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Oprogramowanie ASpect PQ

1  Oprogramowanie ASpect PQ

Opisana wersja oprogramowa-
nia

Zastosowanie zgodnie z prze-
znaczeniem

ASpect PQ to oprogramowanie do sterowania i analizy dla nastepujacych urzadzen ICP-
OES:

= PlasmaQuant PQ 9000

= PlasmaQuant 9100

= PlasmaQuant 9200

Na potrzeby proceséw pomiaru mozna zoptymalizowad parametry metod zgodnie z wy-
maganiami dotyczacymi probki. Dane wynikowe mozna przeliczy¢, wyeksportowac w
roznych formatach plikéw i wydrukowac.

Oprocz opisu oprogramowania niniejsza instrukcja zawiera informacje na temat konser-

wadji i pielegnacji urzadzenia ICP-OES. Wiele instrukcji konserwacji jest wzbogaconych o
animacje i filmy.

Niniejszy dokument jest oparty na wersji ASpect PQ. 1.4.

Oprogramowanie ASpect PQ stuzy wytacznie do sterowania wyzej wymienionymi urza-
dzeniami i oceny danych zarejestrowanych przez te urzadzenia.

Producent nie ponosi odpowiedzialnosci za problemy lub szkody spowodowane uzytko-
waniem ASpect PQ niezgodnie z przeznaczeniem.

ASpect PQ i urzadzenie, ktére ma by¢ sterowane za jego pomoca, moga by¢ obstugiwane
wytacznie przez przeszkolony i poinstruowany personel. Uzytkownik musi zapoznac sie z
trescia niniejszej instrukgji oraz instrukcji obstugi urzadzenia.

1.1  Uwagi dotyczgce ochrony danych

To oprogramowanie uzywa nazw probek i umozliwia dodanie opcjonalnych informacji o
prébce (notatek). Nazwa probki stuzy jako identyfikator w wynikach testu okreslonej
prébki. W szczegdélnosci w Srodowisku klinicznym nazwa prébki moze by¢ uzywana do
przypisania wynikéw testu do osoby fizycznej, na ktorej testy zostaty przeprowadzone.
Dane osobowe powinny by¢ ograniczone do minimum, aby nikt nie mégt ich odtworzy¢
na podstawie nazwy probki lub opcjonalnych notatek. Nie nalezy uzywa¢ zadnych bezpo-
Srednich identyfikatoréw, takich jak imiona i nazwiska, numery ubezpieczenia, krajowe
numery identyfikacyjne, daty urodzenia lub inne atrybuty osobiste. Obowigzkiem oséb
odpowiedzialnych za przetwarzanie danych w laboratoriach jest przestrzeganie obowia-
zujacych przepiséw i obowigzkéw w zakresie ochrony danych.

Firma Analytik Jena moze poprosi¢ o udostepnienie plikow zawierajacych wyniki pomia-
row, ktére zawieraja takze nazwy prébek lub notatki, w ramach dziatan zwigzanych z
ustugami takimi jak obstuga klienta, rozwigzywanie problemdw i rozpatrywanie rekla-
magji.

1.2 Uruchamianie ASpect PQ

» Wiacz urzadzenie i autosampler.
» Kliknij ikone ASpect PQ na pulpicie systemu Windows.
v ASpect PQ zostaje uruchomiony.
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ASpect PQ

» Jesli zainstalowany jest opcjonalny modut Zarzadzanie uzytkownikami, uzytkownik
jest proszony o podanie nazwy uzytkownika i hasta. Program ASpect PQ jest udostep-
niany dopiero po pomysinym wprowadzeniu tych danych.

Po uruchomieniu oprogramowania otwiera sie okno Quickstart . Mozna w nim wybrac
arkusze robocze ze wstepnie ustawionymi metodami i sekwencjami w celu szybkiego
rozpoczecia pomiaru lub przetaczyc¢ sie bezposrednio na interfejs ASpect PQ.

1.2.1 Okno Quick Start

Ustawienia w oknie Quick Start

Po uruchomieniu oprogramowania i zalogowaniu uzytkownika (tylko jesli zainstalowane
jest Zarzadzanie uzytkownikami) pojawia sie okno Quick Start. Mozna w nim zatadowac
arkusz roboczy lub przejs¢ do ASpect PQ. bez wprowadzania dalszych ustawien. Mozna
rowniez otworzy¢ okno Quick Start w ASpect PQ.za pomocg polecenia menu File | Quick
Start.

QUICK START TIME: 12.08.2020 14:16:25

Instrument: PQ 9000 ASpect FQ Version: 1.3.0.
OPERATOR: [ Userl (Level 1) | vsert
LAB.: A1 Lab |

O Routine ® Method development

Worksheet Last changed By DESCRIFTION
Elemental impuriti 09.06.2020 15:50 Elemental impurities USP 232/233 ~

Sample preparation:

Screening 09.06.2020 15:51 Analytik Jena Torch material: Quartz
. Elem. MWavelength: As 188,979 nm
Semi Quant 09.06.2020 15:51 | Analytik Jena Plasma poner [W]1200
Views: axial

Plasma gas[L/min]: 12
Neb. gas[L/min]: 0.6
Calibration range: 0 - 112.5 pg/L

Elem. /Miavelength: Cd 214.441 nm
Plasma power [W]:1200

Wiew: axial
Plasma gas[L/min]: 12
rﬂe?. gas[L/min]: 0.76 . W
Favorites Recent Predefined g /O all (3)
Torch material: Quartz w
Simulation
Logoff... Skip Quick Start Quit
W oknie Quick Start dostepne sg nastepujace opcje i przyciski.
Opgja / Opis
przycisk
Operator W przypadku korzystania z opcjonalnie instalowanej funkcji Za-

rzadzanie uzytkownikami wyswietlany jest zalogowany uzytkow-
nik. Jesli nie jest uzywane Zarzadzanie uprawnieniami, uzytkow-
nik moze zosta¢ wprowadzony recznie.

Lab. Mozna wprowadzi¢ do 30 znakéw. Ostatnia wprowadzona na-
zwa jest zapisywana i wyswietlana jako informacja w dzienni-
kach wynikow.

Routine Uruchom program dla trybu rutynowego.
W trybie rutynowym wyswietlane sa tylko metody aktywowane
dla trybu rutynowego.

Jesli zainstalowany jest opcjonalny ,Modut 21 CFR Part 11 Com-
pliance Aspect PQ", opcja Routine jest wstepnie ustawiona. Nie
ma mozliwosci wyboru miedzy Routine i Method development.

Method development Catkowicie uruchomi¢ program. Wszystkie ustawienia w rozwoju
metody sg aktywowane.
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Opcja/
przycisk

Torch material

Opis

Wybierz uzywany materiat palnika (kwarc lub materiat ceramicz-
ny), aby dostosowac czutos¢ optycznego czujnika plazmy.

Simulation

Do celéw szkoleniowych i demonstracyjnych mozliwe jest korzy-
stanie z ASpect PQ bez podtaczonego analizatora.

Przy aktywacji wszystkie funkcje urzadzenia (w tym rejestracja i
ocena zmierzonych wartosci) sa przetwarzane w trybie symulacji.

Skip Quick Start

Przejdz do interfejsu ASpect PQ bez wybierania arkusza robocze-
go.

Konfiguracja portéw: Tylko w przypadku podtaczenia uktadu rozciericzania Teledyne

AX/SDX

Cetac SDXHPLD z autosamplerem ASX-560.

Po kliknieciu przycisku porty USB uzywane przez autosampler i
ukfad rozcienczania sa konfigurowane automatycznie. Jesli zain-
stalowany jest opcjonalny ,Modut 21 CFR Part 11 Compliance
Aspect PQ" (Zarzadzanie uzytkownikami), funkcja ta moze by¢
wykonywana tylko przez uzytkownika z uprawnieniami admini-
stratora.

Quit

Zamknij okno Quick Start i zakoricz ASpect PQ.

OK

Po wybraniu arkusza roboczego przejdz do interfejsu ASpect PQ.

Tabela arkuszy roboczych Tabela arkuszy roboczych zawiera aktualnie dostepne arkusze robocze. 4 zaktadki uta-
twiaja znalezienie arkusza roboczego:

Zaktadka Tresc

Favorites Arkusze robocze z oznaczeniem Favorite

Recent Ostatnio uzywane arkusze robocze

Predefined Arkusze robocze Analytik Jena, ktdre s3 instalowane podczas instalacji
ASpect PQ.

All Wszystkie arkusze robocze

Q

Za pomoca ikony lupy mozna filtrowac arkusze robocze wedtug pierwiast-
kéw. Po kliknieciu ikony wy$wietlana jest lista pierwiastkéw, z ktérej moz-
na wybra¢ pierwiastek. Aby wyszuka¢ wiecej pierwiastkéw, mozesz powtd-
rzy¢ wybor. W przypadku zaznaczenia kilku pierwiastkéw wyswietlane sa
wszystkie arkusze robocze, ktére zawieraja co najmniej jeden z pierwiast-
kow w zapisanej metodzie (logika LUB). Przeszukiwane s3 zaréwno meto-
dy, ktére sa bezposrednio powigzane z arkuszem roboczym, jak i metody
tadowane w ramach powigzanej sekwencji.

1.2.2 Rozpoczynanie z arkuszem roboczym

Arkusz roboczy to folder zawierajacy metode i sekwencje. Opcjonalnie arkusze robocze
moga réwniez zawierac ustawienia identyfikatora probki i zapisywania pliku wynikéw.
Za pomoca wybranego arkusza roboczego mozna od razu rozpoczac¢ pomiar. Jesli istnieje
kilka wersji metody i sekwencji, do pomiaru uzywane sa zawsze najnowsze (aktualne)
wersje.

4
4

Zainstaluj akcesoria na analizatorze, a nastepnie wtacz akcesoria i urzadzenie.

Uruchom oprogramowanie.

v' Zostanie wyswietlone okno Quick Start.

Wprowad? niezbedne dane w polach Operator i Lab. .

Wybierz szkto kwarcowe lub ceramike w punkcie Torch material.
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» Wybierz arkusz roboczy w tabeli arkuszy.
» Kliknij OK.
v’ Zostanie wyswietlony interfejs ASpect PQ. Metoda i sekwencja sa juz zatadowane.

W zaleznosci od konfiguracji arkusza roboczego mozna teraz powigza¢ metode i se-
kwencje zatadowang za pomoca arkusza z plikiem identyfikatora prébki lub od razu roz-
pocza¢ pomiar.

1.2.3 Rozpoczynanie bez arkusza roboczego

Ogolny przebieg procedury po-
miarowej

Bez przygotowanego arkusza roboczego nalezy zatadowac lub ponownie skonfigurowac
metode, sekwencje i identyfikator prébki dla pomiaru.

» Zainstaluj akcesoria na analizatorze, a nastepnie wtacz akcesoria i urzadzenie.
» Uruchom oprogramowanie.
v’ Zostanie wyswietlone okno Quick Start.
» Wprowadz? niezbedne dane w polach Operator i Lab. .
» Wybierz szkto kwarcowe lub ceramike w punkcie Torch material.
» Kliknij Skip Quick Start.
v’ Zostanie wyswietlony interfejs ASpect PQ.

Zdefiniuj metode i sekwencje dla zadania analizy i uruchom procedure pomiarows. Po-
nizsze kroki sa niezbedne do przeprowadzenia recznej lub automatycznej procedury po-
miarowej:

» Zdefiniuj parametry metody w metodzie (rozwdj metody). Zataduj metode.

» Utworz sekwencje. Sekwencja zawiera probki i dziatania w kolejnosci, w jakiej maja
by¢ przetwarzane. Niektére dane opisujace probke, takie jak nazwa prébki i pozycja
na autosamplerze, mozna wprowadzi¢ bezposrednio i zapisa¢ wraz z sekwencja.

» W przypadku rutynowych analiz korzystne jest utworzenie pliku identyfikacji probki
(ID prébki). Zawiera on dane opisujace probke, takie jak nazwa, wspétczynnik roz-
cienczenia i pozycja w autosamplerze. Dane te sg wymagane, jesli ma nastapic przeli-
czenie wsteczne stezenia na pierwotng prébke. Pliki identyfikujace probke to pliki
tekstowe, ktére moga by¢ rowniez tworzone za pomoca zewnetrznych programéw.

» Uruchom pomiar.

Podczas procesu pomiaru wyniki sg natychmiast zapisywane w bazie danych wynikdéw.
Ten centralny plik wynikow jest dostepny za posrednictwem funkcji zarzgdzania danymi
(np. eksport, drukowanie).

Po rozpoczeciu pomiaru wartosci wynikowe sg wprowadzane na liste wynikéw w oknie
gtownym. Odpowiedni wiersz prébki moze zosta¢ wybrany do szczegétowego wyswietle-
nia (np. poszczegolne wartosci, widma). Ostatnie zmierzone wyniki sa zawsze dodawane
na koncu tabeli, nadpisywanie nie jest mozliwe.

W razie potrzeby mozna dokona¢ dalszej oceny danych poprzez ponowne obliczenie. Da-
ne pomiarowe mozna przygotowac do wydruku protokotu lub wyeksportowac.

1.2.4 Otwieranie drugiej instancji ASpect PQ

10

Jesli aplikacja jest juz uruchomiona, kolejna instancja programu zostaje otwarta w trybie
offline. W tym trybie nie ma potaczenia z urzadzeniem. Jednak wszystkie inne funkgje,
takie jak tworzenie metod lub tadowanie i ocena wynikéw, moga by¢ uzywane réwnole-
gle do trybu pomiarowego trwajacego w pierwszej instancji programu.
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» Uruchom druga instancje programu za pomoca pozycji menu File | Start Offline Pro-
gram Instance.

1.2.5 Blokowanie ASpect PQ

Aplikacja moze zostac¢ zablokowana do obstugi; podczas blokady pomiary sa kontynu-
owane. W pofaczeniu z opcjonalnie dostepnym modutem Zarzadzania uzytkownikami do
odblokowania ekranu wymagane jest potwierdzenie hastem.

» Wybierz pozycje menu Extras | Lock.
» Aby odblokowac aplikacje, kliknij symbol ktédki na ekranie.

1.3  Zamykanie ASpect PQ

» Zgas plazme.
» Zakoncz program, wybierajac pozycje menu File | Quit.

» Jesli w tym momencie pliki informacji o metodzie, sekwencji lub prébkach nie zostaty
jeszcze zapisane, wyswietlony zostanie odpowiedni komunikat. Kliknij Yes, jesli
chcesz zapisac pliki.

» Po wytaczeniu plazmy urzadzenie ICP-OES wymaga jeszcze czasu na schtodzenie sys-
temu. Jesli temperatura docelowa nie zostata jeszcze osiggnieta, wyswietlane jest
okno postepu z powiadomieniem o koniecznosci bezpiecznego wytaczenia urzadze-
nia.

Wytacz urzadzenie ICP-OES dopiero po zamknieciu ASpect PQ.

WSKAZOWKA

Jesli zamkniesz ASpect PQ, gdy plazma sie pali, plazma zostanie automatycznie zgaszona
po zapytaniu!

Zobacz takze
Witaczanie spektrometru i zapalanie plazmy [ 63]

1.4  Ogoélne wskazowki dotyczace obstugi

1.4.1 Interfejs roboczy

Po uruchomieniu programu ASpect PQ najpierw otwiera sie okno Quick Start. Z niego
mozna uzyskac dostep do interfejsu roboczego.

