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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO LOMAS BAY‘AS

DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsA GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

PROPOSITOS/OBJETIVOS

Establecer la metodologia para la correcta operacién del Espectrofotometro de Absorcion Atdmica
NOVAA 800 D y sus componentes de forma segura. Ademas de indicar pasos a seguir para la
mantencion del equipo.

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, deberd 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.

Estandares de Calibracién: Sustancias altamente puras con propiedades definidas y concentracién
conocida que permiten cuantificar un analito por medio de la calibracién del equipo..

Optimizaciéon del equipo: Dejar en las mejores condiciones el equipo para posterior analisis de
muestras.

Pirolisis: es una degradaciéon térmica de una sustancia en ausencia de oxigeno, por lo que dichas
sustancias se descomponen mediante calor, sin que se produzcan las reacciones de combustion.

Absorcion Atomica con Horno de Grafito (GFAAS): es una técnica analitica en la que una muestra se
atomiza en un horno de grafito, que es calentado eléctricamente, y se mide la absorcién de luz por parte
de los atomos de la muestra. Este método es altamente sensible y se utiliza para analizar trazas de
metales en diversas matrices.

Chiller(enfriador): es una maquina que enfria agua, u otros liquidos, para después ser utilizada en
sistemas de aire acondicionado, procesos industriales o enfriamiento de maquinaria. Funciona mediante
el ciclo de refrigeracién, donde un liquido refrigerante se comprime, expande y libera calor.
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO {OMAS BAY\AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D N s GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

REFERENCIAS
e Sistema de gestion HS.

DESCRIPCION DEL DOCUMENTO / ACTIVIDAD

oMedidas generales.

v' Verificar que el equipo se encuentre limpio (horno de grafito, autosampler, chiller, recipiente
desechos).

v Verificar que los conectores eléctricos estén en buen estado.

v’ Verificar los reactivos que se utilizaran de acuerdo con manual de andlisis y leer las fichas técnicas
de seguridad y familiarizarse con los procedimientos de seguridad.

v Verificar que los manometros de acetileno, oxido nitroso y aire comprimido estén cerrados [esto es
una medida de seguridad].

v Verificar la presion de salida del gas argon.

Gas inerte recomendado Presion de Consumo

entrada
Argan 4 8 o mejor 600-700 kPa max. 2 L/min
Componentes permitidos: (depende del programa de
Oxigeno <3 ppm tiempo-temperatura)

Nitrogeno <10 ppm
Hidracarburos < 0,5 ppm
1 Humedad <5 ppm

Gas adicional: Aire comprimido, sin 600-700 kPa
grasa, sin particulas

v" Verificar el estatus del UPS. Debe indicar en su visor que esta en modo LINE.
S 2 X < d o W 0 ) N S

F SaSS RIS S \
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D " ihu s
METODOLOGIA GFAAS

v" Encender el sistema de extraccién 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
Cédigo : LB-SP-GPD-LQC-0117
Aprobado por : Maritza Jofre C Ultima Revisién: 25-05-2025
6 de 38
Revision 101

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



OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO {OMAS BAY\AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D xa xress GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

v' Para tecnica de horno de grafito (GFAAS) seguir esta secuencia de encendido

1. Chiller [presione el boton cuadrado y espere hasta que el visor registre
temperatura.

2. equipo novaa 800D [preione el boton verde y espere hasta que el equipo verifique
sus componentes internos y externos|

3. Inicie software ASpect LS.

English

4. Con esta secuencia se asegura que el chiller conecte en modo remoto con
comunicacion con el equipo. Operando el ciclo de enfriamento en el horno de
grafito.
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO LOMAS BAYkAS

DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsA GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

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

Instrument novAA 800D ASpectLS Version: 1.7.2.0
OPERATOR CLAUDIO FIGUEROA
LAB. LOMAS BAYAS
TECHNIQUE Graphite furnace (Platform)
Worksheet Lastchanged By DESCRIPTION
Favorites Recent Predefined All 0 a0
r System check I-
() Simulation
Skip Quick Start Exit OK

v' El equipo comenzara a verificar el estado del autosampler, bandeja de muestras y mechero o horno
de grafito. Una vez finalizada la verificacion la barra verde estara completa y se habilitada el botén
“Skip Quick Start”, el cual debe ser presionado para continuar hacia la pantalla principal.

