre de la muestra de control de calidad mostrada

Reaction: Procedimiento a seguir si los resultados de la muestra de control de calidad exceden o
disminuyen por debajo de los limites de error definidos.

[New/Chage...]: Se activara para definir un control de calidad nuevo o modificar uno existente.

[Delete ]: Elimina la muestra de control de calidad mostrada.

Blank correction: No accesible para el estdndar de control de calidad y el blanco de control de calidad
Tiene en cuenta la correccion en blanco, si esta activada.

Unit: Cuadro de lista para seleccionar la unidad de concentracion correspondiente

[QC samples overview]: Abre una lista con los parametros especificos de linea de todas las muestras de
control de calidad.

Table: En la tabla, los parametros de la muestra de control de calidad seleccionados en la lista Tipo

Se muestran los cuadros.
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11t Method - @] X

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  Output

Type: QC samplel .| Name atd 15 ppm Reaction
Newj/Change... Delete [J) Blank correction Unit frecal. + continue
cal. + continue
recal. + rerun
No. Linedescr Exp. conc Low. deviation [%] Up. deviation[%] QC °“£§?<I>p° rerun
1 Cu324 15 3 3 =

Reaction: En el cuadro de lista Reaccion, elija el procedimiento adicional que se ejecutara si el limite de
error es excedido:

Flag: El valor medido esta marcado en la tabla de muestras; el programa de medicidon continia midiendo la
siguiente muestra.

recal. + continue: Se ejecuta una recalibracion. Posteriormente, se vuelve a medir la muestra de control de
calidad. Si el control de calidad La muestra ahora esta dentro del rango permitido, la medicién continGia con
la siguiente muestra; de lo contrario, el programa de medicién se detendra

cal. + continue: Se ejecuta una nueva calibracion. Posteriormente, se vuelve a medir la muestra de control
de calidad. Si el control de calidad La muestra ahora esta dentro del rango permitido, la medicion continua
con la siguiente muestra; de lo contrario, el programa de medicién se detendra.

recal. + rerun: Se ejecuta una recalibracion. Posteriormente, se vuelve a medir la muestra de control de
calidad. Si el control de calidad La muestra esta fuera del rango, el programa de medicion se detendra. si es
dentro del rango, todas las muestras medidas después de la ultima muestra de control de calidad o la ultima
(re)calibracién, se volvera a medir. Si la muestra de control de calidad vuelve a estar fuera del limites de
error permitidos, el programa de medicién se detendra

calib. + rerun: Se ejecuta una nueva calibracion. Posteriormente, se vuelve a medir la muestra de control
de calidad. Si el control de calidad La muestra esta fuera del rango, el programa de medicion se detendra. si
es dentro del rango, todas las muestras medidas después de la ultima muestra de control de calidad o la
ultima (re)calibracion, se volvera a medir. Si la muestra de control de calidad vuelve a estar fuera del

limites de error permitidos, el programa de medicion se detendra.

next element: El programa de medicion actual se detendra y la medicion Se inicia el programa del siguiente
elemento. Esta opcién solo esta disponible si el método contiene mas de una linea.

Stop: El programa de medicién actual se detendra.
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it Method - O

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics Q@CS  QCC  OQutput

Type: QC samplel ~ | MName: 15 ppm Reaction: cal. +rerun =
Mew/Change... Delete [ Blank correction Unit: mg/L 2
Mo. Linedescr. Exp. conc. Low. deviation [%] Up. deviation [%] QCchat React!

1 Cu324 15 3 3 +

Line: Nombre de la linea del elemento

Exp. conc.: Para muestra de control de calidad y estandar de control de calidad.Concentracion esperada en
la muestra de control de calidad.

Exp. conc increase . Increase: Para existencias de control de calidad.Aumento de concentracién esperado
de una muestra a otra + adicién.Introduzca el valor segun el volumen anadido y la concentracién del
solucion de adicion.

Exp. absorbance: Para control de calidad en blanco.Absorbancia esperada en el blanco de control de
calidad.