11



Oprogramowanie ASpect PQ

ASpect PQ

Gtéwne elementy interfejsu ro-
boczego

1.4.2 Korzystanie z pomocy

12

P ASpect PQ 1.3.2.2013 Tech: ICP-OES - Worksheet: Element
Fie Edt View MethodDevelopment Routne Extras 2

fmamam Ix |

H

Sequence/Results Sequence Resuks Overview

No.  Sample type Name P@No. Name Lne  Type  Ints.  SD(Ints) RSD% Date  Tme Sigle vales(ints.) 2
[

1 Cabzerol 101 T KalulL AI167.022 14 2] 10.84/11.02.2025 12551 151412 ]
2| Cakstd1 102 2 AB96.152 129 72 55.67 11.02.2025 12:51 |50 189 147
3 Castd2 103 3 Cd214.441 16 3 21.03/11.02.2025 12:51 121817
4 Compute calb. 4 €4226.502 9 31 2879/11.02.2025 1251 1297
5 sample 101 5 @0267.716 40 33] 82.69/11.02.2025 12:51 351076
6 sample 102 6 32739 46 13 27.13111.02.2025 12:51 35 44 60
7 Sample 103 7 Fe259.940 47 9 19.19/11.02.2025 12:51 584341
8 sample 104 8 N231.604 198 34 16.98/11.02.2025 12:51 -184 -174 237
9 sample 105 9 Pb220.353 2 416,54 11.02.2025 12:51 192626
10 Sample 106 10 n213.856 105 23 21.89/11.02.2025 12:51 87 98131
11 sample 107 11 20206.200 30 9. 3063 11.02.2025 1251 234127
12 Sample 108 12 Kal-Std.1 Al167.022 485 2| 03511.02.2025 12:51 486 483 486
13 sample 109 13 AB9.152 3988 93| 2.34/11.02.2025 12:51 4087 3976 3901
14 Sample 110 14 Cd214.441 4614 8 0.17/11.02.2025 12351 4606 4613 4622
15 4226502 5385 32 0.59/11.02.2025 12:51 5350 539 5410
16 267716 8831 44 0.49/11.02.2025 12:51 8808 8804 8882
17 Q32739 3982 45 1.13/11.02.2025 12:51 3932 4020 3993
18 Fe250.940 3948 38 0.95/11.02.2025 1251 3912 3946 3987
19 N231.604 3405 17 0.4911.02.2025 12:51 3398 3424 3393
20 Pb220.353 345 3| 1.00/11.02.2025 12:51 341 346 347
21 0213856 5600 60 1.06/11.02.2025 12:51 5643 5626 5532
2 2n206.200 3735 12 0.3111.02.2025 12:51 37233736 3746
23 Kal-5td.2 A167.022 2411 30 1.2511.02.2025 12:51 2385 2405 2444
2 AB96.152 10736 283 1.43/11.02.2025 12:51 20039 19691 19478
2 cd214.441 22089 213 0.9311.02.2025 12:51 22767 23009 23192
2 c4226.502 27072 106 0.3911.02.2025 12:51 27083 26961 27172
27 €267.716 45323 225 0.5011.02.2025 1251 45469 45435 45064
b3 Qu327.39% 10450 104 0.53/11.02.2025 12:51 19481 19534 19334
2 Fe259.940 19575 159 0.81/11.02.2025 12:51 19757 19460 19508
30 N231.604 17495 192 1.10/11.02.2025 12:51 17445 17706 17333
31 Pb220.353 1632 14 0.83 11.02.2025 12:51 1640 1640 1617
2 213,856 28289 153 0.54 11.02.2025 12:51 28197 28466 28205
ES n206.200 16746 250 1.33/11.02.2025 12:51 18522 18699 19016
34 Kal-5td.3 Al67.022 4820 32| 0.66/11.02.2025 12:51 4786 4849 4824
35 AB9.152 38550 324 0.8411.02.2025 12:51 38924 38349 38376
36 Cd214.441 46168 53| 0.11/11.02.2025 12:51 46216 46175 46111
37 4226502 54897 473 0.8611.02.2025 12:51 55433 54716 54540
B 087716 9138461 05211072075 12-51_Rok2 anas7 Rmane
< >

Ints./Tme Conc.l &n(.ﬂ Emor  Single val. Sample ID User defined @

== i o Gj

Opis
W pasku tytutu znajduja sie informacje o wersji oprogramowania, podtaczonym urza-
dzeniu, technologii i (jesli jest zatadowany) arkuszu roboczym.

Dostep do wszystkich funkcji oprogramowania mozna uzyska¢ za posrednictwem pa-
ska menu.

Pasek narzedzi zawiera przyciski do uruchamiania i wstrzymywania sekwencji pomia-
rowych oraz pokazuje aktualnie zatadowana metode, sekwencje i plik ID prébki. Klika-
jac przycisk za polami, mozna zatadowac rekord danych. Znajduje sie tam réwniez
przycisk do tworzenia nowego arkusza roboczego.

Pasek symboli zapewnia dostep do najwazniejszych okien (funkcji) oprogramowania.
Gdy tylko jedno z okien zostanie otwarte, odpowiednia ikona zmienia kolor na czerwo-
ny. Jesdli otwartych jest kilka okien, ponownym kliknieciem przenie$ dane okno na
pierwszy plan.

W oknie gtdéwnym wyswietlana jest sekwencja i wyniki pomiaréw.

Niektére zaktadki gtowne maja dodatkowe zaktadki podrzedne rozmieszczone w dol-
nej czesci okna.

Pasek statusu przy dolnej krawedzi pokazuje informacje o podtagczonym urzadzeniu,
zalogowanym uzytkowniku i nazwie aktualnie wyswietlanej bazy danych wynikéw.

Zobacz takze
Wyswietlanie wynikéw i postepu analizy w oknie gtéwnym [ 72]
Okno Quick Start [+ 8]

Pomoc dotyczaca obstugi ASpect PQ mozna uzyskac¢ za pomoca pozycji menu ? | Help to-
pics. Podczas pracy z oknami programu ASpect PQ. mozna nacisna¢ klawisz funkcyjny F1,
aby uzyska¢ pomoc kontekstowa.

Po najechaniu wskaznikiem myszy program wyswietla krétkie informacje (etykiety na-
rzedzi) dotyczace przyciskdw na pasku narzedzi i pasku symboli, innych przyciskow ikon i
tytutow kolumn w oknach Method, Sequence i Sample ID.
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1.4.3 Przeglad paska menu, paska narzedzi i paska symboli

Funkcje na pasku menu Pasek menu znajduje sie w gornej czesci interfejsu ASpect PQ i umozliwia inicjowanie
wszystkich czynnosci zwigzanych z obstuga oprogramowania. Menu i przyciski, ktére nie
sg dostepne dla biezacej zawartosci interfejsu roboczego, sg wysSwietlane na szaro. Nie-
ktore pozycje menu, takie jak funkcja drukowania, sa wyswietlane w zaleznosci od in-

nych otwartych okien.

Pozycja menu
File

Opis

Tworzenie, otwieranie i zapisywanie nowych metod, sekwengji i plikéw
informacji o probkach

Otwieranie danych wynikéw

Usuwanie metod i sekwengji

Eksport danych widmowych

Drukowanie aktywnego okna lub protokotu

Wywotanie trybu wersji roboczej protokotu

Uruchomienie instancji programu offline lub online

Otwieranie okna Quick Start

Zamykanie aplikacji

Bezposrednie wywotywanie ostatnio otwartych metod i sekwengji

Edit

Kopiowanie i wklejanie zawartosci pdl tekstowych i p6l wprowadzania
Kopiowanie do schowka wybranych wierszy listy wynikéw
Usuwanie zawartosci listy wynikow

View

Otwieranie i zamykanie okien zawierajacych widoki i informacje pod-
czas procesu analizy, np. przebiegu sygnatu
Wybor skalowania osi sygnatu widokéw

Method De-
velopment

Otwieranie okien wymaganych podczas rozwoju metody
Zapisywanie widma przegladowego

Routine

Uruchamianie, wstrzymywanie i anulowanie sekwencji pomiaréw
Ponowne obliczanie wynikéw

Usuwanie kalibracji

Gaszenie plazmy

Przeptukiwanie systemu

System

Dostepne, jesli zainstalowany jest opcjonalny modut,21 CFR Part 11 Com-
pliance ASpect PQ".

Konfiguracja Zarzadzania uzytkownikami
Zmiana hasta

Wyswietlanie Sciezki audytu
Podpisywanie wynikéw

Extras

Otwieranie okna Data i Options

Otwieranie listy linii

Wyszukiwanie prébek

Drukowanie aktualnego ekranu

Sprawdzanie i przeprowadzanie konserwacji (chtodnica obiegowa)
Blokowanie stanowiska pracy

Wyswietlanie pomocy i informacji o wersji

Pasek narzedzi Przyciski na pasku narzedzi stuza gtéwnie do uruchamiania/przerywania i kontynuowa-
nia pomiaru sekwencyjnego. W polach paska narzedzi wyswietlane sa aktualnie zatado-
wane metody, sekwencje i identyfikatory prébek.

Narzedzia

Opis

Uruchamianie procedury pomiaru

13
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Narzedzia  Opis

Pomiar zaznaczonych wierszy w sekwencji

Przerywanie uruchomionej procedury pomiarowej

Kontynuowanie przerwanego pomiaru sekwencyjnego

Obliczanie na nowo wynikéw

Uruchamianie/zatrzymywanie pompy w urzadzeniu ICP-OES

Przyspieszanie pompy (ptukanie $ciezki probki)

Gaszenie plazmy (szybkie wytaczenie)

Otwieranie plikdw
Mozna zatadowac do programu zapisane metody, sekwencje lub identyfikatory
prébek i uzyc¢ ich do biezacej analizy.

Tworzenie nowego arkusza roboczego

'E EEEEE SN

Aktywacja kamery plazmy

am Oprogramowanie stale wyswietla obraz z kamery z nagraniem plazmy. Mozna
szybko rozpozna¢ ewentualne nieprawidtowosci, takie jak tworzenie sie plazmy
pierscieniowej podczas procesu zaptonu.

0

Obraz z kamery mozna przyciac za pomocg polecenia menu Settings | Crop ca-
mera image w oknie kamery.

Pasek symboli Pasek symboli zapewnia szybki dostep do najwazniejszych funkcji programu ASpect PQ.
Klikniecie ikony otwiera okno z odpowiednia funkcja programu. Po instalacji pasek sym-
boli znajduje sie po lewej stronie ekranu, ale mozna go dowolnie przesuwac, przytrzy-
mujac go przyciskiem myszy.

lkona  Opis

ﬂ Kontrola rozpylania:
®  Zapalanie/gaszenie plazmy
Ustawienia przeptywéw gazu
Sprawdzanie pompy pod katem ttoczenia probki do rozpylacza
Regulacja transferowego uktadu optycznego
Optymalizacja mocy plazmy i gazu rozpylajacego

ﬁ Sprawdzanie funkcji spektrometru:
= Dane urzadzenia
®  Test korekt dtugosci fali
= Rozpoczynanie pomiaru przy testowej dtugosci fali
= Rozpoczynanie ciggtego pomiaru w celu optymalizacji urzadzenia

lg! Otwarcie okna metod

1Tt !

-~ Definiowanie autosamplera

&5

i Otwarcie okna z plikiem informacji o probce

= Otwarcie okna sekwencji

14
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Oprogramowanie ASpect PQ

lkona  Opis

Otwarcie okna z kalibracja

Otwarcie okna z danymi kontroli jakosci

Otwieranie zarzadzania danymi

M &~

Zarzadzanie arkuszami roboczymi, otwieranie zapisanych arkuszy roboczych

1.4.4 (Czesto uzywane elementy obstugowe

Przyciski ogdlne

Tabele

Rézne przyciski, funkcje myszy i funkcje klawiatury sa bardzo czesto uzywane w
ASpect PQ z tym samym lub bardzo podobnym znaczeniem.

Te elementy obstugowe s3 tutaj opisane w sposdb ogdlny; w razie potrzeby szczegdétowe
informacje mozna znalez¢ w opisie poszczegdlnych okien.

Znaczenie przyciskow ikon jest opisane w wyswietlanych podpowiedziach, gdy wskaznik
myszy znajduje sie nad dana ikona.

Przycisk Opis
OK Zamkniecie okna i zastosowanie ustawien
Cancel Zamkniecie okna i odrzucenie zmian
Accept Zastosowanie ustawien bez zamykania okna
Close Zamkniecie okna, ustawienia moga nie zostac zapisane na state
Open Otwarcie okna wyboru w celu zatadowania pliku lub rekordu danych
Save Otwarcie okna wyboru w celu zapisania pliku lub rekordu danych
Otwarcie okna dialogowego wyboru, np. okna dialogowego wyboru $ciezki
L2 R )

Otwarcie okna Print. Zawartos¢ biezacego okna mozna wydrukowac lub
wyeksportowac do pliku

~
No. Line Calb. func. Intercept Weighting Check Unit

A396.152 ug/L

2 As188.979 linear calculate 1/conc none pa/L

3 As193.698 linear calculate 1/conc none pg/L

4 Cd214.441  lnear calculate 1/conc none pg/L

5 Cd226.502 linear calculate 1/conc none pa/L

6 Cr267.716  linear calculate 1/conc none pg/L

7 Cu324.754  linear calculate 1/conc none pa/L

8 Fe259.940 linear calculate 1/conc none pg/L

9 Mn257.610 linear calculate 1/conc none pg/L
10 Ni231.604  linear calculate 1/conc none ug/L v
t= = =

Calibration
Stocks... Tahie

W niektoérych oknach wartosci sa wprowadzane bezposrednio do tabeli. W zaleznosci od
rodzaju wpisu komérka tabeli zachowuje sie jak pole wprowadzania, lista wyboru lub po-
le wprowadzania ograniczonego zakresu wartosci liczbowych za pomoca klawiszy strza-

tek.
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ASpect PQ

Przyciski w tabelach

Grafiki

16

» Aby wybrac¢ wiersz tabeli, kliknij odpowiedni wiersz w pierwszej kolumnie tabeli z

szarym ttem. Pasek wyboru mozna nastepnie przesuwac za pomoca klawiszy strzatek
na klawiaturze.

» Aby zmieni¢ szerokos¢ kolumny, przesun wskaznik myszy do linii granicznej miedzy
dwiema kolumnami, az pojawi sie podwadjna strzatka. Nacisnij lewy przycisk myszy i
zmien szeroko$¢ kolumny.

W polach wprowadzania dostepne sa nastepujace funkcje dodatkowe:

» F2 wiacza tryb edycji. W tym trybie klawisze strzatek na klawiaturze sa uzywane do
edycji znak po znaku. Ponowne nacis$niecie F2 aktywuje tryb domysliny, w ktérym kla-
wisze kursora sg uzywane do nawigacji miedzy komaérkami.

» Teksty mozna kopiowac i wkleja¢ do schowka Windows za pomoca menu Edit| Copy i
Edit| Insert lub za pomoca kombinacji klawiszy Ctrl+C i Ctrl+V.

Przycisk Funkcja

Append Wstawia nowy wiersz tabeli na koricu listy.

Insert Wstawia nowy wiersz tabeli przed zaznaczonym wierszem tabeli.
Delete Usuwa zaznaczony wiersz tabeli.

=

Przenosi zaznaczony wiersz tabeli o jedng pozycje w gore.

Wskazowka: Aby mozna byto przenies$¢ wiersz tabeli, nalezy zaznaczy¢ go w
catosci. W tym celu kliknij numer danego wiersza w pierwszej kolumnie ta-
beli.

Przenosi zaznaczony wiersz tabeli o jedng pozycje w dot.

Stosuje warto$¢ z zaznaczonej komérki do wszystkich kolejnych wierszy ta-
beli tego samego typu probki (probka, wzorce, QC itp.). Jesli pole wyboru
inc. (= przyrost) jest aktywne, wartos¢ ta jest automatycznie zwigkszana,
np. probka001, probka002...

W grafikach mozna otworzy¢ menu kontekstowe za pomocg prawego przycisku myszy,
aby skopiowac grafike lub cate okno w formacie graficznym do schowka systemu Win-
dows. W roznych oknach grafiki dostepne sa dodatkowe przyciski ikony:

Ikona

Q

Funkcja
Aktywuje tryb powiekszenia

Po aktywowaniu przycisku przytrzymaj lewy przycisk myszy i rozciagnij ramke wo-
kot obszaru graficznego, ktéry ma zostac¢ powiekszony, a nastepnie pusc przycisk
myszy.

Q

Wytacza tryb powiekszenia i przetacza wyswietlacz z powrotem do pierwotnego
skalowania

T

Aktywuje tryb tekstowy

Po aktywowaniu przycisku przytrzymaj lewy przycisk myszy i narysuj ramke na
grafice, a nastepnie wpisz tekst. Dwukrotne klikniecie istniejacego tekstu otwiera
okno umozliwiajace jego zmiane lub usuniecie. Istniejacy tekst mozna przenies¢
za pomoca kombinacji klawiszy Ctrl + prawy przycisk myszy.

Aktywuje tryb zaznaczania na widokach krzywej sygnatu lub widma

Za pomoca lewego przycisku myszy do punktéw pomiarowych dodawane sg ety-
kiety.