Instrument novAA 800D ASpectLS Version: 1.7.20
OPERATOR CLAUDIO FIGUEROA
LAB LOMAS BAYAS
TECHNIQUE Graphite fumace (Platform)
Worksheet Lastchanged By EONHGURAT‘ON 1
I Autosampler. @ AS-GF 1
| Sampler tray: @ 108 Pos. I
I
I
|
| |
Elements (Lamp turret) 1
1 pocuaiBiCr
1
I
] !
|
| I
Favorites Recent Predefined All O am I 1
System check |
i —— o e mm omm omm o= o
() Simulation
Skip Quick Start Exit | OK )
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO LOMAS BAYkAS

DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsA GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

o Selecciéon de método

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

N Tote/ Name Pos N Nave Lre Coe | '~ Ay Fiom f, RSN  RSON

v' Para seleccionar cargar un método se debe presionar el botéon “Method”, luego el boton “Open”,
seleccione el método a utilizar y presione “OK”.

hi Method = (m]

Lines  Evaluaion Flame Sampletransport Calib. Statistcs QCS QCC  Output

Name:  pb catodos Cat:
Wavel. _ Curent St ' * Name Vers.  Date  Time Cat Operator
No. Elem =y Unedescr  Opficmode —lamp 00 o Cr homo grafito | 2 | spoj02s | 1057 |
Crhomo grafito 1p [ 2| 5202025 | 1509]
[ b catodos 24 5/25/2025 821 CLAUDIO FIGUEROA
= | = = Sortby Description:
L - = O Increasing
ine Tinc Name/Vers. 0 Deceasing
Append... Insert. Delete
Current version only
(] Predefind methods
£ Open.. Y Save.. [ O] oK Accept Cancel P —————
L OK |_| Cancel
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO {OMAS BAY‘AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D v Pt GLENCORE

METODOLOGIA GFAAS

v" Una vez realizado el paso anterior y se haya seleccionado el método se regresara a la ventana Method
en donde se indican sus diferentes parametros: “Lines”, “Evaluation”, “Flame”, “Sample transport’,
“Calib”, “Statistics”, “QCS”, “QCC” y “Output”. En cada uno de ellos se puede encontrar la siguiente
informacion (LB-SP-GPD-LQC-000-INSTRUCTIVO ESPECTROFOTOMETRO NOVAA 800F):

Lines: Indica el elemento, la longitud de onda, modo éptico, tipo de lampara, corriente y slit.

Lines Evaluation Fumace Sampletransport Calib. Statisics QCS  QCC  Output

Wavel. Current Slit
[mA) [nm]

MNo. Elem. Linedescr. Optic. mode Lamp

[nm]
1] Pb| 2170 Pb217 |Single-beam HCL

Evaluations: Indica el uso de corrector de fondo (Background), modo de integracion, tiempo de lectura y
tipo de suavizado (smooth).

h'i' Method

Lines Evaluation Fumace Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  Output

Headti
Mo. Elem. Linedescr. Background Intmode Eacime Smooth

[s]
__Pb | _Pb217 |D2background ___JArea | 60 Jstong | |
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO LOMAS BAYkAS

DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsA GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

Furnace: En esta pestafia indica los parametros de funcionamiento del horno de grafito, cuando se
selecciona el modo Graphite Furnace (Platform).

Lines Evaluation Fumace Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  OQutput

Furnace parameters overview Platform
Tot  Dry. Pyrol Atomize Modifer
# # Temp. Temp. Ramp Gas Inj. Pretr. Enr. #1

n--m---——-

MNo. Linedescr.

Clean fumace

Acceptfurnace program Temp. [C] 2450
Modif Extras... Ramp ['C/s] 500
Hold [s] 4
@ Close

Sample transport: Indica el uso de autosampler (debe estar activada la casilla), la configuracion y tiempo
de lavado, el control de limpieza (debe estar activada la casilla) y el tiempo de retardo (delay) para la
medicidn, la funcion de dilucion por reduccion de volumen [ también puede seleccionar la dilucién en horno
de grafito].

1t Method - O

Lines Ewvaluation Furnace Sampletransport Calib. Statistcs QCS QCC  Output

IAccessorles 1 Wash
1
I @ Use autosampler H Between runs i
R ———_
Wash cycles: 4 =

@ Controlled cleaning

Control limit (Abs}): 0.0050

1 Dilution if conc. exceeded

1
1
1 1
: reduced volume ~ :
1
i i
1 1
1 1
: Diluent position: 102 £ :
1 1 Techn. parameters...
e e e e e e e e e e e e e |
cth Open... Y Save... = O OK Accept Cancel
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D

N

LOMAS BAYAS

una emrrEsAa GLENCORE

METODOLOGIA GFAAS

Calib: Indica el modo de calibracién (Standard calibration), método de preparacion de los estandares
(manually), la funcién utilizada para la calibracion (se debe utilizar nonlin. quadr.), el intercepto y las
unidades de medicién (mg/L). Pulsando el boton “Concentrations...” es posible visualizar la concentracion
para cada uno de los estandares de calibracidn, la posicion designada en el autosampler y el tipo de

preparacion del standard.

Lines Ewvaluation Furnace Sample transport Calib. Statistics QCS QCC  Quiput
Calibration mode Blank correction
Standard calibration Absorbance corrected
Std. prep.
by dilution
- Vol ) - :
Mo. Linedescr [uL] Calib. func Intercept Weighting Check Unit
Pb217 | 20 __ nonlin.guadr. none none _______Imo/L_____|
|jmEEEEEEmm———— ': 1= = =
Stocks... I Concentrations... | b
L= L ime.
@ Close

Se desplegara la ventana “Calibration table” en la cual se

indican el numero de blancos de calibracion y

estandares de calibracion. Ademas, se indica la posicion en el autosampler (Pos), la concentracion de cada

uno de ellos y los volumenes de prepracion del standad.