Low. deviation [%]: Rango inferior de limite de error en porcentaje

Up. Deviation [%]:Rango superior de limite de error en porcentaje.

QC-Chart: Si estda marcado con el signo "+", el resultado del control de calidad de esta linea sera
presentado en el grafico de control de calidad de la lista de resultados

React.!: Si se exceden los limites del rango de error, el procedimiento seleccionado se aplicara el cuadro de
lista de reacciones.Si varias lineas han sido marcadas con "+", hara que los limites de error sean

superado para que una de estas lineas inicie la reaccion seleccionada (QR logic).

Unit: Unidad de concentracion esperada (solo con la opciéon QC Std. seleccionada)

Con esto se definen los pardmetros de QCS para en el método para el elemento Cu.
Ahora seleccionamos la pestafia “QCC” para especificar el control de calidad durante la secuencia.

it

Lines Ewvaluation Flame Sampletransport Calib. Statisics QCS | QCC [ Output

RSD/RR% check: | noreact v ]
Calib. check: no react v ]
Recal. check: no react. . L -
Mo. Linedescr. RSD/RR% < RSD! R3(adj) > R Rec.Fact = Rec Fact = Rec.!

1 Cu324 3 + 0.99 + 0.9 2 +
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11t Method - (m)

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  OQutput

RSD/RR% check: no react

Calib. check:
flag
Recal. check: gl conlis
No. Linedescr RSD/RR% < RSD R¥ad).)> R? Rec Fact > Rec Fact < Rec
1 Cu324 3 v 0.99 - 09 12

RSD/RR% check: Comprobacion de la desviacion estandar relativa o el rango relativo

no react: No se realiza la comprobacion correspondiente.

Flag: Marca la muestra, calibracion o recalibracion correspondiente en la muestra. tabla, si se exceden los
limites de error.

repeat + continue: Accesible solo para la opcion de verificacion RSD/RR% activa .Repite la medicion de la
muestra respectiva, si el limite de precision en serie se superd, antes de que se mida la siguiente muestra.

1it Method - [m]

Lines Ewvaluation Flame Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  Quiput

RSD/RR% check: | repeat+continue - |
| caibcreck | | RYEEED
no react h‘

Recal. check: f
ag

cal. + continue
|Nn. Linedeser. Hs Stop

m_

Calib. Check: Comprobacién de calibraciéon

no react: No se realiza la comprobacién correspondiente.

Flag: Marca la muestra, calibracion o recalibracion correspondiente en la muestra. tabla, si se exceden los
limites de error.

cal. + continue: Accesible sélo para Calib. comprobar y recuperar. comprobar opciones.Ejecuta una nueva
calibracion si los limites de error para la calibracion o la recalibracion se excedieron los factores. Luego, la
medicién continda con el siguiente muestra.

Stop: Accesible s6lo para Calib. comprobar y recuperar. comprobar opciones.Detiene la medicion del
método actualmente en ejecucion, si los limites de error fueron superados
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11t Method - O

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistics QCS QCC  Qutput

RSD/RR% check: repeat + continue ~ |

Calib. check: cal. + continue v |

no react
no react
flag

cal. + continue
Stop

| Recal. check: |

Mo. Linedescr.

Recal. Check: Comprobacion del factor de recalibracion

Calib. Check: Comprobacion de calibracién

no react: No se realiza la comprobacion correspondiente.

Flag: Marca la muestra, calibracién o recalibraciéon correspondiente en la muestra. tabla, si se exceden los
limites de error.

cal. + continue: Accesible sélo para Calib. comprobar y recuperar. comprobar opciones.Ejecuta una nueva
calibracion si los limites de error para la calibracion o la recalibracion se excedieron los factores. Luego, la
medicién continda con el siguiente muestra.

Stop: Accesible sélo para Calib. comprobar y recuperar. comprobar opciones.Detiene la medicién del
método actualmente en ejecucion, si los limites de error fueron superados

11t Method - o

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  Qutput

RSD/RR% check: | repeat+continue |

Calib. check: cal + continue v

Mo. Linedescr. RSD/RR% <= R3D! R3adj)= R#! Rec Fact > Rec Fact < Rec.!
0.9 12 .