ASpect PQ Oprogramowanie ASpect PQ

Przyciski funkgji lkona Funkcja

F1 Wywotanie pomocy kontekstowe;j

F2 Edycja komorek tabeli

F5 Rozpoczecie wydruku ekranu

F6 Pomiar wybranego wiersza sekwencji (pozycja menu Routine | Run Selected Se-
quence Row...)

F7 Wyswietlanie dodatkowych okien widoku (np. krzywej sygnatu)

F8 Zamykanie dodatkowych okien widoku

F10 Przetaczanie miedzy paskiem menu obszaru roboczego a oknem wynikéw przy
obstudze za pomoca klawiatury

F11 Kontynuacja zatrzymanego przebiegu pomiaru (pozycja menu Routine | Conti-
nue)

F12 Uruchamianie i zatrzymywanie przebiegu pomiaru (pozycje menu Routine | Start

Sequence... i Routine | Stop)

Korzystanie z drukarki W ASpect PQ uzywana jest domysina drukarka skonfigurowana w systemie Windows.
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Arkusze robocze ASpect PQ

2 Arkusze robocze

Arkusz roboczy to folder zawierajacy metode i sekwencje. Jako uzupetnienie w arkuszu
roboczym moga byc¢ zapisane ustawienia pliku ID probki i danych wynikéw. Z zatadowa-
nym arkuszem roboczym mozna od razu uruchomi¢ procedure pomiarowa.

Mozna tworzy¢ nowe arkusze robocze, zmienia¢, usuwac, dezaktywowac lub tadowac ar-
kusze robocze. Funkcje do tego stuzace mozna znalez¢ w oknie Manage Worksheets.

Otworz okno Manage Worksheets, klikajac B na pasku symboli.

Elementy w oknie Manage [ Manage Worksheets - O X
Worksheets
Waorksheet Last changed By Favorite  Inactive Hew
oo iss oo el Do
Screening 09.06.2020 15:51 Anaryuk Jena Modify
Semi Quant 09.06.2020 15:51 | Analytk Jena D D Delete
Load
£ ae Description:
Elemental impurities USP 232233 -
Sample preparation:
Torch material: Quartz
Elem. fWavelength: As 188.979 nm
[ show active worksheets anly p|asma power [W]:1200 v
& o Cose™
Przyciski / opcje Opis
New Tworzenie nowego arkusza roboczego
Prefill Przejecie zatadowanej juz sekwencji i metody.
Modify Edycja zaznaczonego arkusza roboczego
Delete Usuniecie zaznaczonego arkusza roboczego
Load Zatadowanie zaznaczonego arkusza roboczego dla pomiaru
Show active worksheets Ukrycie wszystkich arkuszy roboczych w tabeli oznaczonych ja-
only ko Inactive.
Description Opis zaznaczonego arkusza roboczego

Informacje te s3 zapisywane podczas tworzenia arkusza robo-
czego.

W tabeli wyswietlane sg nastepujace informacje dotyczace arkuszy roboczych:

Kolumna tabe-  Opis
li

Worksheet Nazwa arkusza roboczego
Last changed Data ostatniej zmiany arkusza roboczego
By Uzytkownik, ktéry dokonat ostatniej zmiany. Nazwa uzytkownika jest pobie-

rana z Quickstart.

Favorite Jesli ta opcja jest aktywna, arkusz roboczy jest wyswietlany na zaktadce Fa-
vorites w oknie Quick Start.
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Arkusze robocze

Kolumna tabe-
li

Inactive

Opis
Jesli ta opcja jest aktywna, ten arkusz roboczy nie jest wyswietlany w Quick-

start.

Arkusz roboczy oznaczony jako nieaktywny mozna jednak zatadowac z okna
Manage Worksheets.

Zobacz takze

Rozpoczynanie z arkuszem roboczym [+ 9]

2.1 Tworzenie nowego arkusza roboczego

Arkusz roboczy tworzy sie w oknie New Worksheet.

Mew Worksheet

Name: | ground_multielem | i Favorite

Method: [ Example Mulitine Ev ey o

[] Inactive

08.06.2020 15:10

Sequence: |

multi_element_ground | I‘_‘!l

Sample ID:

Results file:

Elements:

Last changed:

09.06.2020 7:45

C:\Wsers\Public\Documents\Analytik Jena'ASpectPQUCPYRESULTS \Ground

Open folder containing Sample 1D files w

Folder: ﬁl

Always create new file (append time stamp) w

Folder: | (Standard) I

Mame: |Ground

19.08.2020 12:57

Description:

Sample preparation: ~
Torch rmaterial: Quartz

Elem./Wavelength: Al 396.152 nm

Plasma power [W]:1200

View: axial

Plasma gas[L/min]: 12

Meb. gas[L/min]: 0.6

ralihratinn ranne: 0 - 200 1ndl N

Cancel

Elementy w oknie New Work- Pole / opcja  Opis

sheet

Name Wprowadzanie nazwy arkusza roboczego

Method Metoda zapisana w arkuszu roboczym

Otwarz okno bazy danych za pomocg Y i wybierz metode.

Sequence Sekwencja zapisana w arkuszu roboczym

Otwarz okno bazy danych za pomocg BV i wybierz sekwengje.

Sample ID Opcjonalnie mozna wprowadzi¢ ustawienia tadowania pliku ID prébki:

(none): Dla pliku ID probki nie sg zapisywane zadne ustawienia.
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ASpect PQ

Pole / opcja

Opis

Open folder containing Sample ID files: Po zatadowaniu arkusza roboczego
otwierany jest folder, w ktorym znajduje sie plik ID probki. Kliknij E% i wybierz
folder.

Load Sample ID file: Podczas tadowania arkusza roboczego automatycznie ta-
dowany jest plik ID prébki. Kliknij thi wybierz plik. Mozna réwniez uzy¢ sym-
boli zastepczych ,*"1,?", aby zdefiniowac maske pliku.

Results file

Opcjonalnie mozna wprowadzi¢ ustawienia zapisywania wynikow:

(none)
Pomiar rozpoczyna sie od okna Start, w ktérym nadawana jest nazwa pliku wy-
nikowego i ustawiane jest miejsce zapisu.

Always create new file (append time stamp)

Pliki wynikéw sekwencji sa zapisywane w nowym pliku. Nazwa pliku sktada sie
ze statego elementu (nazwy) i znacznika czasu pomiaru. Wybierz folder, w kté-
rym plik ma zosta¢ zapisany i wprowadz? jego nazwe.

Create and append to file
Przy pierwszym uruchomieniu sekwencji generowany jest plik wynikéw. Przy
kazdym kolejnym uruchomieniu sekwencji do tego pliku dotaczane sa wyniki.

Description

W polu Description poczatkowo domysinie wyswietlane sa niektére parametry
analizy wyodrebnione z metody. Mozna dowolnie edytowac te informacje i
tym samym da¢ konkretne instrukcje dotyczace korzystania z arkusza robocze-
go. Wpisy pojawiaja sie w oknie Quickstart i w oknie Manage Worksheets dla
wybranego arkusza roboczego.

Favorite

Mozna oznaczy¢ arkusz roboczy jako ulubiony, klikajac gwiazdke:
Z6tta gwiazdka: Ulubiony

Szara gwiazdka: Nie jest ulubionym

Inactive

Jesli ta opcja jest aktywna, ten arkusz roboczy nie jest wyswietlany w Quick-
start.

Arkusz roboczy oznaczony jako nieaktywny mozna zatadowac z okna Manage
Worksheets.

Definiowanie arkusza robocze- ) Aby utworzy¢ nowy arkusz roboczy, otwérz okno Manage Worksheets, klikajac na [
g0 na pasku symboli, i kliknij na New.

Alternatywnie mozna klikna¢ |&] na pasku narzedzi.

v’ Zostanie wyswietlone okno New Worksheet.

» Wybierz metode i sekwencje.
Wskazéwka: W sekwencji mozna pdzniej zatadowac dodatkowe metody jako dziata-

nia.

» Opcjonalnie mozna dokonac ustawien dotyczacych zapisu pliku wynikéw i uzycia pli-
ku ID prébki oraz edytowac opis (patrz nizej).

» Zamknij okno, klikajac OK.

v Nowy arkusz roboczy pojawi sie w oknie Manage Worksheets i mozna go zatado-

wac.

Zobacz takze

Uruchamianie procedury pomiaru [ 66]

20



ASpect PQ Arkusze robocze

2.2  Edycja arkusza roboczego

Mozna edytowac wszystkie ustawienia w istniejacym arkuszu roboczym.

» Klikajac @ na pasku symboli, otwérz okno Manage Worksheets.

» Wybierz arkusz roboczy i kliknij Modify.
Pojawi sie okno Edit Worksheet.

» Wprowadz zmiany tak samo, jak podczas tworzenia nowego arkusza roboczego.

2.3  kadowanie arkusza roboczego

Arkusz roboczy mozna wybra¢ w oknie Quick Start lub zatadowa¢ w oknie Manage
Worksheets :

» Otwdrz okno Manage Worksheets, klikajac I na pasku symboli.
» Wybierz arkusz roboczy w tabeli kliknieciem myszy i kliknij Load.
v" Arkusz roboczy zostaje zatadowany, a sekwencja wyswietlona w oknie gtéwnym.

W zaleznosci od konfiguracji arkusza roboczego mozna teraz powigza¢ metode i se-
kwencje zatadowang za pomoca arkusza z plikiem identyfikatora prébki lub od razu roz-
pocza¢ pomiar.

WSKAZOWKA

Podczas tadowania arkusza roboczego zawsze uzywane sg aktualne wersje metody i se-
kwengji.

W przypadku wczytania metody lub sekwengji, ktéra rézni sie od arkusza roboczego,
ustawienia pliku wynikéw i identyfikatoréw probek w arkuszu roboczym zostana zreseto-
wane.

2.4  Usuwanie arkusza roboczego

Mozna usuna¢ arkusz roboczy, ktéry nie jest potrzebny.

» Klikajac @ na pasku symboli, otwérz okno Manage Worksheets.
» Zaznacz arkusz roboczy i kliknij Delete.

v" Arkusz roboczy zostaje usuniety po potwierdzeniu pytania.
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3

3.1

3.1.1
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Metody

W Metodach przechowywane sa parametry wymagane do analizy:
Wybor linii analizy

Parametry oceny linii

Ustawienia plazmy i spektrometru

Rodzaj doprowadzania probki

Parametry kalibragji

Oceny statystyczne

Ustawienia kontroli i zapewnienia jakosci

Ustawienia wyjscia zmierzonych wartosci

Na podstawie metody moga by¢ tworzone sekwencje pomiarowe. Sekwencje definiuja
kolejnos¢, w jakiej prébki i dziatania maja by¢ przetwarzane w ramach procedury pomia-
rowej. Zapisane metody moga by¢ uzywane do analiz z r6znymi sekwencjami.

Otwérz okno Method, klikajac 1t na pasku symboli. Wy$wietlana jest ostatnio aktywna
metoda. Jesli po uruchomieniu ASpect PQ uzytkownik nie zataduje metody, wyswietlane
okno zawiera ustawienia domysine lub puste wskazania.

Tworzenie, zapisywanie i tadowanie metod

Metody sa przechowywane w bazie danych. Jedli zmienisz istniejaca metode i zapiszesz
zmieniong metode pod ta sama nazwa, oprogramowanie utworzy nowa wersje metody.
Oznacza to, Ze istniejaca metoda nie moze zosta¢ nadpisana i w ten sposéb przypadko-
wo usunieta.

Dalsze funkcje eksportu, importu lub usuwania metod mozna znalez¢ w oknie Data | Da-
ta management.

Zobacz takze

Zarzadzanie metodami i sekwencjami [ 119]

Tworzenie nowej metody

Podczas tworzenia nowej metody mozna uzy¢ ustawiert domyslnych, parametrow zapi-
sanej metody lub biezacych parametréw metody.

» Wybierz pozycje menu File | Create new Method.
Jesli jeszcze nie zostata aktywowana zadna metoda, mozna alternatywnie klikna¢ #t.

» Aktywuj jedna z trzech opcji w oknie New method:

- Based on default parameters: Otwérz okno Method z domys$lnymi ustawieniami
kalibracji i statystyk .

- Based on current parameters: Otw6rz okno Method z biezagcymi parametrami
metody.

- Based on saved method: W oknie bazy danych Load method wybierz metode.
» PotwierdZ wybor za pomoca OK.

v’ Zostanie wyswietlone okno Method z wybranymi ustawieniami wstepnymi.
» Zdefiniuj metode w réznych zaktadkach i dokonaj niezbednych optymalizagji.

» Zaakceptuj ustawione parametry metody za pomoca przyciskéw OK lub Accept.



ASpect PQ

Metody

v Mozesz teraz zapisa¢ metode lub uzyc jej do nastepnej analizy. Na potrzeby anali-
zy utworz sekwencje w oparciu o metode i opcjonalnie wypetnij tabele 1D probki.
Nastepnie rozpocznij pomiar.

Zobacz takze

Definiowanie parametréw metody [ 25]

3.1.2 Zapisywanie metody

Elementy w oknie Save method

Po wprowadzeniu parametréw metody zapisz metode w bazie danych. Umozliwia to za-
tadowanie metody w pdZniejszym terminie do dalszych pomiaréw lub w celu wtgczenia

jej do arkuszy roboczych. W oknie Save method metody sa zapisywane w bazie danych.
Mozna wprowadzi¢ dodatkowe dane, aby skategoryzowa¢ metode i utatwic jej znalezie-

nie.
Save method
Name: Method_Ground Cat.:
Name Vers. Date Time Cat. Operator Status |
i
Sort by Description:
@ Increasing
Rame/Vers e (O Decreasing
Current version only
[ "] Use as routine method
Save calbration data
Cance!
Opcja Opis
Name Nazwa metody
Cat. Kategoria (trzy znaki) do dodatkowego oznaczenia i sortowania me-
tod
Ten wpis jest opcjonalny. Jesli zainstalowany jest Modut zgodnosci z
przepisami FDA 21 CFR Part 11, za pomoca wybranych kategorii moz-
na oznaczy¢ metode jako udostepniona. Kategorie udostepnionych
metod definiuje sie w ustawieniach Zarzadzania uzytkownikami.
Table Przeglad istniejacych metod
Sort by Za pomoca opgji w tej grupie mozna sortowac liste metod. Jesli opcja

Current version only jest aktywna, w przypadku metod o tej samej
nazwie wyswietlana jest tylko najnowsza wersja.

Use as routine me-
thod

Jesli ta opcja jest aktywna, metoda jest dostepna w trybie programu
Routine. Tryb programu wybiera sie w oknie Quick Start.

Jesli zainstalowany jest opcjonalny ,Modut 21 CFR Part 11 Complian-
ce ASpect PQ’, opcja ta nie jest dostepna do wyboru.

Predefined me-
thods

Zapisywanie istniejacych krzywych kalibracji z metoda

Krzywe kalibracji moga by¢ wykorzystane do dalszych analiz.
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Metody ASpect PQ
Opcja Opis
Description Opcjonalnie mozna wprowadzi¢ bardziej szczegétowe objasnienia me-
tody

Zapisywanie metody

Klikniecie +ss otwiera liste predefiniowanych uwag. Zarzadzanie tymi
uwagami odbywa sie w oknie Data | .Default descriptions

» W oknie Method kliknij Save lub wybierz pozycje menu File | Save | Method.
v’ Zostanie wyswietlone okno Save method.
» WprowadZ nazwe metody i wybierz dalsze parametry.

v Metoda zostaje zapisana w bazie danych. Jesli uzywana jest istniejaca nazwa me-
tody, w bazie danych tworzona jest nowa wersja metody.

WSKAZOWKA

Metoda jest réwniez zapisywana w pliku wynikéw pomiaréw. Po otwarciu pliku wynikdw
mozna przywrdci¢ metode z pliku wynikéw. Dalsze funkcje zarzadzania metodami sg do-
stepne w oknie Data | Data management.

Zobacz takze
Konfiguracja ogdlnych ustawien Zarzadzania uzytkownikami [ 146]
Okno Quick Start [ 8]

Zarzadzanie metodami i sekwencjami [ 119]

3.1.3 kadowanie metody

tadowanie z bazy danych

tadowanie z pliku wynikéw

24

Zapisane metody mozna zatadowac i wraz z sekwencja uruchomic procedure pomiaro-
wa. Parametry metody moga byc¢ tadowane z bazy danych metod lub z istniejacego pliku
wynikéw.