Calibration table

Cal-Zero: 1 = Cal. standards: 3 = Diluent position: 102 =
Preparation Pb
Type Pos vl Stock "°°  [mgll]

Cal-Zerol 1 0

Cal-Std1 1 2 1 1

Cal-Std2 1 6 1 3

Cal-Std3 1|12 s 1 6
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO LOMAS BAYKAS

DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsa GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

Al presionar STOCK STANDARDS en la cual se indica la concentracion del estandar del cual se realizaran
las diluciones fijadas en la pantalla de calibration table para los estandares de la curva

L2l
n

MName Pos Elements and concentrations Unit
10 PPM PB 1 |Pb10 magyL
Example: Ni05: Cul10: Fe 25; Co 0.005 Concentrations... =
Row
Append Insert Delete
Close

Statistics: Indica la evaluacion estadistica utilizada en el método y el nimero de replicas para cada
medicion. En este caso se utiliza una estadistica basada en la desviacion estandar con un nivel de
confianza del 95,4%.

it

Lines Evaluation Fumace Sampletransport Calib. Statiscs QCS QCC  Qutput

Statistics Confidence interval calculation
© Sigma statistics .
© absolute
() Median statistics .
) relative
Replicates Confidence level
Samples 2 = 95.4% (2 Sigma) w
Calib.std. 1 =
ac 1
Pre-runs 0 =
Grubbs outlier test
Ch Open... Y save .. = O OK Accept Cancel
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO {OMAS BAY\AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsA GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

QCS: Indica el QC utilizado para verificar la correcta calibracion y medicion del instrumento. En este caso es
utilizado un patron de 3 ppm con una tolerancia de desviacion del +5%, por lo tanto, si el instrumento
detecta un valor fuera de dicho intervalo procedera a realizar recalibracioén y relectura.

;'I‘i' Method

Lines Ewvaluation Fumace Sampletransport Calib. Statisics QCS  QCC  Output

Type: | QC spike «~ | Name: STD3PPM Reaction: recal. + continue 2
New/Change... Delete (] Blank correction
Mo. Linedescr. Exp. conc.increase Low. deviation [%:] Up. deviation[%] QCchart Heact! Unit

1 Pb217 3 5 + + | mglL

QCC: Indica los parametros estadisticos con los que debe cumplir la calibracién. En este caso el porcentaje
de desviacion estandar relativa (%RSD) entre replicas debe ser menor al 3% y el coeficiente de
determinacion (R2) debe ser superior a 0.99.

-'rﬁ' Method
Lines Ewvaluation Furnace Sampletransport Calib. Statisics QCS QCC  Quiput

Tube control

RSD/RR% check: repeat+ continue w“
T Max. heati [ 1000 = 0
Calib. check: cal. + continue v ax. heating cycles
T Reaction: =
Recal check: cal. + continue v eacton no react
No. Linedescr. RSD/RR%< RSD! R(adj) > R? Rec.Fact » Rec.Fact < Rec.!
poesz s - EENCEEE - | oo - .

Output: Indica la cantidad de decimales y cifras significativas con las cuales se encuentra definido el
método.

1t v
Lines Evaluation Fumace Samplefransport Calib. Statisics QCS QCC  Output

A Dec. places Dec. places Signif. figures
No. |Linadascr. Abs [Ems Conc. Conc.
il P27 | 3 | 3 | 3
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D

METODOLOGIA GFAAS

N

LOMAS BAYAS

una emrrEsAa GLENCORE

v' Para salir de la ventana Method vy finalizar su seleccion se debe presionar el botén “OK”, y sera
regresado a la pantalla inicial.

Hi' Method = O
Lines Evaluation Furnace Sampletransport Calib. Statistics QCS QCC  Output
Wavel. i i Current Slit
MNo. Elem. [nm] Linedescr. Optic. mode Lamp [mA] [nm]
|1l _Pb | 2170 Pb217_| Single-beam HeL | 4 | 12 |
= = =
Line inc.
Append... Insert... Delete
------ -
Cchopen.. 4 Save... 5 O L OK : Accept Cancel
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO {OMAS BAY\AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D N s GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

o Optimizacién del equipo para tecnica Horno de grafito (GFAAS)

Para utilizar esta tecnica se debe cerrar el ingreso de los gases acetileno, oxido nitroso. Solo dejar

abierto el aire y el argon.

Revise visualmente las conexiones en el compartimento de muestras

1 Espiga de pldstico para suspender el cristalde 3 Horno de tubo de grafito con conexiones
sequridad (solo tecnologia de llama) Regulador de profundidad para AS-GF
2 Alojamiento del AS-GF en el compartimento de 5 Suspensién del tope en el
muestras derecho compartimento de muestras derecho
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO LOMAS BAY‘AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D N s GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

Las conexiones de gas, agua de refrigeracion y corriente estan instaladas fijamente en
el horno de tubo de grafito.

