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1. OBJETIVO

Describir el modo de operacion y verificacion del Espectrofotometro de Absorcidn
Atomica.

2. ALCANCE
Se aplica al equipo marca Thermo Scientific modelo ICE 3000 Serie

3. SIGLAS Y DEFINICIONES

3.1Siglas
a) ITR : Instructivo de trabajo
b) DLQ ; Direccién de Laboratorios Quimicos
c) LFERT : Laboratorio de Fertilizantes
d) UMEL : Unidad de Mantenimientos de Equipos de Laboratorio

3.2Definiciones

a) Instructivo (ITR): son los documentos que describen las actividades
paso a paso que se realizan en una etapa de un proceso y son
complementarias a los procedimientos.

b) Formularios (FOR): son documentos con formato (fisico o digital)
preestablecido donde se registraran los datos resultantes de una
actividad.

4. RESPONSABLE

El Departamento de Laboratorio Quimicos y la Unidad de Mantenimientos de Equipos
de Laboratorio son los responsables del cumplimiento y aplicacion del presente
instructivo

5. ACTIVIDADES

5.1.Operaciones preliminares
5.1.1. Gases y compresor
a) Abra las llaves de los gases (Acetileno, Oxido Nitroso, aire comprimido) a
ser utilizados en el analisis mediante su giro en sentido anti horario. Al
momento de cerrar realice el giro en sentido horario.
b) Encienda el compresor (aire comprimido) mediante el movimiento
ascendente del interruptor. Al cerrar realice un movimiento descendente del
interruptor.

5.1.1.1. Encendido

a) Encender el equipo levantando con la perilla.

b) Encienda el sistema e inicie el software “Solar AA”, que se encuentra en el
escritorio de la computadora. Aparecera una ventana como se muestra en
la siguiente figura, en donde debera colocar el nombre del operador:

AA Software

SCIENTIFIC
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c) Aguardar unos minutos, para que el equipo pueda conectarse con el

programa.
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d) Abra la puerta del carrusel de la lampara y utilice los comandos del
software (Icono de la lampara) para girar el carrusel, debera elegir la
lampara del ensayo que desea realizar.

NOTA: Solo se podr4d mover el carrusel manualmente, en el caso que el
equipo se encuentre apagado.

e) Oriente la lampara correctamente y, a continuacion, instalela empujandola
firmemente en el z6calo, de modo que quede sujetada por el clip de la
lampara.

f) Confirme que las indicaciones de estado de la lampara del software se
actualizan correctamente.

g) Encender la ldmpara a utilizar. En caso que el método lo requiera, solicite
encender la lampara de Deuterio, debera encenderla tildando la opcion
“Lamp. Deuterio Encendida”.

NOTA: Debera encender la lampara un poco antes de realizar las lecturas.

5
Config. y Estado lamp. P ||
a Cermrar
Pos. Elemento(s) Tipo n® de Serie ng. Estmtay Estado | mA Horas l—l
Corriente (%)

[ [ No codific_| 724804 15 75 off 1033 faliic

2 Ca Codific. 14502178 [} 75 Off 189

3 Zn Codific. 14481605 10 75 Off 286
4 Cu Codific. 14262306 s 60 Off 95

5 Mg Codific. 14432973 4 75 Off 63
& Wo Codific 14450844 15 75 off 328 Usa de lamp.... |
Lémp. Deuteria Lérp. Cétodo Hueco

™ Lamp. Deuterio Encendida Posicion Camusel: |4 -

Heras: 18767 Reiniciar W lineam. [amp. Automético
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5.2.Crear método

5.2.1. Dé click al boton “Método” para abrir la herramienta para configurar los
parametros.

. I
Método-Ca l- ? [
General | Secuencia | Espectrémeir | Liama | Calibrac. | GC |
i Ca
Nombre Método: [ [ O™
Operador: R e [bama =]
Descripcidn I” Inyece. Fuo Segmentado
Muestrex
Automuestr [Nrgn <]

Cédigo Gradilla Gradila 21

Dilucién Liama: Ninguna -

¥ Esténdares Compariidos

Cancelar Ayuda

5.2.2. General: Seleccione el elemento de la tabla peridédica a analizar. Escriba
el nombre del método, nombre del operador.

5.2.3. Secuencia: Usted puede especificar el elemento para el cual quiere

realizar el andlisis y las acciones que se necesiten llevar a cabo durante el
analisis en la pagina.