» Otworz okno bazy danych za pomoca jednej z ponizszych alternatyw:
- Kliknij ikone folderu [w] w pasku narzedzi obok pola Method.
- Wybierz pozycje menu File | Load method.
- Kliknij Open w oknie Method.

» Wybierz zadang metode z listy.

» W polu Cat. mozna ograniczy¢ wyswietlane metody, wybierajac kategorie. Aby zoba-
czy¢ wszystkie metody, usun wpis w polu Cat..

» Aktywuj pole wyboru Current version only, jesli w przypadku metod o tej samej na-
zwie ma by¢ wyswietlana tylko metoda z najwyzsza wersja.

» Zamknij okno Method za pomoca OK.

v’ Zatadowana zostata zadana metoda. Metoda jest wyswietlana na pasku narzedzi
Meth.

Metode mozna wyodrebnic z pliku wynikéw wyswietlanego w oknie gtéwnym.
» Kliknij prawym przyciskiem myszy dowolng prébke.
» Wybierz Load method from results z menu kontekstowego.

» Pozapytaniu, czy biezace parametry metody zostana nadpisane, mozna wyswietli¢
metode, klikajac tt.
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Metody

3.2  Definiowanie parametréw metody

Przyciski w oknie Method

W oknie Method mozna zdefiniowac¢ parametry pomiaru do analizy i parametry do oce-

ny wynikow.

Otwoérz okno Method, klikajac tii.

W dolnej czesci okna znajduja sie przyciski, ktore sa zawsze dostepne.

Przycisk Opis

Open Otwieranie zapisanej metody

Save Zapisywanie biezacych parametréw metody

=] Drukowanie parametréw metody

@ Przegladanie wtasciwosci metody

OK Przejmowanie parametrow w oknie i zamykanie okna
Accept Przejmowanie parametréow w oknie bez zamykania okna
Cancel Nieprzejmowanie parametréw w oknie i zamykanie okna

3.2.1 Definiowanie linii analizy (okno Method | Lines)

Okno Method | Lines

Parametry tabeli linii

W oknie Method | Lines wybierz linie analizy dla pomiaru.

+11 Method — O x
Lines plasma Sample introduction Evaluation Calbration Statistics QCS QCC  Qutput
N - Wavel, l T principal | Read time Autointegr. ord A
0. em. [nmi ine ype rincipal line s Range rder
1 Al 396.1520  AI296.152 Analyte 3.0 Peak 1
2 As 188.9790 | As188.979 | Analyte 10.0 Peak 2
3 D Ag 193.6980 | As193.698 | Analyte 10.0 Peak 3
5 Cd 2144410 Cd214.441 | Analyte 3.0 Peak 4
sE cd 226.5020 | Cd226.502 | Analyte 3.0 Peak 5
6 Cr 267.7160 | Cr267.716 Analyte 1.0 Peak 6
7 Cu 324.7540 | Cu324.754 | Analyte 1.0 Peak 7
8 Fe 250.9396 |Fe259.940 | Analyte 1.0 Peak 8
9 Mn 257.6100 | Mn257.610 | Analyte 1.0 Peak 9
10 ®2 | ni 2316036 Ni231.604 | Anahte 1.0 Peak 10 b
) t= = =
Line
Append... Insert... Delete Modify...
MultiHine evaluation...
Assign internal std....
"} Delete lines not in use
Ct open... ¥ Save... = O oK Accept Cancel
Kolumna tabe-  Opis

li
No

Kolejnos¢ wybranych linii w tabeli

0%

Dostepne tylko w trybie Method Development (nie z, ,Modutem 21 CFR
Part 11 Compliance ASpect PQ").
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Kolumna tabe-  Opis

li
Zaznaczenie utatwia rozwoj metody, w ktorej na poczatku mierzonych jest
kilka linii jednego pierwiastka, a nastepnie wybierana jest odpowiednia li-
nia. Jesli linia pierwiastka jest zaznaczona, jest ona uzywana na potrzeby
analizy i mierzona. Nieaktywne linie sg wytaczone z dalszej analizy i nie sg
mierzone. Nieaktywne linie nie sg jeszcze usuniete z tabeli linii.

Elem. Symbol pierwiastka, ktéry ma by¢ analizowany
Wavelength Dtugosc¢ fali linii analizy w nm
Line Oznaczenie linii analizy

Domyslnie nazwa linii sktada sie z symbolu pierwiastka i dtugosci fali. Na-
zwe mozna dowolnie edytowac i musi ona by¢ unikalna.

Type Wybor pomiedzy Analyte (linia do analizy) i Int.std. (wewnetrzna linia od-
niesienia)
Principal line Wybor i wyswietlenie linii analizy, z kt6ra jednocze$nie mierzona jest bieza-

ca linia (pomiar symultaniczny)

Czas pomiaru mozna skroci¢, rejestrujac przy jednym ustawieniu spektro-
metru linie znajdujace sie blisko siebie. Po kliknieciu Multi-line evaluation
wyswietlane sg mozliwe kombinacje.

Read time Catkowity czas pomiaru jednej linii analizy
Autointegr. Automatyczny wybdr czasu catkowania, tak aby detektor CCD byt optymal-
Range nie oswietlony i nie dochodzito do przeswietlenia

W przypadku przeswietlenia, tadunek niepochtoniety przez piksel przelewa
sie na sasiednie piksele i powoduje btedy pomiaru (efekt bloomingu). W ce-
lu okreslenia czasu catkowania nalezy wybra¢ rozwazany zakres:

Spectrum

Czas catkowania jest optymalizowany pod katem najwyzszego piku w zakre-
sie widmowym linii. Ta opcja jest wstepnie ustawiona i prowadzi do bez-
piecznego wyniku.

Peak

Czas catkowania jest zoptymalizowany pod katem piku analizy. W przypad-
ku wyboru tej opcji zakres dynamiczny detektora CCD jest optymalnie wyko-
rzystywany do analizy. Nalezy jednak zwréci¢ uwage, aby w bezposrednim
sgsiedztwie piksela analizy nie byto wyzszego piku. W takim przypadku wy-
nik pomiaru moze zostac zafatszowany przez efekt bloomingu.

etector

Czas catkowania zostaje dostosowany do najwyzszego piku na detektorze.
Przy tej opcji zaden obszar detektora nie zostanie przeswietlony, ewentual-
nie piksele piku analizy moga nie zostac¢ optymalnie oswietlone.

Order Kolejnos¢ w analizie
Kolejnos¢ pomiaru mozna okresli¢ dowolnie.
Uwaga:
po zaznaczeniu numeru mozna przypisac rosnace numery do kolejnych
wierszy, klikajac ¥=. Za pomoca przyciskow =i $= mozna uporzadkowac
wybrane wiersze (linie pierwiastkow) w tabeli w zadanej kolejnosci pomia-

ru, wprowadzi¢ jako kolejnos¢ 1" w pierwszym wierszu i przyciskiem =
przypisac kolejnos¢ pomiaru rosnaco do wszystkich pozostatych linii analizy.

Przyciski w grupie Lines Przyciskami Append, Insert i Modify dodaje sie kolejne linie analizy do tabeli linii lub
edytuje wybrana linie. Klikniecie jednego z tych przyciskéw otwiera okno Select ele-
ment/line do wprowadzania dalszych danych. Przyciskiem Delete usuwa sie jedna lub
wiecej wybranych linii analizy z metody.
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Dalsze przyciski i pola wyboru Przycisk Opis
Multi-line evalu- Znajdowanie kombinacji linii analizy, ktére moga by¢ rejestrowane ra-
ation zem z jednym ustawieniem spektrometru

Te linie analizy moga by¢ mierzone jednoczesnie.

Assign internal taczenie i korygowanie linii analizy za pomocg wzorca wewnetrznego
std.

Delete lines notin  Dostepne tylko w trybie programu Method Development (nie z ,Modu-
use tem 21 CFR Part 11 Compliance Aspect PQ").

Usuniecie wszystkich nieaktywnych linii z listy metod.

Uwaga:
metody moga byc¢ zapisywane i uzywane jako metody rutynowe tylko
wtedy, gdy wszystkie linie w tabeli linii sa uzywane.

Optimized measu-  Automatyczne sortowanie linii analizy wedtug dtugosci fali i warunkéw
ring order pomiaru w celu skrécenia catkowitego czasu pomiaru

Jesli pole wyboru jest aktywne, nie jest juz mozliwe reczne sortowanie
linii analizy.

Uwaga:

czas pomiaru zalezy od liczby i sortowania linii analizy oraz warunkéw
pomiaru. W ten sposéb réwniez poprzez wybér podobnych parametrow
dla plazmy i transferowego uktadu optycznego mozna skrécic czas po-
miaru dla wielu linii analizy.

Zobacz takze
Jednoczesny pomiar linii [ 30]
Czesto uzywane elementy obstugowe [ 15]

Definiowanie wzorcow wewnetrznych [ 31]
3.2.1.1 Wstawianie linii analizy do tabeli linii
Linie analizy wybiera sie w oknie Select element/line.
Elementy w oknie Select ele- Karta Elements zawiera uktad okresowy ze wszystkimi pierwiastkami, ktére mozna ana-
ment/line lizowac za pomoca techniki ICP-OES (z ciemnoszarymi przyciskami i czarnymi symbolami

pierwiastkow). Pierwiastki ,wyszarzone” sa niedostepne. Karta Line interferences poka-
zuje dla wybranej linii znane mozliwe interferencje ze wzglednymi czutosciami.
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= Select element/line - [Selected: 1 from 186] — x
Elements Line interferences Select Elernent: Si
Element Wavel. [nm] Type BEC(ax.) [mg/L Rank
Li| Be B ClN 0| F | MNe 251.6112 1 1
. O |si 2124120 |1 0.08 2
Na Mg Alsie]s|alad |5)g 288.1577 |1 013 3
K| Ca| Sc| Ti| V| Cr|Mn| Fe| Co| Mi|Cu| Zn| Ga| Ge| As| Se| Br| Kr O |si 221.6660 |I 0.15 4
rb| sr| ¥| zr| wb| mo| Tc| Rul Rh| Pd| Ag| 4] T sn|sp| Te| 1]xe| [B|S 220.7978 |1 0.61 3
O |si 252.4108 |1 0.19 6
Cs| Ba| La| Hf| Ta| W |Re| Os| Ir | Pt|Au| Hg| TI| Pb| Bi| Po| At| Rn O|si 198.8370 |1 0.25 7
rr| ral ac g si 190.0730 |1 0.65 8
5i 221.0892 |1 0.28 9
Ce| Pr| Md|Prm|Sm| Eu| Gd| Tb| Dy| Ho| Er|Tm| ¥b| Lu 0 S: 351.0202 |1 0.35 10
Th| Pa| U | Np|Pu|Am| Cm{ Bk| Cf| Es | Fm| Md| Mo| Lr O |si 250.6897 |1 0.15 algl
O |si 252.8508 |I 0.16 12
- O |si 251.4316 |1 0.19 13
si2s1 O |si 243.5150 |1 0.57 14
O |si 205.8130 |I 1.07 15
Line interfarences Sl
Sort by (15 Line(s) found):
(®) Elernant O wavelength O BEC
Sort selection as list
Deselect
oo
[ ) .
50680 5162 Lines Favorites
‘Wavelength [nm]
.=:' Extended line catalog... User-defined lines... 0K Cancel
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Arkusz tabeli Favorites zawiera wstepny wybor linii z zalecanymi zastosowaniami (sto-
wami kluczowymi). Przy wyborze tych linii do metody przesytane sa jednoczesnie zopty-
malizowane parametry metody. Mozna takze doda¢ do tych ulubionych wtasne linie.

Arkusz tabeli Lines zawiera wszystkie mozliwe do wybrania linie z nastepujgcymi infor-
macjami:

Kolumna tabe-  Opis
li

Element Element
Wavel. Dtugos¢ fali analizy w nm
Type Widok typu atomizacji:
I: Linia atomowa
I: Linia jonowa
BEC Typowa wartos$¢ BEC linii analizy

Wartos¢ BEC (rownowazne stezenie w tle) to stezenie analitu, ktore wytwa-
rza intensywnos¢ réwnowazna ttu. Nizsza wartos¢ odpowiada tym samym
wyzszej czutosci.

Wartosci BEC zostaty wyznaczone w nastepujacych warunkach:
obserwacja osiowa, moc 1200 W, przeptyw gazu plazmowego 12 L/min,
przeptyw gazu pomocniczego 0,5 L/min, przeptyw gazu rozpylajacego
0,6 L/min.

Rank Ranking rekomendadji linii analizy

Rekomendacja linii analizy zalezy zaréwno od czutosci, jak i mozliwych za-
ktocen przez sasiednie linie innych pierwiastkdw. Im dalej w rankingu znaj-
duje sie dana linia, tym wieksze sa szanse na osiggniecie dobrych wynikéw
zta linig analizy.

Za pomoca opcji Element, Wavelength lub BEC mozna sortowac tabele linii w porzadku
rosngcym wedtug symbolu chemicznego, dtugosci fali lub BEC.

Jesli opcja Sort selection as list jest aktywna, linie sa wstawiane do tabeli linii metody w
kolejnosci sortowania listy (Sort by). Jesli ta opcja jest nieaktywna, linie sa wstawiane w
kolejnosci, w jakiej zostaty zaznaczone.
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Metody

Wybor linii

Rozszerzony katalog linii

Tworzenie i edytowanie wia-
snych linii analizy

W oknie Method | Lines kliknij Append lub Insert.
v’ Zostanie wyswietlone okno Select element/line.

Klikniecie jednego z ciemnoszarych symboli pierwiastkéw w uktadzie okresowym po-
woduje wyswietlenie tylko linii wybranego pierwiastka w tabelach Lines i Favorites.
Alternatywnie wprowadz symbol pierwiastka w polu Select Element.

Skasuj wpis w polu Select Element, aby wyswietli¢ petna liste pierwiastkdw w tabeli
linii.

W arkuszu tabeli Favorites zaznacz linie zgodnie z ich uzyciem lub zaznacz pola wy-
boru dla zagdanych linii w arkuszu tabeli Lines.

Przejdz do karty Line interferences i sprawdZ wybrane linie pod katem znanych in-
terferencji.

Kontynuuj w ten sposéb, az wybierzesz linie dla kazdego analitu. Zamknij okno za
pomoca OK.

v’ Zaznaczone linie zostajg przeniesione do okna Method | Lines.

Uwaga:
podczas opracowywania metody wybierz wiele linii dla kazdego analitu.

Po instalacji lista linii zawiera wstepny wybér linii analizy. Mozna to uzupetni¢ o linie
analizy z rozszerzonego katalogu linii.

» W oknie Select element/line | Elements kliknij Extended line catalog.

» Zaznacz zadane linie na liscie, klikajac je.
Kliknij ponownie pojedyncza linie, aby ja odznaczy¢. Za pomoca Deselect mozna usu-
nac wszystkie zaznaczenia.

» Przenie$ wybdr do listy linii, klikajac Add to lines table.

WSKAZOWKA

Linie dodane z rozszerzonego katalogu linii nie moga juz zostac usuniete z katalogu do-
myslnego.

Mozna tworzy¢ wtasne linie analizy i uzywac ich do analizy.

4
4
4
»

W oknie Select element/line kliknij User-defined lines.
W oknie Edit lines wprowadz dane dla Element i Wavelength i wybierz z listy Type.
Przenie$ wpisy na wtasna liste linii za pomoca Add.

Kliknij Close, aby przenies¢ wtasne linie na liste linii.

Mozesz edytowac wtasne linie lub usunac je z listy linii.

» Aby edytowac linie na witasnej liscie, zaznacz linig, klikajac ja na liscie w oknie Edit li-
nes.
Wprowadz dane nowej linii, a nastepnie kliknij Modify.

» Usun wybrany wpis z listy, klikajac Delete.

Zobacz takze

Definiowanie swoich ulubionych linii [ 31]
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3.2.1.2 Jednoczesny pomiar linii

Elementy w oknie Multi-line
evaluation

30

Linie, ktore sa rejestrowane razem, z jednym ustawieniem spektrometru, moga by¢ mie-
rzone jednoczesnie, co skraca czas analizy. Za pomoca funkcji Multi-line evaluation
mozna znalez¢ te linie w biezacej metodzie i potaczy¢ je do analizy.
» W oknie Method | Lines kliknij Multi-line evaluation.