14

1 Conexiones del agua de refrigeracién: 5 Conexidn del sensor de temperatura del agua de
mangueras rojas refrigeracian

2  Ventana del horno 6 Cable de corriente de alta intensidad

3 Sensor de radiacion 7  Fusible en el horno de tubo de grafito

&4 Conexiones de gas: mangueras blancas y 8 Orificio de dosificacion con embudo de grafito

negras 9 Mordazas del horno con electrodos
Cédigo . LB-SP-GPD-LQC-0117
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LOMAS BAYAS
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D
METODOLOGIA GFAAS

Realice una inspeccion visual del tubo de grafito y embudo de grafito.
Para realizar la inspeccion visual de horno de grafito siga esta secuencia.
1. Seleccione en la pantalla el icono Furnace.

de ASnect LS 1.7.2.0 nowAA 800D Tech: Graphite furnace

File Edit Actons Wiew Routine Extras 7

Method Development

Sequence/Results Sequence Results Overview

ﬁ MNo.

Spectrometer

Type [ Name Pos. MNo. Name Line Conc.2

Autosampler

2. En las pestafias superiores seleccione control y posteriormente seleccione open furnace

-

@ Furnace — ]
[ ——
Furnace program Modif.Extras Optimization Plot E:OI"ITI'N :F’osition
Graphite furnace Furnace
. e .
Type: Platform L Open furnace 1
Heat Cyc|es D‘ ---------------- ol
Life time: ]
Cooling water temp. ['C]: 30
Reset [J Furnace LED
Formation
Clean furnace Temperature for LED switch-off: 300
Temp. ['C]: _ 2450 Test
Ramp ['C/s]: 500 8 Water flow (@ Water cooler
Hold [s]: 5 Start @ Inert gas (@ Transformer temperatur
(@ Line frequency (@) Cooling water temp.
LEEETEEE ED @) Gas box (@ Furnace
O auio O permanent Test
Line: Pb217 ~ OK Cancel
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO {OMAS BAY‘AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D v Pt GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

Al seleccionar open furnace se abrira el tapén de la abertura de inserccion del dispositivo extractor.
No toque el tubo de grafito directamente con las manos. Las huellas dactilares quedan
grabadas destruyendo asi la capa de pirdlisis del tubo antes de tiempo

1 Ventana del horno 6 Ventana del horno

2 Pieza fija del horno 7 Pieza mévil del horno, abierta

3 Tubo de grafito, introducido 8 Tapdn de la abertura de insercidn del

4 Qrificio de dosificacién con embudo de grafito dispositivo extractor (cambio de electrodos)

5 Camisa del horno
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO LOMAS BAY‘AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D N s GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

Con pinzas saque el tubo y verifique su estado visulamente (busque desformaciones, escamamiento
o trizaduras). Como por ejemplo en la imagen. De estar en estas condiciones el tubo de grafito,
proceda cambiarlo.

Si no se realizan las inspeccion visual del tubo de grafito, el equipo automaticamente
empezara a avisar con errores y detendra la operacion del equipo.

Sequence

@ ASpect LS 1.7.2.0 No.:5206
Tube values exceeds tolerance!
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO {OMAS BAY‘AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D v Pt GLENCORE

METODOLOGIA GFAAS

Retire el tubo de grafito desgastado [limpie los restos de carbonizacion que estan presentes dentro
de la camara, relice esto con una espatula plastica]. Introduzca el tubo de grafito. De ser necesario
reemplase también el embudo de grafito.

3.Cierre el horno de tubo de grafito con el botén CLOSE FURNACE

(& Furnace = O x

Furnace program ModifExtras Optimization Plot Control Position

Graphite furnace Furnace

. | i e e ==
Type: P :| Close furnace ] :
Heat cycles: o oo -
Life time: ]

Cooling water temp. ['C]: 30
Reset [CJ Furnace LED
Formation

Clean furnace Temperature for LED switch-off: 00 =
Temp. ['C]: 2450 Test
Ramp ['C/s]: 500 'Zﬁi-Waterﬁow . Water cooler
Hold [s]: 5 Start @ Inert gas (@ Transformer temperatur

@ Line frequency @) Cooling water temp.
Water cooler

@ Gas box @) Furnace
O auto (O permanent Test
Line: Pb217 i QK Cancel
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D

METODOLOGIA GFAAS

N

LOMAS BAYAS

una emrrEsA GLENCORE

4.Una vez cerrado el horno de grafito. Presione el botén TEST

@ Furnace

Furnace program ModifExtras Optimization Plot

Graphite furnace

Type: Platform
Heatcycles: ]
Life time: ]
Reset
Formation
Clean furnace
Temp. ['C]: 2450
Ramp ['C/s]: 500
Hold [s]: 5 Start
Water cooler
0O auto ) permanent
Line: Pb217 -

@
Furnace program Modif Extras Optimization Plot
Graphite furnace
Type: Platform
Heat cycles: 0
Life time: —D
Reseat
Formation
Clean furnace
Temp. [C]: 2450
Ramp ['C/s]: 500
Hold [s]: 5 Start
Water cooler
O auto ) permanent
Line: Pb217 -

Con este test se verifican todas las partes internas y preifericos del horno de grafito estén

funcionando.