Parametros especificos de linea de controles de calidad :En la tabla, ingrese los parametros especificos
de la linea de los distintos controles de calidad. Puedes definir para cada linea de analisis, si debe ser
considerada para la verificacién. Si uno o varias de las lineas marcadas exceden el limite de error, la
reaccion elegida anteriormente sera liberado.

RSD/RR%<: El sistema respondera segun lo seleccionado si el estandar relativo de las desviaciones o los
rangos relativos son mayores o iguales a los valor especificado

RSD!: Si las lineas estan marcadas con "+", el RSD% o se comprobara %RR.

R2(adj.)>: El coeficiente de determinaciéon R2(adj.) debe ser mayor o igual al valor especificado. De lo
contrario, el sistema respondera segun lo seleccionado.

R2!: Si las lineas estan marcadas con "+", R2(ajustar) sera revisado.

Rec.Fact>: Upper limit of recalibration factor.

Rec.Fact<: Limite inferior del factor de recalibracion.
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Rec.!: La respuesta seleccionada se liberara si los factores de calibracion estan fuera de estos limites
especificados. Si las lineas estan marcadas con "+", el Se comprobara el factor de recalibracion.

Con esto se definen los parametros de QCC para en el método para el elemento Cu.

Ahora seleccionamos la pestafia “OUPUT” para especificar el nimero de decimales con los que se
muestran los resultados. presentados en la pantalla y en las impresiones, y el orden de las lineas para un
analisis de varios elementos en la impresion.

"'i' Method —

{ines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statisics QCS  QCC | Output

Dec. places Dec. places Signif. figures
Abs./Ems Cone. Conc.
1 Cu324 3 3

Mo. Linedescr.

En la siguiente tabla, defina el nimero de decimales para la visualizacién y la impresion. de los valores de
absorbancia y concentracion, y el orden en que las lineas de analisis aparecera en la copia impresa.
Con esto se definen los parametros de OUTPUT para en el método para el elemento Cu. Ahora
presionamos en Accept y luego Save.

tit Methad = O

Lines Evaluation Flame Sampletransport Calib. Statistcs QCS QCC  Output

i Dec. places Dec. places Signif. figures
No. |Linedescr. Abs./Ems Conc. Conc.
1 Cu324 3 3
t= = =

inc.

cth Open... CH Save... | = @ oK Cancel
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Colocamos el nombre al método en Name y se requiere alguna informacion en Description. Presionamos
OK'y el ,método quedara grabado para su utilizacion.

Save methnod

Mame: Cat:
Mame Vers Date Time Cat Operator

Co 3 26-10-2024 18:31
Cr_preprogrammed 1 03-04-2020 12:11 Analytik Jena
Cu minerales 1 6 26-10-2024 18:58
Cu Soluciones 1 3 10-10-2024 1957
Cu_preprogrammed 1 03-04-2020 1148 Analytik Jena
Fe 2 26-10-2024 19:25

Sortby Description:

N © Increasing

amef\ers. 1 o Decreasing
@ Current version only
B Save calibration data
Cancel

Ahora se debe crear la secuencia que se basa en un método cargado, que contiene la informacién sobre el

tipo de calibracion, analisis estadisticos, control de calidad, etc. La secuencia contiene la informacién sobre

las muestras y acciones en su orden de tratamiento. Algunas muestras que describen datos como el nombre
de la muestra y su posiciéon en la bandeja de muestras, también se puede ingresar directamente. Sin
embargo, para el almacenamiento permanente las muestra Los datos descriptivos deben guardarse como

un archivo de informacién de muestra.

Presionamos en “SEQUENCE”

SequenceiResuls Sequence Fesulls Ovenvew

% Mo

Ty [ Moy

seqences |

Pai K

Ly Cone 7
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Se desplegara esta pantalla donde se introducen los distontos parametros para la secuencia.

i

Type Pos MName MNameiz Elements Specifics
Row — — =
Samples = = =
Append Insert Delete O
Sequence<-QC sample ID — nc.
@ Types
Delete table From sequence row ] Sequence<-Sample ID
Y Open Y Save (=] 0K Accept Cancel

[Append] Agrega una nueva fila al final de la lista y abre Editar secuenciaventana.
[Insert]: Inserta una nueva fila en el lugar seleccionado de la lista.