Pojawi sie okno o tej samej nazwie z przegladem mozliwych kombinagji linii.

W oknie Multi-line evaluation wymienione sa mozliwe kombinacje linii. Wykres stupko-
wy pokazuje potozenie linii na detektorze dla wybranego wiersza listy.

Multi-line evaluation
Principal line Additional line Meas.wavel.
] ] Status
Line Wavel. [nm] Line Wavel. [nm] [nm]
P178.224 178.2240 1178.218 178.2180 178.2210 OK
S182.565  182.5650  B182.581  182.5810 182.5730 OK
Ge265.157  265.1568 Ge265.117 | 265.1172 265.1606 OK
Ge265.157  265.1568 Hg265.204 | 265.2040 265.1606 OK
No combined lines Swap line priority
178.023  178.2210(MP) 178.663
]1781218
P178.224(Princip.)
Line positions on CCD [nm] [ show all line positions
oK Cancel
Kolumny tabeli / przycisk ~ Tresc
Pole wyboru Jesli ta opcja jest aktywna, odpowiednia kombinacja linii w me-
todzie jest mierzona jednoczes$nie.
Principal line Do pomiaru kombinagji linii uzywane sg parametry pomiaru
Principal line.
Line
Nazwa linii gtéwnej
Wavel.
Dtugos¢ fali w nm linii gtownej
Additional line Line
Nazwa dodatkowej analizowanej linii
Wavel.
Dtugos¢ fali w nm dodatkowej analizowanej linii
Meas.wavel. Dtugosc fali pomiaru w nm (srodek linii detektora)
Status Uwagi
No combined lines Usuwanie wszystkich zaznaczen

W tej metodzie zadne linie nie s3 mierzone razem.

Swap line priority Zamiana linii gtéwnej i dodatkowej w kombinacji linii

Dla kombinagji linii automatycznie okreslana jest linia gtéwna i linia dodatkowa. Dodat-
kowe linie przejmuja czas analizy i parametry plazmy z linii gtéwnej. To przypisanie moz-
na odwroci¢ za pomoca Swap line priority.
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3.2.1.3 Definiowanie swoich ulubionych linii

Preferowane linie analizy mozna dodac do listy ulubionych wraz z uwagami na temat
preferowanej aplikacji. Informacje o linii analizy s zapisywane w tym wpisie wraz ze

wszystkimi parametrami metody istotnymi dla linii. Lista ulubionych jest dostepna dla
kazdego wyboru linii pierwiastkéw.

» Zaznacz linie w tabeli okna Method | Lines i kliknij ¥¥.

» Edytuj nazwe linii w oknie Add to favorites.

» W polu Comment mozna wprowadzi¢ dalsze uwagi dotyczace linii.

»

Wybierz jedna lub wiecej aplikacji z listy Tags.
Mozna dodac¢ wtasne wpisy do listy stéw kluczowych. Wstepnie zdefiniowane stowa
kluczowe sa zaznaczone na niebiesko.

v Linia jest dostepna w oknie Select element/line.

3.2.1.4 Definiowanie wzorcéw wewnetrznych

Wzorce wewnetrzne sa uzywane gtéwnie do korygowania zaktécen niespektralnych, np.
wynikajacych z zaktdcen transportu probki. Wzorce wewnetrzne definiuje sie w tabeli li-
nii okna Method | Lines.

» Wstaw linie analizy, ktéra ma by¢ uzywana jako wzorzec wewnetrzny, do tabeli linii i
wybierz w kolumnie tabeli Type opcje Int.std..

» Kiliknij Assign internal std..
Pojawi sie okno Assign internal std..

» Przypisz wzorce wewnetrzne do odpowiednich linii analizy w tabeli. W tym celu klik-
nij odpowiedni wiersz w kolumnie Internal standard i wybierz wzorzec wewnetrzny z
listy.

» Klikniecie = powoduje przeniesienie ustawien linii analizy do wszystkich kolejnych
linii w tabeli.

» Za pomoca OK ustawienia zostajg przejete do metody.

4= Assign internal std. X
No. Line Internal standard
1 Al396.152 Y371.030 b
2 As188.979 Y¥371.030
3 As193.698 Y¥371.030
4 Cd214.441 Y¥371.030
5 Cd226.502 Y¥371.030
6 Cr267.716 Y¥371.030
7 Cu324.754 Y¥371.030
8 Fe259.940 Y¥371.030
9 Mn257.610 Y¥371.030
10 Ni231.604 Y¥371.030
11 Pb220.353 Y¥371.030
12 Se196.028 Y¥371.030
13 U385.957 Y371.030
14 Zn206.200 Y¥371.030
= OK Cancel

31



Metody ASpect PQ

3.2.2 Ustawianie parametrow plazmy i transferowego uktadu optycznego (okno Method |

Plasma)
W oknie Method | Plasma wprowadza sie nastepujace ustawienia:
= Przeptywy gazu dla plazmy w palniku
= Wybor kierunku obserwacji plazmy i jego regulacja
Elementy w oknie Method | Pla- | i} Methed - b X

Sma
Lines Plasma Sample introduction Evaluation Calbration Statistics QCS QCC  Output

Oxygen flow [L/min]: >

. Power Plasma gas Aux. gas  Mebulzer gas o w-offset  y-offset
MNa. Line A . A Direction
[wl [L/min] [L/min] [L/min] [mm] [mm]
1 A396.152 1200 12.0 0.50 0.60 axial 0 0
2 As188.979 1200 12.0 0.50 0.60 axial i 1]
| 3| As193.608
4 Cd214.441 1200 12.0 0.50 0.60 axial i ]
5 Cd226.502 1200 12.0 0.50 0.60 axial ] ]
6 Cr267.716 1200 12.0 0.50 0.60 axial i ]
7 Cu3z4.754 1200 12.0 0.50 0.60 axial ] ]
8 Fe259.040 1200 12.0 0.50 0.60 axial ] ]
9 Mn257.610 1200 12.0 0.50 0.60 axial ] ]
10 NR31.6A04 1200 12.0 050 16N Axial i n i
t= i= +=
ct open... [H save... = O 0K Accept Cancel
Kolumna Opis
tabeli
No. Kolejno$¢ wybranych linii w tabeli
Line Oznaczenie linii analizy
Power Efektywna moc plazmy w watach

Zwiekszenie mocy plazmy poprawia stabilno$¢ plazmy, np. w przypadku
rozpuszczalnikow organicznych lub prébek o wysokiej zawartosci soli jako
roztworu pomiarowego. Jednocze$nie wyzsza moc plazmy wymaga réwniez
wyzszego przeptywu gazu plazmowego, aby zapobiec stopieniu lub uszko-
dzeniu palnika.

Plasma gas Przeptyw gazu plazmowego w L/min

Gaz plazmowy przeptywa miedzy zewnetrzna a wewnetrzna rurka kwarco-
wa palnika. Jest wprowadzany w stan plazmy przez indukcje cewki i jedno-
cze$nie chtodzi zewnetrzng rurke palnika. Wyzszy przeptyw gazu plazmo-
wego moze wydtuzy¢ zywotnos¢ palnika.

Aux. gas Przeptyw gazu pomocniczego w L/min

Gaz pomocniczy przeptywa miedzy wewnetrzna rurka kwarcowa a wtryski-
waczem. Wspomaga on tworzenie kanatu pomiarowego i odsuwa plazme

od koncowki wtryskiwacza. Wyzszy przeptyw gazu pomocniczego jest wy-

magany w przypadku roztworéw pomiarowych zawierajacych rozpuszczal-
niki organiczne lub wyzsze stezenia soli.

Nebulizer gas Przeptyw gazu rozpylajacego w L/min

Gaz rozpylajacy jest doprowadzany do rozpylacza. Rozpyla on prébke i prze-
nosi ja przez komore rozpylania i wtryskiwacz do plazmy.

Direction Kierunek obserwacji plazmy
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Metody

Kolumna
tabeli

Opis

Za pomoca transferowego uktadu optycznego promieniowanie emisyjne z
plazmy moze by¢ wprowadzane do spektrometru z dwéch kierunkéw. W za-
leznosci od linii analitu mozna wybra¢ optymalny kierunek obserwacji.

radial

Obserwacja plazmy odbywa sie z boku na okre$lonej wysokosci powyzej
gornej krawedzi cewki.

axial

Obserwacja jest prowadzona od géry wzdtuz osi podtuznej plazmy.

Oba kierunki obserwacji moga réwniez zostac ostabione. Zapobiega to
przepetnieniu detektora przy wysokiej intensywnosci i zwigksza zakres ana-
lityczny.

x-offset
oraz

y-offset

Korekta transferowego uktadu optycznego w mm

Przesuwajac transferowy uktad optyczny wzdtuz kanatu pomiarowego (w
przypadku obserwacji promieniowej) i ze Srodka kanatu pomiarowego (w
przypadku obserwacji promieniowej i osiowej), mozna skanowac obszary o
roznych temperaturach i rejestrowac optymalna temperature emisji linii
analizy.

Optimum moze zosta¢ wyznaczone automatycznie w oknie Plasma.

WSKAZOWKA

W pierwszej fazie rozwoju metody (wyboru odpowiednich linii) wystarczajace sa wstep-
nie ustawione parametry plazmy. Parametry te mozna zmieni¢ po zdefiniowaniu linii

analizy, niezbednych korektach tta i wyznaczeniu zakresu liniowosci, w celu dalszej opty-
malizacji parametrow metody.

Stosowanie tlenu W przypadku zastosowan specjalnych, np. matryc organicznych, tlen moze by¢ uzywany
jako dodatkowy gaz.

» Ustaw przeptyw gazu w polu Oxygen flow.

Zobacz takze

Regulacja i optymalizacja plazmy [ 105]

3.2.3 Definiowanie doprowadzania probki (okno Method | Sample delivery)

W oknie Method | Sample delivery wprowad? nastepujace ustawienia analizatora:
®  Szybkos¢ pompowania pompy w analizatorze
= Korzystanie z autosamplera

= Opgcje ptukania
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Okno Method | Sample delivery | k4 method - b X

Lines Plasma Sample introduction Evaluation Calibration Statistics QCS QCC  Output

Pump rate
Morrmal mode [ml/min]: = Delay time [s]: 45 =
Fast mode [mL/min]: 4.0 = Fast mode time [s]: 15 =
Accessories Wash
Autosampler Parameters... Between samples w
[ pilution if conc. exceeded Wash time [s]: a0 1=

[Iwvash only in fast mode

[ controlled cleaning on conc. exceeding

Control limit (Ints.}: 5000

Line: Al396.152 ~
Ct open... [ save... = @ 0K Accept Cancel
Czasy pompowania w urzadze- Opgja Opis
niu ICP-0ES Normal mo-  Normalna predko$¢ pompy, z jaka prébka jest transportowana podczas anali-
de zy.
Predkos¢ ta powinna zapewniac optymalne rozpylenie prébki i opierac sie na
zalecanej szybkos$ci pompowania uzywanego rozpylacza.
Fast mode Zwiekszona predkos¢, z jaka probka moze by¢ ptukana (ciecza ptuczaca) mie-
dzy przerwami pomiarowymi i transportowana do rozpylacza.
Witaczenie tej predkosci optymalizuje czas transportu. Jednakze, predkos¢ nie
moze by¢ uzywana w czasie pomiaru, poniewaz jednorodne rozpylenie probki
nie jest juz zagwarantowane.
Delay time Czas od rozpoczecia zasysania prébki do faktycznego rozpoczecia pomiaru
Czas ten jest wymagany do przeptukania catej Sciezki prébki tacznie z palni-
kiem i zapewnienia stabilnego rozpylania.
Uwaga:
czas opoZnienia obejmuje réwniez czas ustawiony w polu Fast mode time.
Fast mode Czas, w ktorym prébka jest transportowana z duza szybkoscig pompowania w
time czasie opdznienia
WSKAZOWKA
W oknie Method | Sample delivery ustawia sie szybko$¢ pompowania pompy perystal-
tycznej urzadzenia ICP-OES. Szybkos¢ pompowania w autosamplerze w celu dostarcza-
nia cieczy ptuczacej mozna regulowac za pomocg pokretta nad pompg na autosamplerze
lub, w przypadku autosampleréw Cetac, w oknie Autosampler | Techn. parameters.
Stosowanie autosamplera Jesli do analizy uzywany jest autosampler, nalezy aktywowac opcje Autosampler. Opcja

Parameters umozliwia dostep do ustawier autosamplera.

Kontrola ptukania i czyszczenia  Podczas wykonywania sekwencji mozna ustawic¢ etapy ptukania po kazdym pomiarze
probki. Podczas pomiaru automatycznego ciecz ptuczaca jest pobierana ze naczynia do
ptukania autosamplera. Podczas pomiaru recznego zostaje wyswietlone polecenie przy-
gotowania cieczy ptuczacej.
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Jesli stezenie probki przekracza zakres pomiarowy krzywej kalibracyjnej o wiecej niz
10%, mozna przeptukac Sciezke prébki i palnik w celu usuniecia zanieczyszczen z po-
przedniego pomiaru. Podczas ptukania w celu kontroli efektu czyszczenia mierzona jest
intensywnosc i ptukanie trwa do momentu osiagniecia granicy kontrolnej. Automatyczna
kontrola czyszczenia jest zalecana po pomiarze prébek o wysokim stezeniu.

Opcja Opis
Wash off
Ptukanie jest wytaczone. Ptukanie nie odbywa sie automatycznie.
Between samples
Ptukanie po kazdej prébce, ale nie w trakcie serii statystycznej
Wash time W tym czasie ptukana jest $ciezka prébki az do palnika.
Wash only in Etap ptukania odbywa sie tylko przy czasie szybkiego dziatania.
fast mode

Jesli ta opcja jest nieaktywna, ptukanie jest poczatkowo wykonywane w
trybie szybkim przez wprowadzony czas szybkiego dziatania (Fast mode
time), a przez pozostaty czas ptukania w trybie normalnym.

Controlled cle-
aning

Jesli ta opcja jest aktywna, kontrolowane czyszczenie jest przeprowadzane
automatycznie przy przekroczeniu stezen

Control limit
(Ints.)

Line

Wartos¢ poziomu sygnatu, ktéry musi zostac osiagniety podczas ptukania
przed pomiarem kolejnego roztworu

Linia pierwiastka, ktdra zostanie uzyta jako linia kontrolna

3.2.4 Ocena pikow (okno Method | Evaluation)

Okno Method | Evaluation

W oknie Method | Evaluation definiuje sie parametry oceny pikéw.