——
Método-Ca l -— [P [
[
General Secusncia | Espectrémetro | Liama | Calibrac. | GC |
Accion D Disolucién ca - a

Calbrackn v

Muestrat DL02196816 N1 T v

Muestra2 DL02-196816 N2 T v

Muestra3 DL02196816 N2 § /=

Muestrad DL02196816 N2 § v

Muestras D Muestra 27 v

Muestraé D Muestra 28 v

MuestraT D Muestra 39 S

Muestrad D Muestra 40 v

Muestrag D Muestra ¢1 v

Muestrat0 D Muestra £2 v

Muestrat D Muestra £2 v

Muestrat2 D Muestra 20 v

Muestrat3 D Muestra 21 v

Muestratd D Muestra 22 v

Muestrat D Muestra 37 v

Muestraté D Muestra 28 v

Muestrat? D Muestra 20 v

Muestratg D Muestra 40 v

Muestratg D Muestra ¢1 v

Muestra20 D Muestra £2 -
Cambiar Blsmerto... | Afiadc Bemerta.. Detales Musstr.. ‘ |

Aceptar e \ Ayud

5.2.4. Espectrofotometro: Podra visualizar correccion de fondo, en el caso que
utilice el método lampara de deuterio. Si en la correccién de fondo dice
“‘“APAGADOQ?”, el método no utiliza Lamp. de Deuterio.

Método-Ca I -_— |2 [

General | Secuencia  Especirémetro | Lama | Calibrac. | aC |

v =
Mado Medida: - Libro Cocina
e de re-musstras: = I~ Alta Resolucién
[ Re-muestras Répidas Comeccién Fondo: [rpagacc =]
Tiempo Medida: (s) o Rechazo valores malos
Long. onda: fnm) W I™ Usar Rechazo valores males
Comente lémp.: () =] Limite Rechazo: (%) s -
Rendija: om) 05 - Test RSD
[~ Optimizar Pardmetros Espectrém. I™ Usar Test
Sefial: Continuo - Si RSD mayor que 0 %
Medida Pico Transitorio et o1 b=
Medida Desde (3): ]7 Hasta: ]-7 Entonces | Sefializary cortinuar
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5.2.5. Llama: Se observa la mezcla y flujo de gases que se utiliza para la
combustion de la llama, segun el método utilizado.

Método-Ca l- [P [
General | Secuencia | Especirémetro Lama | Calirac. | GC |
= B
Lama Estabiizacién
Tipo llama: - Tiempo Estabiliz. Mechero: fmin) |0 =l
Flujo Combustible: (Limin)  [$2 = Tiempo Toma Nebulz () 4 =
Atura Mechero
[~ Optim. Fujo Combustible Altura Mechero 1.0
= I Optimiz. Atura Mechero
Aceptar Cancelar Ayuda

5.2.6. Calibracién: Seleccione en meétodo “Normal ajuste lineal de Min.
Cuadrados”, cantidad de estandares a utilizar para la lectura y debera cargar
Sus respectivas concentraciones.

Métoda-Ca l -— R
General | Secuencia | Espectrometrm | Lama  Calbrac. |ac |
-
(0T LRl (Nomal: Ajuste Lineal Min Cuadrados *| I UsarCalibrac. Amacenada
Unidades Concertrac.:  |ma/L Comprobar calibrac
Husts Acsptable 053
Esténdars: 5 =1 Razones Defecto
= Exceso Limites Curvatura
Concertraciones Esténdar
Desde: (1) - =
Con. Esténdar Masstra:  [15
Hasta: (1) + w =
1 J o500 6 =
2 [ 1,000 7
31,500 5
T zo00 5 Reescalar im. 10 %
5 | 2.500 10
51 alguna comprobac. de calibrac. fals:
Factor Escala: [
Sefslizary cortinar -
Unidades Escala marL
Aceptar Cancelar ‘ Ayuda

5.2.7. Una vez cargado todos los parametros y condiciones, volver a la pestafa
“General’ y apretar guardar método y luego aceptar.

5.3.Para encender la llama:
5.3.1 Confirme que la luz de encendido esta parpadeando, ésta se encuentra al
costado del equipo.
5.3.2 Mantenga presionado el interruptor de arriba hasta que se establezca la
llama predeterminada.
5.3.2.1 Lallama por defecto es una llama estequiometrica aire/combustible.
5.3.2.2 Si no se establece una llama en 30 segundos, el sistema de
encendido automatico de llama se detendrd. A continuacion,
tendra que esperar unos 30 segundos antes de poder intentarlo de
nuevo.
5.3.2.3 Utilice el software del sistema para ajustar el caudal de combustible
y el tipo de gas oxidante, segun se requiera.
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5.4. Lectura: Una vez que se haya ajustado todos los pardmetros y se encienda la
llama, presionar el icono “Autocero” y luego cuando habilite el software
“Configuracion optica”.