[Delete ]: Eliminar lineas marcadas.

[Delete table]: Elimina la tabla de secuencia completa.

[Sequ.<-QC-samples ID]: Transfiere informacién de muestras de control de calidad (por ejemplo, nombres
y posiciones de las muestras) a ventana ID de muestra/informacién de muestra de control de calidad
(Informaciéon de muestra datos). La informacién de la tabla de ID de muestra de control de calidad se
ingresa en la secuencia . La primera fila con el nuevo ID de muestra se definird en el campo de cada fila.

[Sequence<-Sample ID]: Toma informaciéon sobre los nombres de las muestras y coldéquela en el
muestreador automatico. desde la ventana ID de muestra (Datos de informacion de muestra). La
informacion de la tabla de ID de muestra se ingresa en la secuencia. La primera fila con el nuevo ID de
muestra se definira en el campo desde cuadro de texto de fila.
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Luego se presiona Append y aparacera la pantalla de edicién de secuencia. Elija sucesivamente los tipos de
muestra y acciones y transfiéralos a la secuencia. lista haciendo clic en cada uno de ellos.

Selection Row number: 1

LR

© Samples Number: 10
oac

(O Reag blank

(0 QC blank DL

() AutozerofAutomax

(O Calibration

(O Recalibration

() Peak pick

() Special action

() Load method

OK ] Accept Cancel

Samples: Mide el nUimero de muestras especificadas en Niumero

QC simples: Mide una muestra de control de calidad y la evalia segun lo especificado en el Método.En el
cuadro de lista que aparece, elija uno de los tipos de muestra de control de calidad.

especificado en la ventana Método / QCS. Los parametros del control de calidad. La muestra se muestra en
el campo opuesto.

Blank:corresponde ala muestra blanco.

QC Blank DL: Mide un blanco para la determinacion de la deteccion y limites de cuantificacion segun el
método del blanco

Autozero/max. equalization:Realice una medicion AZ (Autocero) para mediciones de absorbancia de
medicién del valor maximo para los analisis de emisiones.

Calibration: Mide las muestras de calibracién y ejecuta la calibraciéon de acuerdo con las opciones definidas
en el método

Recalibration: Mide la muestra de calibracion proporcionada para la recalibracién y realiza la recalibracién
Load method: Cargue un método guardado, para iniciar otro analisis de elementos

dentro de la secuencia.Con [...] abre la ventana Abrir Método(Métodos de apertura). Seleccione uno de los
métodos guardados.

Special actions: Acciones que no impliquen directamente la mediciéon de muestras. Estas acciones pueden
ocurrir para cada linea, solo para la primera linea o solo para la ultima linea del método como se prefiera.

A continuacién se especifican las acciones especiales
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Selection Row number: 1 Special action
O Flame on
() Samples () Flame off
©ac () Lamp off
(© Reag. blank O Idle time
O QC blank DL O Pause
O Autozerof/Automax O Beep
O Calibration ) Repeat
) Recalibration O While:
O Peak pick O Show Cal. plots
< © Special action '1:;2' Cleaning
(O Load method Sl 60 s
for each line ~

Lamp, off: Apague la lampara de catodo hueco.

Pause: Detén el anadlisis. La secuencia puede continuar posteriormente con el comando de menu Rutina /
Continuador E

Waiting Time: Espere el tiempo indicado en min. y luego continuar con el analisis (por ejemplo, mientras se
quema en la llama de 6xido nitroso).En el caso de métodos con multiples elementos, Se pueden seleccionar
lineas en la lista de secuencia para las cuales se realiz6 el periodo de espera. cumplido.

Beep: Deje que el PC genere un tono de sefal, para indicar el final de la secuencia.

Cleaning: Realizar una limpieza controlada.

Flame off: apagado de la llama.