WSKAZOWKA

Podczas rozwoju metody okresla sie optymalne ustawienia korekgji tta danej linii analizy
w oknie Edit spectra | Evaluation, a nastepnie przenosi je do metody.

i1 Method — | X
Lines Plasma Sample introduction Evaluation Calibration Statistics QCS  QCC  Qutput
Range [nm ~
MNo. Line low g [UDD] Peak eval. Poly.deg. Correction BGC fit BGC pixel pos.
AI396.152 | 0.22 | 0.22 | 3 pixel lauto loff [dynamic |.1515
2 As5188.979 -0.12 | 0.12 3 pixel | auto off dynamic
3 As193.698  -0.12 | (.12 3 pixel | auto off dynamic
4 Cd214.441 -0.13 | 0.13 3 pixel | auto off dynamic
5 Cd226.502  -0.13 | 0.13 3 pixel | auto off dynamic
6 Cr267.716 -0.16 | 0.16 3 pixel | auto off dynamic
7 Cu324.754 | -0.19 | 0.19 3 pixel | auto off dynamic
8 Fe250.940  -0.15  0.15 3 pixel |auto off dynamic
9 Mn257.610 -0.15 @ 0.15 3 pixel | auto off dynamic
10 Ni231.604 N4 | 014 3 nixel | autn off dvnamir h
1= | $= 4=
Spectral corrections... (none)
IEC factors... (none)
ct open... [ save... =5 O oK Accept
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Kolumna tabe-
li

Opis

No. Kolejnos¢ wybranych linii w tabeli
Line Oznaczenie linii analizy
Range low.
Dolna granica zakresu dtugosci fali do oceny widma wzgledem dtugosci fali
pomiaru
upp.
Gorna granica zakresu dtugosci fali wzgledem dtugosci fali pomiaru
Poly.deg. Wybor stopnia wielomianu krzywej regresji dla statycznej korekgji tta
Do wyboru sa stopnie wielomianu 0., 1., 2. i 3. rzedu lub automatyczne wy-
szukiwanie stopnia wielomianu (opcja auto).
Peak evalu- Wybér oceny pikow
ation Pixels
Liczba pikseli uzywanych do oceny intensywnosci, z ktérych ostatecznie
tworzone sg zmierzone wartosci.
Intensywnosci pikseli oceny sa sumowane. W ten sposéb mozna zmniejszy¢
niedoktadnosci analizy wynikajace z wahan pozycji piku.
Zalecana liczba wybranych pikseli: 3
Height
Interpolacja maksimum piku
User defined
Dowolny wybér pikseli oceny, np. do oceny multipletéw
Przyktadowe wprowadzenie: 50,120-130 tworzy sume zmierzonych warto-
$ci pikseli 50 120-130.
Correction Algorytm korekcji widmowej (patrz ponizej).
off
Nie jest wykonywana korekcja widmowa
LSM
Korekcja widmowa metodag najmniejszych kwadratow
IEC
Korekta widmowa z korekta miedzypierwiastkowa (Inter Element Correc-
tion)
BGC fit Dostosowanie pikseli do korekgji tta
off
Nie jest wykonywana korekgja tta
dynamic
Piksele do korekdji tta sg automatycznie znajdowane przez oprogramowa-
nie.
static
Piksele do korekgji tta sg okreslane przez uzytkownika w kolumnie BGC pi-
xel pos..
BGC pixel pos.  Potozenie pikseli wzgledem piksela pomiaru przy statycznym dopasowaniu
korekgji tta
Wprowadz numery pikseli dla korekdji tta.
Przyciski Przyciski Opis
Spectral corrections Przypisanie do linii analizy modelu korekcji widmowej
IEC factors Przypisanie do linii analizy korekty miedzypierwiastkowej
Zobacz takze

Ocena piku i wyznaczanie korekty tta - okno Edit spectra | Processing [ 83]
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3.2.4.1 Korekcje widmowe metodg najmniejszych kwadratéw

Za pomoca korekcji widmowych mozna matematycznie wyeliminowa¢ ustrukturyzowane
emisje tta spowodowane np. naktadaniem sie linii elementéw macierzy na linie analizy.
Warunkiem jest potaczenie mozliwych widm zaktécajacych w jeden model korekgji dla
danej linii analizy.

» W oknie Method | Evaluation kliknij Spectral corrections i ustaw odpowiedni model
korekcji dla kazdej linii z osobna.

v Linie, do ktérych przypisany jest model korekgji, sg oznaczone w kolumnie Correc-
tion za pomocg LSM.

Zobacz takze

Usuwanie zaktocen widmowych - okno Edit spectra | Spectral corrections [ 84]

3.2.4.2 Korekta miedzypierwiastkowa

Elementy w oknie Assign IEC
Elements

Za pomocg korekty miedzypierwiastkowej mozna skorygowac bezposrednie naktadanie
sie linii. Warunkiem jest dalsza niezaktécona dtugosc fali interferenta.

Za pomoca roztworu jednopierwiastkowego (roztworu |EC) okreslany jest stosunku
dwach linii interferenta (natozonej linii analizy i linii niezaktéconej). lloraz (wspotczynnik
IEC) jest wykorzystywany w kolejnych pomiarach prébki w celu odjecia pozornej inten-
sywnosci lub stezenia interferenta w linii analitu.

Assign IEC Elements

Analyte line Interferent IEC solution IEC blank IEC factor manually

Al396.152 Cr267.716 Cr IEC solution | Cr IEC blank ]

Append Insert IEC solutions...

Interelement correction is based on Extract factors from
results data
(®) Intensities () apparent concentrations
oK Cancel

Element obstugowy Wyjasnienie

IEC solutions Wprowadzanie nazwy, stezenia, jednostki i pozycji autosamplera roz-
tworéw pierwiastkow IEC oraz wartosci slepej préby uzywanych do
korekty miedzypierwiastkowej.

Append Dodawanie nowego wiersza na koncu listy

Insert Wstawianie nowego wiersza w zaznaczonym miejscu listy
Delete Usuwanie zaznaczonego wiersza

Interelement correc-  Intensities

tion is based on Korekcja jest dokonywana przez odjecie intensywnosci

Concentration
Korekcja jest dokonywana przez odjecie stezer pozornych

Extract factors from Wyodrebnienie obliczonych wspétczynnikéw IEC z zatadowanego pli-
results data ku wynikow
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Zawarto$¢ tabeli Kolumna tabeli Opis

Specify IEC solutions Oznaczenie zaktéconej linii analizy

Interferent Oznaczenie linii zaktocenia

IEC solution Oznaczenie roztworu jednopierwiastkowego zawierajacego interfe-
rent. Roztwory IEC definiuje sie przyciskiem IEC solutions.

IEC blank Oznaczenie roztworu $lepej proby, ktéra jest odejmowana od inten-
sywnosci lub stezenia interferenta. Roztwory $lepej proby definiuje
sie za pomocg przycisku IEC solutions.

IEC factor Wspotczynnik korekgji IEC

Obliczone wspoétczynniki maja szare tto.

manually Jesli ta opcja jest aktywna, wspétczynnik IEC mozna wprowadzi¢
recznie. Nie sg potrzebne Zadne roztwory pomiarowe.

Przypisywanie korekty miedzy-  » W oknie Method | Evaluation kliknij IEC factors..

e rwinstkowe] .
plerwiastkowe; v Zostanie wyswietlone okno Assign IEC Elements.

» Najpierw zdefiniuj roztwory IEC. Dla kazdego interferenta potrzebna jest wartos¢ sle-
pej proby i roztwér IEC (roztwor jednopierwiastkowy).

- Kliknij IEC solutions.

Specify IEC solutions
Type Name Conc. Unit Pos
IEC blank1 Cr IEC blank 0 mg/L 1
IEC solutioni Cr IEC solution 1 mg/L 2
Add blank Add IEC solution Delete
oK Cancel

- Wstaw w tabeli w oknie Analyte line wartosc slepej préoby i roztwor IEC dla kaz-
dego interferenta, klikajac Add blank i Add IEC solution.

- Wohpisz nazwy roztworéw w odpowiednich komdrkach tabeli.

- Dla roztworéw IEC wprowadz stezenie interferenta w roztworze IEC w kolumnie
Concentration.

- Potwierdz wprowadzenia za pomoca OK.

» Zpowrotem w oknie Assign IEC Elements wybierz zaktécona linie analitu w kolum-
nie tabeli Specify IEC solutions.

» W kolumnie Interferent wybierz niezaktdcona linie interferenta.

» W kolumnach IEC solution i IEC blank wprowadz odpowiedni roztwor jednopier-
wiastkowy i roztwor $lepej préby.

» Wybierz rodzaje korekty miedzypierwiastkowej na podstawie Intensities lub appa-
rent concentrations.

» PotwierdZ wprowadzenia za pomoca OK.

v Linie, do ktérych przypisana jest korekta miedzypierwiastkowa, sa oznaczone jako
IEC w tabeli linii okna Method | Evaluation w kolumnie Correction.

Roztwory IEC musza by¢ mierzone w kolejnosci po pomiarze wzorcéw kalibracyjnych lub
obliczeniu kalibracji.
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Reczne wprowadzanie wspot-  Zamiast wyznaczania wspotczynnikow korekty miedzypierwiastkowej poprzez pomiar
czynnikow roztworu jednopierwiastkowego, mozna wprowadzi¢ bezposrednio do tabeli znane
wspotczynniki:

» Po wprowadzeniu Specify IEC solutions i Interferent zaznacz pole wyboru manually.

» WprowadZ wyznaczony juz wspotczynnik w kolumnie IEC factor.

3.2.5 Woprowadzanie parametréw kalibracji (okno Method | Calibration)

W oknie Method | Calibration definiuje sie rodzaj kalibracji i korekte o wartosc slepej
préby. Generalnie do kalibracji uzywane sa wzorce wielopierwiastkowe, ktére mozna
wprowadzi¢ jako wzorce podstawowe.

Okno Method | Calibration 1t Method — 0 %
Lines Plsma Sample introduction Evaluation Calbration Statistics QCS QCC  Output
Calibration mode Blank correction
Standard calibration w Intensity corrected
Prepare std.
rmanualy ~
-
MNo. Line Calib. func. Intercept Weighting Check Unit
2 As188.970  linear calculate 1/conc none pafL
3 As193.698  linear calculate 1/conc none pafL
4 Cd214.441  linear calculate 1/conc none pa/L
5 Cd226.502  linear calculate 1/conc nona pafL
6 Cr267.716  linear calculate 1/conc none pafL
7 Cu324.754  linear calculate 1/conc none pa/L
8 Fe259.940 linear calculate 1/conc none pafL
9 Mn257.610 linear calculate 1/conc none pa/L
10 Ni231.604 linear ralculate 1/ronec none uafl ¥
t= | I= 1=
Stocks... Calibration Table...
Ch open... [ save... =5 @ 0K Accept
Wybér procedury kalibragji Wybierz procedure z listy Calibration mode:
Procedura kalibracji ~ Opis
No calibration Wyniki probki sa wyswietlane wytacznie jako intensywnosé.

Kalibracja nie jest wymagana dla tych pomiaréw. Nie s3 wymagane
zadne dalsze wpisy na karcie Calibration. Lista sekwencji powinna

sktadac sie tylko z prébek.
Standard calibra- Kalibracja jest przeprowadzana z prébkami zawierajacymi analit w
tion znanym stezeniu (wzorcami). Probki o nieznanym stezeniu sa mierzo-
ne wzgledem tej kalibracji.
Method of addi- Nieznana probka jest wzbogacana réznymi ilosciami znanej prébki i
tions mierzona. Wynikiem wyréwnania jest stezenie analitu w prébce.
Method of addi- Krzywa kalibracji, za pomoca ktérej mozna wyznaczy¢ dalsze stezenia,
tions calib. jest generowana przez dodanie wzorca. Jednocze$nie wyznaczane jest

stezenie pierwszej probki.

Przygotowanie wzorcow Opgja Opis

manually Wzorcowe roztwory kalibracyjne przygotowuje sie recznie.

by diluter system Tylko w przypadku korzystania z autosamplera Cetac SDXHPLD z auto-
matyczna funkcja rozcienczania
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Opcja Opis

Wzorce sg przygotowywane przez rozciericzenie roztworu podstawowe-
go w wortekserze (naczyniu mieszajacym) autosamplera.

Korekta o wartosc slepej proby  Metody dodawania wzorca i kalibracja z dodawaniem wymagaja korekty o wartos¢ Slepej
préby. Wybierz procedure z listy Blank correction:

Korekta Opis
Intensity cor-  Przy kazdym dodaniu wzorca mierzona jest takze wartos¢ $lepej proby, a
rected zmierzona wartosc¢ intensywnosci jest odejmowana od wszystkich zmierzo-

nych wartosci przed obliczeniem prostej regresji. Procedura ta byta po-
wszechna przez dtugi czas, ale w przypadku wielu prawdziwych prébek pro-
wadzi do btednych wynikéw.

Concentra- Za pomoca roztworu $lepej proby najpierw przeprowadzane jest oddzielne
tion correc- dodawanie wzorca z takimi samymi dodatkami stezenia jak w przypadku
ted prébki. Wyznaczone stezenie jest automatycznie odejmowane od wszystkich

innych stezen wyznaczonych przez dodanie wzorca (Conc. 2).

Parametry kalibracji specyficz-  Parametry specyficzne dla linii ustawia sie w tabeli:
ne dla linii
Kolumna tabeli ~ Opis

No. Kolejnos¢ wybranych linii w tabeli

Line Oznaczenie linii analizy

Calib. func. Tylko dla kalibracji zgodnie z metoda standardowa
linear
Liniowy postep funkgji kalibracji
y =a+ bx

nonlin. ratio.

Nieliniowy postep funkgji kalibracji opisanej przez funkcje wymierng
a+ bx

1+cx

nonlin. quadr.
Nieliniowy postep funkgji kalibracji opisany przez funkcje kwadratowa

y = a+ bx + cx?

y:

automatically

Dla kalibracji obliczana jest funkcja liniowa i nieliniowa. Poréwnywane sa
sumy kwadratow residudw (test Mandela). Jesli suma dla funkgji nielinio-
wej jest znacznie nizsza niz dla funkgji liniowej, wybierany jest nieliniowy
postep krzywej kalibracji, w przeciwnym razie wybierany jest liniowy po-
step krzywej kalibracji. Funkcje nieliniowa wybiera sie w oknie Options |
Calibration. Domys$Inym ustawieniem jest tutaj funkcja wymierna.
Uwaga:

dla metody dodawania wzorca i kalibracji z dodawaniem dozwolone sg tyl-
ko przebiegi liniowe.

Intercept Set zero
Krzywa kalibracji jest umieszczana doktadnie przez zmierzony punkt warto-
Sci zerowej.

calculate
Warto$¢ zerowa jest uwzgledniana w obliczeniu tak jak kazdy inny punkt
kalibracji.

Weighting none
Uwzglednienie wszystkich punktéw kalibracji w takim samym stopniu.
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Kolumna tabeli

Opis

1/conc

Wieksze uwzglednienie punktéw kalibracji z nizszymi stezeniami.

1/SD

Wieksze uwzglednianie punktéw z mniejszymi odchyleniami w ramach
wielokrotnie powtarzanych pomiaréw wzorca (warunek: aktywna statysty-
ka sredniej).

1/(SD*conc)

Kombinacja metod obliczeniowych 1/conci 1/SD

Check Oprogramowanie umozliwia automatyczne sprawdzenie wyznaczonych
krzywych kalibracji za pomoca pasma prognozy, ktére jest obliczane na
podstawie recznie wybranej pewnosci statystycznej.
none
Wszystkie zmierzone i nieskasowane punkty kalibracji sa uzywane do obli-
czania krzywej. Punkty kalibracji nie sg oznaczane ani eliminowane.

Elim .outliers

Jesli punkty kalibracji lezg poza obliczonym pasmem prognozy, przeprowa-

dzana jest eliminacja warto$ci odstajacych za pomoca testu F (sprawdze-

nie, czy wykluczenie punktu prowadzi do znacznej poprawy rozrzutu reszt-

kowego):

® 7 punktem kalibragji, ktéry znajduje sie najdalej poza pasmem pro-
gnozy, przeprowadzany jest test F.
Jesli nieuwzglednienie tego punktu nie prowadzi do znacznej poprawy
rozrzutu resztkowego, punkt ten jest brany pod uwage i krzywa kali-
bracji nie jest dalej optymalizowana.

= Jesli nieuwzglednienie punktu kalibracji prowadzi do znaczacej popra-
wy, zostaje on uznany za odstajacy (oznaczony jako ,!" w tabeli i kolo-
rem czerwonym na wykresie) i krzywa kalibracji jest ponownie oblicza-
na bez tego punktu.

= Dla punktu, ktdry teraz najbardziej odbiega od pasma prognozy, prze-
prowadzany jest ponownie test F. Procedura ta jest powtarzana do
momentu usuniecia wszystkich wartosci odstajacych.

= Wszystkie punkty kalibracji znajdujace sie poza nowym pasmem pro-
gnozy, ktére nie zostaty wyeliminowane jako wartosci odstajace, sg
oznaczone jako ,?" w tabeli i na niebiesko na wykresie.

Unit Nalezy wprowadzi¢ osobno jednostki stezenia dla kazdego pierwiastka.

Za pomoca ¥= przejmuje sie wartos¢ biezacej komarki do wszystkich ponizszych komo-
rek w kolumnie tabeli. Przyciskiem Calibration Table otwiera sie tabele w celu wprowa-
dzenia stezenia wzorca.

Zobacz takze

Opcje przebiegu analizy [ 133]

3.2.5.1 Definiowanie wzorcéw podstawowych

Jesli stosowane sg wzorce podstawowe, zamiast stezeh mozna wprowadzi¢ wspétczynni-
ki rozcienczenia dla poszczegdlnych wzorcow. W tym celu przed wypetnieniem tabeli ka-
libracji nalezy zdefiniowa¢ wzorce podstawowe, przy czym mozna uzy¢ kilku wzorcow
podstawowych z réznymi pierwiastkami i stezeniami.

W oknie Method | Calibration kliknij Stocks.

v" Otworzy sie okno Stock standards.