= O
Control Pasition
Furnace
i Close furnace ]
Cooling water temp. ['C]: 30
[J Furnace LED
Temperature for LED switch-off: 00 =
Test
@) Water flow @) Water cooler
@) Inert gas @) Transformer temperatur
@) Line frequency @) Cooling water temp.
@) Gas box @) Furnace
e -
1 Test 1
e oo !
0K Cancel
Control Position
Furnace
Close furnace
Cooling water temp. ['C]: 30
(J Furnace LED
Temperature for LED switch-off: o0 =
I Test 1
1 1
: Water flow Water cooler :
1
1 Inert gas Transformer temperatur :
1 . . 1
: Line frequency Cooling water temp. 1
1
: Gas box Fumace :
: Test :
1 1
e e e 1
0K Cancel

>
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO {OMAS BAY‘AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsa GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

5.Posteriormente seleccione el botdn start para realizar una limpieza del horno de grafito.

@
Furnace program Modif.Extras Optimization FPlot Control Position
Graphite furnace Furnace
Type: Platiorm Close furnace
Heat cycles: 0
Life time: 0
Cooling water temp. ['C]: an
Reset [CJ Furnace LED
Farmation
Clean furnace Temperature for LED switch-off 00 2
Temp. ['CF: _ 2450 Test
Ramp ['C/s]: 500 Water flow Water cooler
Hold [s]: 5 :::::S_t;_::::i Inert gas Transformer temperatur
Line frequency Cooling water temp.
Water cooler Gas box Furnace
O auto () permanent Test

Line: Pb217 w OK Cancel

6.Posteriormente seleccione el botdn reset para realizar el nuevo ciclo de vida util del tubo de grafito

@
Fumace program Modif Extras Optimization Plot  Conirol Paosition
Graphite furnace Furnace
Type: et Close furnace
Heat cycles: 0
Life time: ]
- Cooling water temp. ['C]: 30
_________ 1 e
: Reset 1 [J Furnace LED
Farmation
Clean furnace Temperature for LED switch-off. 00 2
Temp. [C: 2450 Test
Ramp ['C/fs]: 500 Water flow Water cooler
Hold [s]: 5 Start Inert gas Transformer temperatur
Line frequency Cooling water temp.
[Watercooler Gas box Furnace
O auto O permanent Test
Line: Pb217 v OK Cancel
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO LOMAS BAY\AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D N s GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

Verique el nivel de la botella de agua desnizada y desecho
-

Verique el estado del autosampler y jeringa del dilutor.

1 23 4 5 6

1 Alojamiento izquierdo en el compartimentode 7 Alojamiento derecho en el compartimento de

muestras muestras
2 Tornillo de ajuste 1 (para coordenada ) 8 Posicidn de lavado
3 Tornillo de ajuste 2 (para coordenada X) 9 Plato de muestras con cubierta
4  Soporte para manguera 10 Vélvula en T del dosificador
5 Conduccion de mangueras con tuerca de fijacion 11 Jeringa de dosificacion
6 Tornillo de ajuste 3 (para coordenada X) 12 Tornillo de fijacién para el vastago de pistdn
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO {OMAS BAY\AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsA GLENCORE

METODOLOGIA GFAAS

A continuacion selecione carpeta para seleccinar el metodo

A ASpect LS 1.7.2.0 novAA 800D Tech: Graphite furnace

File Edit Actions View Method Development Routine Extras 7

Sequence/Results Sequence Results Overview

ﬂ No. Type [ MName Pos. MNo. Name Line Conc.2 sD2
Spectrometer

@

Furnace
131
1t

Method

-
=]

Autosampler

Seleccione el método PB PLOMO CATODOS y OK

ad method

Name:  PBPLOMO CATODOS Cat:

MName Vers. Date Time Cat Operator

PE PLOMO CATODOS 07-06-2025 12:54 CLAUDIO FIGUEROA

Sort by Description:

© Increasing
MName/Ners. ~ .
O Decreasing

@ Current version only
[ Predefind methods

[m——————— -
i ok Ji cancel
[ —— 1
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO {OMAS BAY\AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsA GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

Presione OK para confirmar la seleccion del método.