Flame on: encendido de la llama.

Clean furnace: Solo técnica de tubo de grafito. Paso de limpieza adicional para limpiar el tubo de grafito. El
tubo de grafito es calentado a una temperatura predefinida una vez. Configuracién de parametros para este
El paso de limpieza se puede realizar en el Método - Horno.

Repeat/While: Recorre una parte de la secuencia hasta llegar a la acciéon Mientras. El numero de ciclos o
un intervalo de tiempo en minutos se puede especificar como condiciéon de rotura. Se agrega un valor

secuencial a los registros de resultados para identificacion.Si la opcién auto. esta activo, solicitudes de
dosificacion de muestra en modo manual estan suprimidos.
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Luego se presiona accept para ir agregando las diferentes funciones o muestras que se requieran para

hacer la secuencia deseada.
En la columna Pos se indica donde estara lamuestra en el portamuestras del autosampler. Una vez

terminado presione OK.

= - @
Selection Row number 3
Type Pos Name Name(Z Elements Specifics
1 Flame on for each line 0 Samples Number: | 10
2 Autozero 130 Cu
3 Autozero 130 all Oac
4 Cal-Zerol 130 all OReag blank
5 CalStd1 131 all
6 Cal-Std2 132 all ) QC blank DL
Ji Cat Siti . 133 all () AutozerofAutomax
8 Compute calib
9 QC samplel 132 std 15 ppm all O Calibration
10 Reag blank 119 all .
11 Sample 1/STDLB-20221 all O Recalibration
12 Sample 2(m all O Peak pick
— O Special action
Row —— _ O Load method
Samples 1= || £ =
Append Insert Delete
g Oinc
Sequence<-QC sample ID B Types
Delete table From sequence row 0 Sequence<-Sample ID
£ Open [ Save & 0K Accept Cancel Accept Cancel
Se procede a guardar la secuencia presionando SAVE.
Name: ch Cat:
MName Vers. Date Time Cat Operator
Cu mineral 1 2 11-10-2024 19:01
Cu Minerales 2 1 13-10-2024 1212
Cu soluciones 1 2 10-10-2024 19:51
Fl sequence prepro 1 03-04-2020 14:25 Analytik Jena
Sort by Description:
© Increasing
Name/\Vers. .
hd () Decreasing
@ Current version only
0K Cancel
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Colocamos el nombre a la secuencia en Name y se requiere alguna informacién en Description.
Presionamos OK y la secuencia quedara grabada para su utilizacion.

#aw ASpect LS 1.7.2.0 novAA 800 ech: Flame

File Edit Actions Wiew Method Development Routine Extras

Sequence/Results Sequence Results Overview

7S
Spectrometer MNo. Type /[ Name FPos. Mo. MName Line Conc.1
6 1 Flame on |
2 Autozero 130
Flame 3 Autozero 130
' 4| Cal-Zerol 130
Tt 5 Cal-Std1 131
Methed 6 Cal-Std2 132
— 7 Cal-Std3 133
(—] 8 Compute calib
Autosampler 9 std 15 ppm 132
10 Reag. blank 119
'} 11 STD LB-2022-1 1
Sample ID 12/ M1 2
— 13| M2 3
i= 14| M3 4
Sequence 15 M4 5
16| std 15 ppm 132
L= 17 M5 3
Calibration 18| LB-DUP#1 7
19| M6 8
o= 20/ M7 9
= 21 M8 10
22 std 15 ppm 132
= 23 M9 11
e 24 LB-DUPLICADO 12
25/ M10 13
@ 26 M11 14
27 LB-DUP#2 15
Werksheet 28| Autozero 130
29 Cal-Zerol 130
30| Cal-5td1 131
31 Cal-5td2 132
32 Cal-Std3 133
33 Compute calib.
34 std 15 ppm 132
35 M12 16
36 M13 17
37 M4 18
38| LB-CR2 19
39 M15 20
40| std 15 ppm 132
41| M16 21
04,/01/2025 Abs./Time Conc.1 Conc.2 QC Res. Error Single val. Samj
10:57

o Finalizar la actividad.
» Si el equipo no es utilizado dentro de la proxima hora se debe apagar.
» Una vez finalizada la operacion, dejar el drea de trabajo limpia y ordenada.
» Registrar las verificaciones de funcionamiento y operacion del equipo en Check List en App