»

Kliknij New lub Insert, aby doda¢ nowy wiersz do listy wzorcow podstawowych.
Maks. liczba wzorcéw podstawowych: 20
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» W przypadku opcji From stock database wybierz z listy oznaczenie wzorca podsta-
wowego. Baza danych wzorcéw podstawowych jest zarzadzana w oknie Data | Stock
std/QC samples.

» Wybierz opcje Enter manually, jesli nie uzywasz wzorca podstawowego z bazy da-
nych.

» Z powrotem w oknie Stock standards wprowadz dane wzorca podstawowego bezpo-
Srednio do tabeli:

Kolumna tabeli Opis

Name Nazwa wzorca

Elements and con- Pierwiastki i przynalezne stezenia wzorca

centrations Za pomoca Concentrations otworz liste do wprowadzania stezen.

Alternatywnie wprowadzZ wartosci w nastepujacym formacie wprowa-
dzania bezposrednio w wierszu w formacie symbol pierwiastka-spa-
cja-stezenie, np. nikiel, stezenie 0,5 mg/L: Ni 0.5

Inne pierwiastki i ich stezenia dodaje sie, oddzielajgc Srednikami.
Przyktadowy format wprowadzania jest pokazany pod lista wzorcow
podstawowych.

Unit Jednostka stezenia pierwiastkow we wzorcu

Zobacz takze

Zarzadzanie bazami danych wzorcéw podstawowych zapasow i probek QC [ 127]

3.2.5.2 Wprowadzanie do tabeli kalibragji

Wprowadz dane wzorca do tabeli kalibracji.

Okno Calibration Table Calibration Table - O X

Number of standards
[] Allow deactivated lines

Calib-Zero standards: 1 &
Deactivate individual lines from stock dilutions by clearing the field.
Calibration standards: 2 I Reactivate with plus key (+).

Name Unit Cal-Zerol Cal-Std1 Cal-Std2 A
Posttion 101 102 103 i
Stock
Dil.fac.

Recal.

Ar420.068

As188.979  pg/L 0 37.5 112.5

Cd214.441 Ho/L 0 12.5 37.5

Hg184.886  pg/L 0 75 225

Pb220.353 pa/L 0 12.5 37.5

C0237.863 pg/L 0 125 375

Ni231.604 pa/L 0 500 1500

V292.464 pg/L 0 250 750

Ag328.068 pg/L 0 375 1125

Se196.028 Hg/L 0 375 1125

TI190.796 pa/L 0 20 60

Au242.795 pg/L 0 250 750

< > v
Shift selected column: « » i = [Oinc

OK

» W oknie Method | Calibration kliknij Calibration Table.
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ASpect PQ

Metody

»

Najpierw wprowadz w polach wprowadzania liczbe wzorcédw. W zaleznosci od wybra-
nej procedury kalibracji nalezy wybrac rézne wzorce.

W przypadku metody standardowej nalezy wprowadzic¢ liczbe wzorcow kalibracyjnych
(Calibration standards) i zerowych wzorcéw kalibracyjnych (Calib-Zero standards).
Mozna wprowadzi¢ kilka wzorcéw zerowych, np. jesli badane pierwiastki wystepuja w
réznych rozpuszczalnikach. W takim przypadku nalezy ustawi¢ stezenie odpowiednich li-
nii pierwiastkéw na ,0" i pozostawi¢ pozostate kolumny puste.

W przypadku Method of additions i Method of additions calib. nalezy wprowadzic licz-
be Addition standards.

»

Aby przygotowac wzorce przy uzyciu podtagczonego uktadu rozcieniczania, nalezy wy-
bra¢ wzorzec podstawowy uzywany dla kazdego wzorca kalibracyjnego w wierszu
Stock oraz wspoétczynnik rozcieniczenia w wierszu Dil.fac..

Do rozcieficzania mozna wybra¢ nastepujace wspoétczynniki: 1, 2, 5, 10, 15, 20, 25,
50, 75, 100, 200, 250, 500, 1000, 1500, 2000, 2500, 5000. Liczba wspétczynni-
kéw rozciefczenia jest ograniczona zgodnie z ustawieniami zakresu w oknie Auto-
sampler | Dilution. Dla wspétczynnikdw rozciericzenia 1 ... 100 rozciericzenie jest
przeprowadzane jednostopniowo, dla wyzszych wartosci dwustopniowo.

v Po wybraniu wzorca podstawowego i wspotczynnika rozcienczenia oprogramowa-
nie automatycznie oblicza stezenie dla kazdego wzorca kalibracyjnego i kazdej li-
nii analizy.

Stezenia wzorca, ktére nie maja by¢ mierzone, mozna recznie usunac z tabeli po ak-
tywowaniu pola wyboru Flexible selection.

Aby ponownie aktywowac usuniete wpisy, wprowadz plus (+) w odpowiednich po-
lach i potwierdz klawiszem Enter lub zmieri komérke za pomoca myszy.

W przypadku recznego przygotowywania wzorcéw kalibracyjnych mozna réwniez zle-
ci¢ oprogramowaniu obliczenie stezert wzorcow kalibracyjnych poprzez wybranie
wzorca podstawowego i wprowadzenie wspétczynnika rozciericzenia.

Alternatywnie dla kazdego wzorca w tabeli mozna wprowadzi¢ stezenie dla kazdej li-
nii analizy.

W przypadku wzorcdw przygotowywanych recznie w wierszu Pos mozna okresli¢ po-
zycje wzorcow w autosamplerze.

Jesli autosampler nie jest uzywany, wpisy w tym wierszu nie sg brane pod uwage.

W przypadku autosampleréw z funkcja rozcienczania pozycja wzorca podstawowego
jest przejmowana z bazy danych wzorcéw podstawowych.

Przypisanie pozycji autosamplera mozna wprowadzi¢ lub zmieni¢ w sekwencji.

W przypadku rekalibracji zdefiniowanych jako dziatanie sekwencyjne lub jako se-
kwencja dziatan QC, w wierszu Recal. nalezy wybra¢ co najmniej jeden zerowy wzo-
rzec kalibracyjny i jeden wzorzec kalibracyjny lub co najmniej dwa wzorce kalibracyj-
ne. Jesli dla linii wybrano wiecej niz dwa wzorce rekalibracyjne, uzywany jest zawsze
najnizszy i najwyzszy wzorzec rekalibracyjny.

Zobacz takze

Definiowanie wzorcow podstawowych [+ 41]

Funkcja rozcienczania [ 112]

3.2.6 Definiowanie ocen statystycznych (okno Method | Statistics)

W oknie Method | Statistics wybierz metody statystyczne, ktére maja zostac zastosowa-
ne do kalibracji i pomiaru prébki. Ustawienia te sa niezalezne od wybranej procedury ka-

libracji i sg zachowywane przy kazdej zmianie procedury.
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Metody ASpect PQ
Okno Method | Statistics 1t Method — O %
Lines Plasma Sample introduction Evaluation Calbration Statistics QCS  QCC  Output
Statistics: Confidence interval calc.
@) Sigma statistics O off
) o (®) absolute
(O Median statistics O relative
Replicates Confidence level
Samples 3 95.4% (2 Sigma) ~
Calib.std. 3 [=
Qc 3 B
Pre-runs 0 =
[ Grubbs outlier test
Ct open... [ save... = @ 0K Accept
Rodzaj statystyki Opcja Opis

Sigma statistics

Obliczanie sredniej i odchylenia standardowego

Statystyka btedéw wedtug Sredniej arytmetycznej:

prébka jest mierzona kilka razy po cyklach pustych. Na podstawie wy-
nikéw pomiaréw obliczane sa srednia arytmetyczna, odchylenie stan-
dardowe i wzgledne odchylenie standardowe.

Median statistics

Obliczanie mediany i zakresu (R).

Statystyka btedéw wedtug metody mediany:

probka jest mierzona kilka razy po pseudopomiarach, zmierzone war-

tosci sg sortowane wedtug wielkosci. Wyswietlana wartos¢ mediany

jest wtedy:

= w przypadku nieparzystej liczba cykli pomiarowych wartoscig po-
srodku posortowane;j listy

= w przypadku parzystej liczba cykli pomiarowych $rednig oby
zmierzonych wartosci posrodku posortowane;j listy

Poniewaz najmniejsze i najwieksze pojedyncze zmierzone wartosci

nie maja wptywu na wynik pomiaru, statystyka mediany jest odpo-

wiednia do eliminacji wartosci odstajacych.

Liczba powtérnych pomiaréw Opcja

Samples

Opis

Liczba powtérzen pomiaru na probke

Calib.std.

Liczba powtorzen pomiaru na prébke kalibracyjna

Qac

Liczba powtérzen pomiaru na pomiar QC

Pre-runs

Liczba powtorzen pseudopomiardw

Pseudopomiary to pomiary z probka, ktére sg wstawiane przed serig
statystyczng i nie sa uzywane do obliczania wyniku.
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ASpect PQ

Metody
Test wartosci odstajacych Grub-  Dla statystyki $redniej z co najmniej 3 powtdrzeniami pomiaréw na prébke
bsa
Status Opis
Nieaktywny Wszystkie wartosci w serii statystycznej sa uzywane do obliczania $redniej.
Aktywny Wartosci odstajace sa eliminowane i nie s3 uzywane do obliczania wielko-

4ci statystycznych. Obliczone w ten sposdb $rednie sg oznaczone jako ,!” w
tabeli wyjsciowej.

Obliczanie przedziatu ufnosci Podstawa obliczania przedziatu ufnosci jest wybrana pewnosc statystyczna, patrz poni-
zej. Oprocz btedu podczas pomiaru prébki, przedziat ufnosci obejmuje przede wszystkim
btad kalibracji, dlatego wartos¢ jest podawana nawet wtedy, gdy funkcja statystyki jest

wytaczona.

Ustawienie Opis

off Przedziat ufnosci nie jest obliczany

absolute Wyswietlanie przedziatu ufnosci w wartosciach bezwzglednych (w jedno-
stce stezenia)

relative Wyswietlanie przedziatu ufnosci w wartosciach wzglednych (jako procent
wartosci stezenia).

Prawdopodobieristwo Opcja Confidence level (mozliwy wybdr w zakresie 68,3 ... 99,9%) stuzy do obliczania

przedziatu ufnosci prébek i pasm prognozy krzywych kalibracyjnych.

Zobacz takze
Definiowanie kontroli jakosci (okno Method | QCS) [» 45]

3.2.7 Definiowanie kontroli jakosci (okno Method | QCS)

W oknie Method | QCS definiuje sie probki do kontroli jakosci (probki QC). W trakcie se-
kwencji w okreslonych punktach wstawiane sg pomiary kontrolne z prébkami, ktére ma-
ja dostarczy¢ znane wyniki pomiaru. Znana jest przy tym albo warto$¢ bezwzgledna (ab-
sorbancja/stezenie), albo réznica stezen w poréwnaniu z poprzednia probka. Mozna
zdefiniowac rézne typy probek do kontroli jakosci.

Wyniki pomiarow kontrolnych moga by¢ automatycznie dokumentowane na kartach
kontroli jakosci (kartach QC). System kart QC stuzy do monitorowania jakosci w dtuzszym

okresie czasu. Karty QC sg zapisywane wraz z metoda i kontynuowane podczas kazdego
pomiaru ta metoda.
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Metody ASpect PQ
+it Method — O x
Lines Plasma Sample introduction Evaluation Calbration Statistics QCS  QCC  Output

Type: | QC spike «w | Name: | | Reaction: flag w
New/Modify... Delete [ Blank correction Unit: ma/L I
N ¥ Ex ) lowrer upper C chart React. "
o. ine p. CONC. incr deviat. [%] deviat. [%] QC chart React.!
| _ilaB96as2 | 95 | 0 ] 0 | . | . |
2 As188.979 9.5 10 10 = =
3 As193.698 9.5 10 10 - -
4 Cd214.441 9.5 10 10 = =
5 Cd226.502 9.5 10 10 - -
6 Cr267.716 9.5 10 10 - -
7 Cu324.754 9.5 10 10 = =
8 Fe259.940 9.5 10 10 - -
9 Mn257.610 9.5 10 10 = =
10 Wi231.604 9.5 10 10 - = v
1= | #= =
QC samples overview...
Ct open... [ save... = @ Accept Cancel

Elementy w oknie Method | QCS Elementy Opis

Type Ta probka QC jest wyswietlana w tabeli linii. Tutaj mozna edytowac
parametry probki QC.

Name Nazwa wyswietlanej prébki QC

Reaction Procedura, jesli wyniki probki QC przekraczaja lub nie osiggaja uzgod-
nionych granic

New/Modify Definiowanie nowej prébki QC lub zmiana istniejgcej probki QC

Delete Usuwanie wyswietlanej probki QC

Typy prébek QC
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Blank correction

Opcjonalnie mozna aktywowac korekte o warto$¢ $lepej proby dla
wszystkich probek QC, z wyjatkiem wzorcow QC i wartosci Slepej pré-
by QC

Unit

Jednostka stezenia

QC samples ove-
rview

Otwarcie listy z parametrami specyficznymi dla linii wszystkich probek
Qc

Tabela linii

W tabeli wyswietlane sg parametry probki QC wybranej w polu listy
Type

Mozna zdefiniowac nastepujace typy prébek QC:

Opgja
QC sample

Opis

Definiowanie probki jako prébki QC

Stezenia probki QC mozna zatadowac z bazy danych lub wprowadzi¢
bezposrednio.

from database

Wybér odpowiedniej prébki QC z sgsiedniego pola listy. Baza danych
probek QC zarzadza sie w oknie Method | QCS.

enter manually

Wprowadzenie stezenia probki QC bezposrednio do tabeli

Maks. liczba probek QC: 50




ASpect PQ Metody

Op¢ja Opis
QC std. Definiowanie wzorca jako probki QC

Jako wzorzec QC moze zosta¢ uzyty dowolny wzorzec zdefiniowany w
tabeli kalibracji

Mozliwa liczba wzorcéw QC = liczba wzorcow w tabeli kalibracji

(maks. 65)

QC blank Definiowanie $lepej préby jako probki QC

QC spike Definiowanie probki z dodatkiem roztworu o znanym stezeniu jako
prébki QC

Przy tej opcji kontrolowane sg wyniki pomiaréw zdefiniowanego ste-
zenia dodanego do jednej lub wiekszej liczby prébek. W tym celu po
dowolnej prébce w tabeli probek nalezy zdefiniowac probke QC z do-
datkiem roztworu o znanym stezeniu. Po pomiarze réznica stezen
(stezenie 1 probki i probki QC z dodatkiem roztworu o znanym steze-
niu) jest poréwnywana ze zdefiniowanym tutaj oczekiwanym wzro-
stem stezenia (Exp. conc. increase) i obliczany jest wspotczynnik po-
nownego wykrycia.

Jesli nie s dostepne certyfikowane probki kontrolne, kontrole jakosci mozna réwniez
przeprowadzi¢ przy uzyciu podwdjnych oznaczen:

Op¢ja Opis

QC trend Zmierzona wartos¢ stezenia zostaje zapisana przy pierwszym poja-
wieniu sie probki kontrolnej podczas analizy. Przy nastepnym wysta-
pieniu tworzona i analizowana jest réznica stezen. Zalecany pomiar
prébek kontrolnych na poczatku i na koncu serii prébek.

QC matrix Jedna probka analityczna jest dzielona przed przygotowaniem. Obie
czesci przechodza osobno przez wszystkie etapy przygotowania prob-
ki i s osobno umieszczane w autosamplerze jako trend QC i macierz
QC. Analizowana jest réznica miedzy stezeniami.