& ASpect LS 1.7.2.0 novAA 800D Tech: Graphite furnace

Method Development Routine Extras  ?

vt Y sea Y serpie: o BB

File Edit Actions

Sequence/Results Sequence Results Overview

ﬂ MNo. Type ( Name Pos. MNo. Name Line Conc.2 sp2 Unit Conc
Spectrometer
@ 1t Method = d
Furnace Lines Evaluation Fumnace Sampletransport Calib. Statistcs QCS QCC  Output
Il
1t
Wethod N El Wavel. Lined Oui g L Current Slit
E 0. em [ inedescr. ptic. mode amp [mA] [nm]
Wi bl 2170 | Pb2i7 |Singlebeam
Sample 1D
(—
i=
Sequence
Calibration t= 3= +=
|: Line Cinc
Qc Append... Insert.. Delete
Data
B i R
Worksheet f— ) Open.. 4 Save... =5 @ 1 0K 1 Accept Cancel
o S St
13:00
A ASpect LS 1.7.2.0 novAA 800D Tech: Graphite furnace
File Edit Actons View Method Development Routine Extras 7
et = seaw wESS e
Sequence/Results Sequence Results Owverview
ﬁ MNo. Type [ MName Pos. Mo. MName Line Conc.2 sD2
Spectrometer
Furnace
[
1t
Method
-
]
Autosampler
Sample ID
| —
=
Seguence
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO {OMAS BAY\AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsA GLENCORE

METODOLOGIA GFAAS

o Seleccién de secuencia

v Desde la pantalla inicial, utilizando el botén “Sequence” ubicado en la barra lateral izquierda es
posible cargar la secuencia de trabajo. Al presionar dicho botén se desplegara la siguiente
ventana, en la cual se debe presionar “Open” para seleccionar la secuencia requerida.

1= Sequence = (]
Type Pos Name Name(Z Elements Specifics
Row = = =
Samples 1= = =
Append Insert Delete 0
Sequence<-QC sample ID i
@ Types
Delete table From sequence row 0 Sequence<-Sample ID
rhopen 4 Save = OK Accept Cancel

v' Se desplegara la siguiente pantalla en donde se muestran las secuencias guardadas. Se debe
seleccionar la secuencia deseada y pulsar el botéon “OK”.

Name: pb plomo ch Cat:
| Name Vers. Date Time Cat Operator
CrHorno grafito 2 5/20/2025 10:58
CrHorno grafito 1p 1 5/20/2025 15:12
CrHorno grafito Cap 1 5/20/2025 19:07
Pb Catodos 1 5/21/2025 18:15 Lomas Bayas
pb plomo 13 5/25/2025 15:53 CLAUDIO FIGUEROA
Sortby Description:

© Increasing

Name/Vers. v .
] O Decreasing

Current version only
[[J Predefined sequences

Cance
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO LOMAS BAYkAS

DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsa GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

v’ Una vez realizado el paso anterior y la secuencia haya sido seleccionada, se regresara a la ventana
Sequence en donde se previsualiza la secuencia y las posiciones establecidas para cada uno de los
estandares de calibracion y muestras. Para continuar se debe presionar el boton “OK”.

1

Type Pos Name Name(z Elements Specifics
1 Formattube for each line
2 Idle time 1 Minutes Wait all for each line
3 Cal-Zerol 102 all
4 Cal-Std1 101 all
5 Cal-Std2 101 all
6 Cal-Std3 101 all
7 Cal-Std4 101 all
8 Compute calib.
9 Reag. blank 102 all
10 Sample 1.71070C all
11 Sample 2/71071C all
12 Sample 3/71072C all
Raw Samples = |[%= =
Append Insert Delete Oline
Sequence<-QC sample ID SaSH
Types
Delete table From sequence row 0 Sequence<-Sample ID
4 Open 4 Save = OK Accept Cancel

v Luego de haber seleccionado el método y la secuencia a utilizar, se debiese visualizar la pantalla
inicial y en las casillas superiores “Meth:” y “Sequ:” aparecera el nombre del método y la secuencia
cargada, debajo de ellas se visualiza el detalle de la secuencia cargada y las posiciones definidas
en el autosampler, se debe tener en cuenta que las muestras en la secuencia tienen considerados
los estandares, controles, duplicados y blanco en el mismo orden que en el LIMS. Ademas, estan
incorporados comandos especiales como “Flame on” en la primera columna (para encender llama
automaticamente), analisis de QC cada 5 muestras, calibracion cada 14 muestras, limpieza de Ila
camara de combustion “Cleaning” y apagado de la llama “Flame off’ y la lampara “Lamp off” al
finalizar la secuencia.

PSR ~Cobre minerales LGS [ QEETR Cu minerales 2+LQC

equence/Results Sequence Results Overview

Type / Name
I 1 Flame on ]
] 2 Autozero 130 1
e 130 ;
I 5 carstan 131 i
| 6 cal-std2 132 1
| 7 CaFstd3 133 1
} 8 Compute caiib 1
9 std 15 ppm 132 I
10 Reag. blank 119
11 sTDLB-20221 1 1
112 M1 2 I
e : i
bis ma 5 1
I16 std 15 ppm 132 ]
17 M5 3 1
18 LE-DUP#1 7
19 M6 8
I
[zl Las muestras
EENTE R & deben
T —_ posicionarse en
I26 m11 14
125 Auorore 150 el autosampler
29 Cal-Zerol 130
I3 carsut 131 de acuerdo a lo
131 cal-sd2 132 . .
122 Cal-Stas indicado en la
33 Compute calib .
o = secuencia.
Is6 M3 17
137 M4 18
|38 LB-CR2 19 1
39 M15 20
L40 st 15 ppm 132 !
l41 mis 21 1
[ S —————————————
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO LOMAS BAYKAS

DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsa GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

v Para comenzar el andlisis de acuerdo con lo establecido en la secuencia esta se debe iniciar

presionando el botén I: ubicado en la parte superior izquierda.