CheckLomas.
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Instalacion o cambio de lamparas

Para instalar o cambiar una lampara se debe apagar la lampara y mover la torreta hasta la
posicion en donde se instalara o cambiara la lampara. Para acceder a la torreta de lamparas se
debe abirir la puerta que se encuentra en el lado izquierdo del equipo.

l analytikjena

Cuidadosamente se debe soltar el resorte de seguridad de la lampara retirando la argolla
desde el gancho, luego sujetando firmemente la torreta y la base de la lampara, esta se debe
desplazar hacia arriba.
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Cada posicion de la torreta cuenta con una base para insertar los electrodos y la guia de cada
lampara, se debe insertar la lampara cuidadosamente procurando que dichas partes estén alineadas
con los agujeros de la base y ejercer una leve presion hacia abajo para que quede correctamente
insertada. Cuando la lampara este en su posicion se debe volver a enganchar el resorte retirado al
comienzo.

b

18

Para el caso de las lamparas propias del fabricante (Analytik Jena) estas seran detectadas
automaticamente por el equipo y el software, mientras que las lamparas de otras marcas deben ser
registradas de manera manual en el apartado de “Spectrometer”.
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Menu de lamparas en software ASpect LS

Para accéder desde el software al control de las lamparas se debe ingresar en el apartado

“Spectrometer” ubicado en la barra lateral izquierda de la pantalla principal, desplegandoce la
siguiente pantalla:

7%

Control Energy Energy scan Spectrum

QOptical parameters Data
Position: 1-HCL (Cu) Source: | |nstrument
Wavelength [nm]: 348 |G Element |[] manual
Slitwidth [nm]: 12 i
Current [mA]: 30 Transfer to method
Optical mode: Single-beam v
Set

Background correction: no background v

HCL:

Pre-heated lamp

Paosition: ~

A (0)

Current [mA]: 00 < twb
Lamp turret

| Close

Position: Indica la posicion de la lampara en la torreta y el tipo de lampara.

Wavelength [nm]:Indica la linea de longitud de onda seleccionada para el elemento, si se desea
ingresar otra longitud de onda debe marcar la casilla “manual”.

Slit witdh [nm]: Permite seleccionar la anchura espectral del monocromador.
Current [mA]: Muestra la corriente de la lampara utilizada.
Optical mode: Permite seleccionar el modo 6ptico de trabajo (mono haz, doble haz, emision).

Background correction: Activa o desactiva el corrector de fondo.
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Luego de haber definido los parametros opticos a utilizar se debe pulsar el boton “Set” y el
instrumento los establecera y realizara un barrido de pick y un autozero, en el caso de que la
ejecucion sea correcta se activara una luz verde, en caso contrario una luz roja.

7% Spectromete - o
Control Energy Energyscan Spectrum

Optical parameters Data

Position: 1-HCL (Cu) @ Source: | Instrument

Wavelength [nm]: 248 | C Element | (] manual

Slit width [nm]: 12 b

Current [mA]: 30 3 Transfer to method

Optical mode: Single-beam -

@) Set
Background correction: no background ~
HCL @

Pre-heated lamp

Position: i [D]
Current [mA]: 00 3 b
Lamp turret

Close

El boton “Lamp turret” muestra la posicion, tipo de lampara, elemento y corriente de cada
una de las lamparas instaladas en la torreta.

Lamp turret

Mounting Lamp history

P T d £ : Max. curr.  Recmd. curr. Alignment
°s | ype e emens [mA] [mA] ad]. Value
1 HCL - |Cu 10,0 =
2 | none 0.0 =
3 |none 0o -
4 |none 0.0 =
5 | none 0.0 =
6 | none 0.0 =
7 |none 0o -
8 |none 0.0 =
Change Register lamp f Unregister lamp { Initialize
Lamp alignment
Delete table Energy
Align
change lamp
Close
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Pos: Posicion de la lampara en la torreta.