5.4.1. Presionar el icono “Analizar” (flecha verde ubicada entre las
herramientas), para iniciar las lecturas, el equipo solicitara las acciones a
realizar paso a paso.

5.4.2. El pico muestreador debe ser limpiado con papel tisue para eliminar pasar
de una solucion muestra o estandar a otro.

5.4.3. Una vez realizado todas las lecturas, podra visualizar sus resultados en la
pantalla, e ingresando a la pestafia “fichero” se podra imprimir los
resultados.

5.5.Apagado

5.5.1. Para apagar la llama aspire agua destilada, para eliminar todos los rastros
de la solucién de muestra de la cAmara de rociado y drenaje. Pulse el boton
Desactivar llama y la llama se apagara.

5.5.2. Ingrese en el icono “Lampara” y presione apagar, abra la puerta del
carrusel de la lampara y utilice los comandos del software para girar el
carrusel para llevar la lampara al frente.

5.5.3. Presione la palanca de expulsion de la lampara hacia abajo para expulsar
la lampara. Libere la lampara del clip y retirela.

5.5.4.  Guardar la lampara en su estuche, con mucho cuidado.

5.5.5.  Apagar el equipo con la perilla y luego cerrar el programa.

5.6. Verificacion del Sistema EAA

5.6.1 Las operaciones de verificacion del estado del equipo se realizan
mediante la lectura de la soluciobn estandar de una concentracion
determinada por elemento. Se podra verificar en el “Libro de Cocina”,
situado en la pestafa de “Espectrofotometria”. Se visualizara los detalles
del elemento seleccionado incluyendo el valor de la concentracion
determinada de la solucién para una absorbancia de 0.4.

5.6.2 Iniciar el asistente, ingresando en el icono, y alli se realizara las
optimizaciones de parametros del Espectrofotbmetro, mechero vy
nebulizador, flujo de gas y altura de mechero.

Iniciar Asistente

2l

£Qué desea hacer?

Crear un Método nuevo /V Ver Resultados

Ejecutar un Andlisis Imprimit un Informe

Optimizar Parametros del E spectrometro. Comprobar Prestaciones Instumento

Optimizar posicién mechero y nebuiizador

Optimizar Flujo Gas y Altura Mechero Ejecutar Tests iSQ.

2N
a

Optimizar parémetios de homo

Cerrar Ayuda

Consejo: Puede ver resultados de andlisis previos usando el objeto de menti "Resultados | Opciones" incluso
cuando se estd realizando otro andlisis.
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5.6.3 La frecuencia de verificacion es la misma que la que figura en el FOR-DL-
110 Plan Anual de Evaluacion de los Ensayos.

5.7. Calibracion
5.7.1 Las comprobaciones para asegurar que responde a las especificaciones
exigidas se realizan a través de las verificaciones, que se detallan en el
punto anterior.
5.7.2 El equipo cuenta con calificacion por parte del proveedor.
5.7.3 Se realiza una calificacién del Equipo cada 3 afios

5.8. Mantenimiento
5.8.1 La empresa representante y/o el responsable de la Unidad de
Mantenimiento de Equipos de Laboratorio, estdn encargado de realizar el
mantenimiento de este equipo. La frecuencia de mantenimiento puede
ser correctiva o preventiva y por parte de UMEL se verifica en el FOR-
DL-004 Plan de Mantenimiento, en caso de la empresa representante se
detallara en la documentacién proveida por la empresa.

6. CONTROL DE CAMBIOS

Item | Pagina Cambios

Proviene de un Sistema de Gestion de Calidad de la Norma NP-

ISO/IEC 17025:2018.
La DL adopta el SGCI del SENAVE en cumplimiento de la Resolucién

NA 1 SENAVE N° 42/2023 “Control de documentos”, version 04.
Se realiza el cambio al SGCI del ITR-LFERT-130 ver: 03 Vigencia:

29/05/2020, pasa a la version 01, teniendo en cuenta lo establecido en
la Nota 02 del PRO-DSGC-001 “Control de documentos”.

7. DOCUMENTOS

Nombre del di Area de bl Tiempo de Disposicion
Documento Cédigo archivo Responsable retencién por Einal
dependencia
Plan de FOR-DL-004 {2212 de Archivos, UMEL 5 afios Eliminacion
Mantenimiento Pagina web enlace _— _
Ficha de del Sistema de " . .
Equipos FOR-DL-006 —Gestién de Calidad UMEL 5 afos Eliminacién
Protocolo de
rabajo de FOR-LFERT- Jefe y Técnico 5 afios Eliminacion
ensayos de 169 — E—
fertilizantes

8. ANEXO
No Aplica