Fle Edit flew _ Method Development _Routine _Extras _?

equence/Resulls Sequence Results Overview Select columns

P
Spectrometer Pos. | No. Name Line Conc.1 Unit Abs. Abs. RSD% Pos
b 2 Autozero
Flame 3 Autozero
e 4 Cal-Zerol
1t 5 GalStd1
Methed 6 Cal-Std2
- 7 Cal-Std3
& 8 Compute calib.
Autosampler 9 std 15 ppm .
i ST . \
Sample ID 12 M1 2
— 13 M2 3
= 14 M3 4
Sequence 15 M4 5
16 std 15 ppm 132
17 M5 6
Calibration 18 LB-DUP#1 7
19 M6 8
23 20 M7 9
o« 21/ M 10
_ 22 std 15 ppm 132
% 23 M9 1
Data 24 LB-DUPLICADO 12
25 M10 13
26 M11 14
e 27 LB-DUP#2 15
28 Autozero 130
29 Cal-Zerol 130
30 Cal-Std1 131
31 Cal-Std2 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
DA/DVZEZS - A;/T\me Conc1 Conc2 QCRes. Eror Singleval Sample D User defined
v Antes de iniciar se desplegara una ventana con informacion de la secuencia cargada, el método, un
cuadro de texto para ingresar una descripcion (en caso de ser necesario) y las opciones “New
file/list” que significa que se generara un nuevo archivo y lista de resultados y la opcion
“Append to file/list” que significa que los resultados seran anexados a la fila o lista actual, es
decir, se mantendran los resultados registrados hasta el momento y los nuevos resultados seran
agregados a continuacion. Finalmente, presionando el botén “OK” se dar4 inicio al analisis.
Sequence: Cu mineral 72 LOC )
| [ RResullsfil Current method:
Name
| Cu mineral 72 LQC B Cobre minerales LQB
| Folder Version: 27
| from: Database
| (Standard) v
? Description: Continue with
| Cobre minerales LQB
| Version: 27
| Measure row(s)
P —————
i1 © Newfile/list 1 Line: Cu324
': O Append to fileflist :
| 1
i1 O Switch offlamp/flame after error stop I
O
| "Attach date/time to the results filename." is active {"Options").
: 0K Cancel
o Visualizacién de resultados
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D

METODOLOGIA GFAAS

N

LOMAS BAYAS

una emrrEsA GLENCORE

A medida que se vayan generando los resultados seran visibles en la parte derecha de la pantalla principal
junto a informacién como la absorbancia, el %RSD y la posicion de la muestra en el autosampler. Esta
informacion esta en la pestafia “User defined” ubicada en la parte inferior de la pantalla, mientras que en la
pestafia “QC Res.” se encontrara informaciéon relevante respecto a los parametros estadisticos de la
calibracion y los controles realizados durante la ejecucion de la secuencia.

No Type | Name Pos No Name Line Conc.1 Unit Abs Rem ac RSD% RSD%
+ 1 Formattube 1 Formattube
+ 2 1 Minutes Wait 2 1 Minutes Wait
+ 3 CalZerol 102 3 Cal-Zerol Pb217 0 mgfL 0.047
+ 4 Cal-Stdi 101 4 Cal-5td1 Pb217 25 mglL 0.106
+ 5 Cal-Std2 101 5 Cal-Std2 Pb217 5 mglL 0.188
+ 6 Cal-Std3 1M 6 Cal-Std3 Pb217 10 mg/L 0331
+ 7 Compute calib. 7 Compute calib Pb217 R*(adj.): 0.995164
+ B Reag.blank 102 8 Reag.blank Pb217 0.188 mg/L 0.049 RSD!->rep.+cont 21 208
+ 9 71128 1 9 Reag. blank Pb217 0.058 mg/L 0.046 RSDI<KAL 99 2933
+ 10 71128C 2 10 /M128 Pb217 8.81 mg/L 0.295 02 02
+ 1107C 3 11 71128C Pb217 8.80 mg/L 0.295 07 07
+ 12 074C 4 12 075C Pb217 4.38 mglL 0.165 11 15
+ 13 BLANCO ADICION 5 13/074C Pb217 228 mg/L 0.106 23 39
+ 14 BLANCOADICION | & 14 BLANCO ADICION Pb217 105 mg/L 0.347 04 05
IE— 15 BLANCO ADICION Pb217 106 mglL 0351 07 07
0.6,
3
0.5, . . .y
Este grafico indica la relacion de
0 la concentracion y la absorbacia
5., ; de cada muestra en la curva de
E: calibracion
0.2]
1
0.1]
0.0
o i z 3 4 5 [ 7
Conc. [mg/L]
0,25
Pb217 indi
o 2w Este grafico indica el dssarrollo
' de la lectura en relacion de
0.5 tiempo y absorbancia para cada
F muestra.
2 0.10
0,05,
0,00
-0,05.
] 1 z 3 4 5 [
Time [5]
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO LOMAS BAYKAS

DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsa GLENCORE
METODOLOGIA GFAAS

Graphical peak overvie
0.25]
0.20] Este grafico indica el desarrollo
015 de todas las muestras que se estan
w en la secuencia de analisis.
o 0.104
0.05{
0.00
-0.05]
5
v En el caso de que el numero de muestras a analizar sea menor a la secuencia mas pequena
(24 posiciones) se debe cargar la secuencia y seleccionar los estandares de calibracion y las
muestras que seran analizadas, para ello se debe mantener presionada la tecla “ctrl” y clickear el
cuadro que se encuentra a la izquierda del numero de muestra en la secuencia. Una vez que se
hayan seleccionadas todas las muestras a analizar, se debe presionar el boton E ubicado en la
parte superior izquierda de la pantalla para dar inicio al analisis.
Am ASpe 2.0 novAA 800F Tech: Flame
Spectrometer No. Type | Name Pos. | No. Name Line
)
1t
Method
=
]
d
Calibration
o>
QC
Da_ta 25 M10 13
B
28 Autozero 130
29 Cal-Zerol 130
30 Cal-Std1 131
Nota: ™ = 7 T T T T T T T T T s s s s T s s g
{*) Asegurar de realizar una fimpieza de bomba de lavado de autosampler (realizar limpieza con aqua caliente antes y
después de utilizar el equipao).
I’“) Asegurarse gue esté encendido el extractor de gases, que la botella de agua para lavado no este vacia y que los
Eapilares no estén doblados o estrangulados. |
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO {OMAS BAY\AS
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D una emrrEsA GLENCORE

METODOLOGIA GFAAS

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.

! 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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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D

METODOLOGIA GFAAS

LOMAS BAYAS

una emrrEsA GLENCORE

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.

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

|l
]

184

SRR

registradas de manera manual en el apartado de “Spectrometer”.

i %% Spectrometer

iCOﬂUCﬂ Energy Energy scan Spectrum

Optical parameters
Position:
Wawvelength [nm]:
Slitwidth [nm]
Current [mA]:
Optical mode:

Background correction:

Pre-heated lamp
Position [none

Current [mA]: 0.0

Data
@ Source: | Instrument ~
Element [ manual
0.5 i
0o 3 Transfer to method
Single-beam e —
— @ Set
D2 background -
HCL: @ D2HCL: @
Pem oo mm oo ]
e ] I
= ! l-:l.:..l:.I !
= ! Lamp turret 1
! i
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OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO
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| Lamp turret

' Mounting Lamp history
1900505050000 0 035905005050 5500000000 5000000000000 000o0 s C0o0m0 0500000 D0 tDD0Do . =
1 p T d El : Max. curr. Recmd. curr. Alignment ]
e L Sl e [mA] [mA] adj. Value :
3l 1 HCL - Pb 10.0 - . 2
: 2 |HCL * |Fe 15.0 6.0 1
| 3 |HCL - |Co 10.0 - I
X 4 |HCL * |Cu 9.0 20 3 -1 !
0 5 |HCL &30l [:Bi 8.0 40 * 8| !
1| 6 |HCL - | Mn 10.0 - !
i 7 [HCL - |As 10.0 - i -2 :
! 8 |HCL - |Mg 10.0 = :
o3| R | I | SO (S 1| M L.

|

| Change Register lamp Unregister lamp Initialize

Lamp alignment
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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 . . .
i i Max. Consecuencia Mayor Categoria
Riesgo Riesgo Potencial (PMC) de Impacto
Inherente Residual P
Operacion del espectrofotémetro
P P 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 de nitrilo.

e Duchas de emergencia.

6.4. MAQUINARIA, HERRAMIENTAS Y MATERIALES
o Espectrofotometro NOVAA 800F.

e Estandares de calibracion.
e Material de laboratorio.

e Procedimiento manejo de equipo de absorcién atémica.

e UPS.

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::eera(ljleeir}zfrz 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, e;plon 2628633 6 jefe de turno planta
conductor, eléctrica electrica SX-EW 2628624
enchufe y/o reté
térmico.
Cédigo . LB-SP-GPD-LQC-0117

Aprobado por : Maritza Jofre C

Revision 101

Ultima Revisién: 25-05-2025

36 de 38

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



OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO
DE ABSORCION ATOMICA NOVAA 800 D " ihu s
METODOLOGIA GFAAS

6.7. METODOLOGIA DE TRABAJO

cAprueba?

iRequiere
optimizar?

élLos
resultados de
controles y
estandares

son
correctos?
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VII. ANEXOS

Mantencion y Limpieza del equipo espectrofotdmetro absorciéon atdmica

Operacion y calibracion de equipo espectrofotémetro de absorcién atomica
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