Type: Tipo de lampara.

“ oKk 6

Cod.: Solo aparece en el caso de las lamparas codificadas, en tal caso aparecera el simbolo
los parametros apareceran automaticamente y no podran ser modificables.

y

Element: Elemento que sera analizado con esa lampara.
Max. current: Corriente maxima de la lampara.
Max. Boost.: Corriente maxima de la lampara (en caso de super lamparas S-HCL).

Recommended current/ Recommended Boost: Corriente recomendada para lamparas (solo
lamparas codificadas).

“ ok

Adj: Aparecera el simbolo en el caso de que la lampara fue ajustada. Para ajustarla se debe
seleccionar la lampara y presionar el boton “Align”.

[Change]: Permite cambiar los parametros de la lampara seleccionada, solo aplica a lamparas no
codificadas.

[Register Lamp]: Solo aplica a lamparas codificadas.
[Unregister Lamp]: Borra todos los parametros de la lampara seleccionada.

[Initialize]: Mueve la torreta hacia la lampara seleccioanda y se transfiere la informacion de la
lampara al programa.

[Delete table]: Elimina todas las posiciones de la tabla.

[Change lamp]: Apaga la lampara seleccionada y mueve la torreta hacia la posicion de cambio (se
debe cambiar cuando este fria).
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6.1. RIESGOS ASOCIADOS A LA ACTIVIDAD

Tabla 1: Resumen del Riesgo de la Actividad: refleja el resultado de la Evaluacion de
Riesgos detallada en la QRA del proceso a describir.

Resumen

Actividad Maximo Maximo . . o
. . Max. Consecuencia Mayor Categoria
Riesgo Riesgo Potencial (PMC) de Impacto
Inherente Residual &
racion del rofotometr
Operacion del espectrofotometro 13 9 3-Moderada Salud y seguridad

de absorcion atomica

6.2. EQUIPO DE TRABAJO

e Supervisor quimico.
¢ Analistas quimicos.

6.3. QUIPOS DE PROTECCION PERSONAL (EPP)

e Zapatos de seguridad.
o (Gafas de seguridad.

e Tenida antiacida.

e Guantes nitrilo

e Duchas de emergenicia

6.4. MAQUINARIA, HERRAMIENTAS Y MATERIALES

o Espectrofotometro NOVA.800 F

e Estandares de calibracion.
e Material de Laboratorio.

e Procedimiento manejo de equipo de absorcién atémica.

6.5. FICHAS TECNICAS DE LOS EQUIPOS

Manual del equipo Espectrofotometro de absorcion atdmica se encuentra en la carpeta de EAA
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6.6. OTROS

PLAN DE CONTINGENCIA O FALLA

Contingencia

Nimero Frecuencia
Suceso Causa Evento Accién Avisar de radial Plan de accién
contacto
C::;:Ieeir}zfr:: Corte de Jefe de
9 o . Laboratorios 2628731 4
Salta automatico energia Se debe esperar una
en sala eléctrica hora para reposicion
Sin insumos del de energia,
| Falade Jefe do raencn
Equipo no o ’ ) Laboratorio 2628731 4 . :
. Lampara, equipo Queda fuera Cambiar Insumo,
operativo. K L
Nebulizador, de Servicio ocupar segundo
Fresadora. . X
Impacbic equipo. De lo
contrario dar aviso a
Defecto en .
bot bl Mantencia las areas afectadas
0 onedra,tca e Falla aln, etnpwn 2628633 6 jefe de turno planta
conductor, eléctrica electrica SX-EW 2628624
enchufe y/o reté
térmico.
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6.7. METODOLOGIA DE TRABAJO

==

éAprueba?

. ==
iIngresolos iVerificola
parametros nurr;erlamm
Necesarios? ela

SECUencia?
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ANEXOS

Mantencion y Limpieza del equipo espectrofotdmetro absorciéon atdmica

Operacion y calibracion de equipo espectrofotémetro de absorcién atomica
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