Procedura w przypadku prze- Dla typéw probek QC mozna wybrac rézne procedury jako reakcje na przekroczenie gra-
kroczenia granic btedow nic btedow:

Opgja Opis

QC sample flag

aC std Zmierzona wartosc jest oznaczana w tabeli prébek i program pomia-

rowy jest kontynuowany z nastepna probka.

recal. + continue

Wykonywana jest rekalibracja. Nastepnie probka QC jest ponownie
mierzona. Jesli prébka QC znajdzie sie teraz w prawidtowym zakresie,
pomiar jest kontynuowany z nastepna prébka, w przeciwnym razie
program pomiarowy zostaje przerwany.

cal. + continue

Wykonywana jest nowa kalibracja. Nastepnie probka QC jest ponow-
nie mierzona. Jesli probka QC znajdzie sie teraz w prawidtowym za-
kresie, pomiar jest kontynuowany z nastepna probka, w przeciwnym
razie program pomiarowy zostaje przerwany.

recal. + rerun

Wykonywana jest rekalibracja. Nastepnie probka QC jest ponownie
mierzona. Jesli prébka QC znajduje sie poza zakresem, program po-
miarowy zostaje przerwany. Jesli miesci sie w zakresie, mierzone sg na
nowo wszystkie probki po ostatniej prébce QC lub ostatniej (re-)kali-
bracji. Jesli probka QC ponownie znajdzie sie poza granica btedu, pro-
gram pomiarowy zostaje przerwany.
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Metody

ASpect PQ

Specyficzne dla linii parametry

typéw prébek QC

48

Opcja

Opis

cal. + rerun

Wykonywana jest nowa kalibracja. Nastepnie probka QC jest ponow-
nie mierzona. Jesli probka QC znajduje sie poza zakresem, program
pomiarowy zostaje przerwany. Jesli miesci sie w zakresie, mierzone s3
na nowo wszystkie prébki po ostatniej prébce QC lub ostatniej
(re-)kalibracji. Jesli probka QC ponownie znajdzie sie poza granica
btedu, program pomiarowy zostaje przerwany.

next method

Biezacy program pomiarowy zostaje przerwany i uruchomiony zostaje
program pomiarowy nastepnej metody, jesli sekwencja zawiera na-
stepna metode.

Stop
Biezgcy program pomiarowy zostaje przerwany.

QC spike

flag

recal. + continue
cal. + continue
next method

Stop

QC blank

flag
next method

Stop

QC trend
QC matrix

Brak reakgji

Specyficzne dla linii parametry typéw probek QC wprowadza sie w tabeli linii.

Opgja Opis
Line Nazwa linii analizy
Exp. conc. Dla QC sample i QC std.

Oczekiwane stezenie probki QC

Exp. conc. increase

Dla QC spike
Oczekiwany wzrost stezenia od prébki do prébki z dodatkiem roztwo-
ru o znanym stezeniu

Wprowadz wartos¢ zgodnie z iloscig dodatku i stezeniem roztworu o
znanym stezeniu.

Exp. ints. Dla QC blank
Oczekiwana intensywnos¢ w $lepej probce QC

lower lim. Dolny zakres granicy btedu w procentach

upper lim. Gorny zakres granicy btedu w procentach

QC chart Jedli linia jest oznaczona znakiem ,+", wynik kontroli jakosci dla tej li-
nii jest wyswietlany na karcie QC na liscie wynikéw.

React. Procedura ta powinna by¢ stosowana w przypadku przekroczenia gra-
nicy zakresu btedoéw. Jesli kilka linii jest oznaczonych znakiem ,+", do
wywotania reakcji wystarczy, ze jedna z tych linii przekroczy granice
btedéw (logika LUB).

Unit Dla QC std.

Jednostka oczekiwanego stezenia




ASpect PQ

Metody

Wprowadzanie parametréw
prébek QC

» Kliknij New/Modify, aby utworzy¢ nowy zestaw parametréow dla typu prébki QC lub
edytowac wybrany typ prébki.

v" Otworzy sie okno Add/modify QC sample type.
» Wybierz typ probki z listy Type.

» Tylko probki QC: W przypadku definiowania kilku probek QC przypisz kolejny numer
w polu listy.

» Tylko wzorzec QC: Wybierz numer wzorca w polu listy zgodnie z kolejnoscig w tabeli
kalibragji.

» Wprowad? w tabeli parametry specyficzne dla linii.

v" Probki QC sa zdefiniowane w metodzie.

Zobacz takze

Zarzadzanie bazami danych wzorcdw podstawowych zapasow i probek QC [ 127]

3.2.8 Definiowanie kontroli jakosci (okno Method | QCC)

Rodzaje kontroli jakosci

W oknie Method | QCC definiuje sie parametry kontroli jakosci podczas przebiegu se-
kwencji:
= \Wzgledne odchylenie standardowe (statystyka sredniej) lub wzgledny zakres (staty-
styka mediany)
®  Kontrola kalibragji
Kontrola rekalibracji
®  Procedura w przypadku przekroczenia granic btedow

Mozna wybrac rézne kontrole jednoczesnie z réznymi reakcjami.

i1 Method — m| %
Lines Plasma Sample introduction Evaluation Calbration Statistics QCS  QCC  Quiput
RSD/RR% check: no react. w
Calib. check: no react. ~
Recal. check: no react. e
-
MNo. Ling RSD/RR% < RSD !  R2(adj.) = Rz 1 Rec.Fact. » Rec.Fact. < Rec. !
1 Al396.152 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
2 As188.979 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
3 As103.608 2 + 0.99 + 0.9 1.2 +
4 Cd214.441 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
5| Cd226.502 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
6 Cr267.716 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
7| Cu324.754 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
8 Fe250.040 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
9 Mn257.610 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
10 MWi231 604 3 + .99 + 0.9 1.2 + s
t= | 4= =
Ch open... [ save... = @ Accept Cancel
Typ kontroli Opis
RSD/RR% check Kontrola wzglednego odchylenia standardowego lub wzglednego za-
kresu
Calib. check Kontrola wspétczynnika determinacji kalibracji
Recal. check Kontrola wspétczynnika rekalibracji
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Metody

ASpect PQ

Reakcje w przypadku przekro-
czenia granic btedéw

Specyficzne dla linii parametry
kontroli jakosci

50

Reakcja Opis
none Odpowiednia kontrola nie jest przeprowadzana
flag Jesli granice btedéw zostang przekroczone, w tabeli prébek zaznaczo-

na zostanie odpowiednia probka, kalibracja lub rekalibracja

repeat + continue

Tylko w przypadku RSD/RR% check

Przy przekroczeniu szeregowej granicy precyzji pomiar danej prébki
zostanie powtdrzony przed pomiarem kolejnej probki

cal. + continue

Tylko Calib. check i Recal. check

Przy przekroczeniu granic btedu dla kalibracji lub wspétczynnika reka-
libracji zostanie przeprowadzona nowa kalibracja, a nastepnie pomiar
bedzie kontynuowany z nastepna prébka

next method

Tylko Calib. check i Recal. check

Przy przekroczeniu granic btedu biezacy program pomiarowy zostanie
przerwany i uruchomiony zostanie program pomiarowy dla nastepnej
linii pierwiastka w metodzie. Opcja ta moze zosta¢ wybrana tylko
wtedy, gdy w metodzie zdefiniowano wiecej niz jedng linie pierwiast-
ka.

Stop

Tylko Calib. check i Recal. check

Przy przekroczeniu granic btedu pomiar aktualnie wykonywanej me-
tody zostanie zakoniczony.

Wprowadz w tabeli specyficzne dla linii parametry réznych kontroli jakosci. Dla kazdej
analizowanej linii okresla sie, czy bedzie ona uzywana do kontroli. Jedli jedna lub wiecej
kontrolowanych linii przekroczy granice btedu, uruchomiona zostanie reakcja opisana

powyzej.

Kontrola jakosci

Parametr / znaczenie

RSD/RR% check RSD/RR% <
W przypadku wzglednych odchyleri standardowych lub zakreséw
wiekszych lub réwnych wprowadzonej wartosci nastapi reakcja we-
dtug uzgodnionej procedury.
RSD!
W przypadku linii oznaczonych znakiem ,+" kontrolowane jest RSD%
lub RR%

Calib. check R?(adj.)
Wspdtczynnik determinacji regresji R*(adj.) musi by¢ wiekszy lub row-
ny wprowadzonej wartosci. W innym przypadku nastapi reakcja we-
dtug uzgodnionej procedury.
R?!
W przypadku linii oznaczonych znakiem ,+" kontrolowane jest
R?(adj.).

Recal. check Rec.Fact. >

Gorna granica wspotczynnika rekalibracji

Rec.Fact. <
Dolna granica wspétczynnika rekalibracji

W przypadku wspotczynnikéw kalibracji wykraczajacych poza zadane
wartosci graniczne nastepuje reakcja.

Rec.!
W przypadku linii oznaczonych znakiem ,+" kontrolowany jest wspét-
czynnik rekalibracji.




ASpect PQ

Metody

Zobacz takze

Definiowanie ocen statystycznych (okno Method | Statistics) [ 43]

3.2.9 Definiowanie formatéw wyjsciowych wynikéw (okno Method | Output)

Elementy w oknie Method |
Output

W oknie Method | Output mozna zdefiniowac liczbe miejsc dziesietnych wynikéw na
ekranie i na wydruku, dodatkowe rodzaje wydruku oraz kolejnos¢ linii w przypadku ana-
lizy wielopierwiastkowej na wydruku.

Uzytkownik definiuje liczbe miejsc dziesietnych wyswietlania i drukowania intensywnosci
i stezenia, a takze kolejnos¢ drukowania oddzielnie dla kazdego pierwiastka na liscie.

i1 Method — m| %
Lines Plasma Sample introduction Evaluation Calbration Statistics QCS  QcCC  Oufput
Signif. figures  Dec. places  Signif. figures ~
No. Line g g P o < 100% norm. Oxide factor  Print order
Ints. Conc. Conc.
| ias6s2 1o [ 4+ | 4 [ ! | 3 |
2 As188.979 9 4 4 - 4
3 As193.698 9 4 4 = 5
4 Cd214.441 9 4 4 - 7
5 Cd226.502 9 4 4 - 8
6 Cr267.716 9 4 4 - 9
7 Cu324.754 9 4 4 - 10
8 Fe259.940 9 4 4 = 13
9 Mn257.610 9 4 4 - 19
10 NP3 604 9 4 4 N 1 v
= = =
Ch open... [ save... = @ oK Accept Cancel
Elementy Opis
Signif. figures Ints. Liczba znaczacych cyfr wartosci intensywnosci
Dec. places Conc. Liczba miejsc dziesietnych wartosci stezenia

Signif. figures Conc.  Liczba znaczacych cyfr wartosci stezenia

100% norm.

Stezenie wyjsciowe Conc. 2 jest przeliczane na stezenie catkowite w
odniesieniu do wartosci procentowe;j.
Stezenie catkowite jest suma stezen linii oznaczonych znakiem ,+".

Oxide factor Stezenie wyjsciowe Conc. 2 jest przeliczane na stezenie/zawartos¢
tlenku, jesli wybrany zostat tlenek. Wspotczynnik utleniania jest poda-
ny w nawiasach, np. Ti jest przeliczany na TiO, przez pomnozenie
przez 1,6681.

Print order Kolejnos¢ wyswietlania linii w raporcie
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4  Sekwencje

Sekwencja okres$la kolejnos¢, w jakiej probki i dziatania maja by¢ przetwarzane w ramach
procedury pomiarowej. Niektére dane opisujgce probke, takie jak oznaczenie probki i po-
zycja na statywie na probki, moga by¢ réwniez wprowadzane bezposrednio. Dane te sg
zapisywane wraz z sekwengja.

Sekwencja opiera sie na zatadowanej metodzie, ktéra zawiera informacje o rodzaju kali-
bracji, ocenach statystycznych, kontrolach jakosci itp.

4.1 Tworzenie, zapisywanie i otwieranie sekwencji

Sekwencje sa przechowywane w bazie danych, podobnie jak metody. Mozna tworzyé no-
we sekwencje, a takze je zmienia¢, zapisywac i tadowac. Dalsze funkcje zarzadzania se-
kwencjami mozna znaleZ¢ w oknie Data | Data management.

Zobacz takze

Zarzadzanie metodami i sekwencjami [ 119]

4.1.1 Tworzenie nowej sekwengji

Najpierw utworz lub zataduj metode. Na podstawie metody mozna zdefiniowac nowa
sekwencje pomiaréw probki i dziatan.

» Wybierz pozycje menu File | New Sequence.

» Alternatywnie mozna otworzy¢ okno z biezacymi parametrami sekwencji, klikajac i=
lub wybierajac pozycje menu Method Development | Sequence.

v’ Zostanie wyswietlone okno Sequence. Teraz mozna definiowa¢ pomiary i kolej-
nosci dziatan.

4.1.2 Zapisywanie sekwengji

Po wprowadzeniu pomiaréw i dziatan zapisz sekwencje w oknie Save sequence w bazie
danych. Pozwala to na ponowne uzywanie sekwencji do p6Zniejszych pomiaréw. Pod-
czas zapisywania sekwencji mozna doda¢ dodatkowe dane, aby skategoryzowa¢ sekwen-
cje i utatwic jej znalezienie.
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Sekwencje

Elementy w oknie Save sequen- |Savesequence

ce

Zapisywanie sekwengji

4.1.3

Name: || | [ch Cat.: l:l
Mame Vers. Date Time  Cat. Operator
Sort by Description:
®) Increasing
ame/Ners. = O Decreasing
Current version only
cance
Opcja Opis
Name Nazwa sekwencji
Cat. Kategoria (trzy znaki) do dodatkowego oznaczania i sortowania se-
kwencji
Ten wpis jest opcjonalny.
Tabela Przeglad istniejacych sekwengji
Sort by Opcje w tej grupie umozliwiajg sortowanie listy sekwengji.
Jesli opcja Current version only jest aktywna, w przypadku sekwencji
o tej samej nazwie wyswietlana jest tylko najnowsza wersja.
Description Opcjonalnie mozna wprowadzi¢ bardziej szczegétowe objasnienia se-

kwengji

Klikniecie +ss otwiera liste predefiniowanych uwag. Zarzadzanie tymi
komentarzami odbywa sie w oknie Data | Default descriptions.

» W oknie Sequence kliknij Save lub wybierz pozycje menu File | Save | Sequence.

» WprowadZ nazwe sekwencji w oknie Save sequence i wybierz dalsze parametry.

» Potwierdz ustawienia za pomoca OK.

v" Sekwencja jest zapisana w bazie danych. Jedli zostanie uzyta istniejagca nazwa se-
kwencji, istniejaca sekwencja nie zostanie nadpisana, lecz w bazie danych zosta-
nie utworzona nowa wersja.

Zobacz takze

Tworzenie predefiniowanych uwag [ 128]

kadowanie sekwengji

Mozna zatadowac zapisane sekwencje i na ich podstawie wraz z metoda uruchomic pro-

cedure pomiarowa.

» Otwoérz okno bazy danych sekwencji za pomocg jednej z ponizszych opgji:

- Kliknij ikone [m] obok pola Sequ na pasku narzedzi.

- Wybierz pozycje menu File | Open Sequence.

- Kliknij Open w oknie Sequence.
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» Opcjonalnie mozna ograniczy¢ wyswietlanie sekwencji, wybierajac kategorie w polu
Cat.. Aby zobaczy¢ sekwencje ze wszystkich kategorii, usun wpis w polu Cat...

» Aktywuj pole wyboru Current version only, aby w przypadku sekwencji o tej samej
nazwie wyswietli¢ tylko sekwencje z najwyzszym numerem wersji.

» Zaznacz sekwencje w tabeli i kliknij OK.

v’ Zostanie wyswietlone okno Sequence z zapisanymi parametrami.

4.2  Okno Sequence

W oknie Sequence definiuje sie kolejnos¢ pomiardw i innych dziatan podczas analizy.

Okno Sequence otwiera sie, klikajac i=.

= Sequence - O X
Type Pos Name AS-DF Name(2) Elerments ~
1 CakZerol 101 1 all
2 Cal-stdi 102 1 all
3 Cal-Stdz2 103 1 all
4 Cal-Std3 104 1 all
5 Cal-Std4 105 1 all
6 CalStds 106 1 Al396.152, Cu324.754, Fe259.940, :
7 Compute calib.
8 Sample 101 1 not Al, Cd, Mn257.610, Pb220.353,
9 Sample 102 1 all
10 Sample 103 1 all
11 Sample 104 1 all
< > ow
Append Insert Delete = = =
inc.
Types
Transfer from QC sample ID F )
Delete table Tom seq. row: lII
Transfer from sample ID
rt open [ Save - § samples oK Accept Cancel

Tabela kolejnosci probek i dzia-  Tabela zawiera liste wybranych kolejnosci probek i sekwencji w kolejnosci ich przetwa-
fan rzania.

Kolumna tabeli Wyjasnienie

Type Typ prébki lub etap analizy

Pos Pozycja probki w autosamplerze (jesli jest uzywany)
Name Nazwa probki

Ten wpis jest opcjonalny. W przypadku prébek kalibracyjnych i QC na-
zwa prébki jest przejmowana z metody, jesli zostata tam zdefiniowa-
na. W przypadku prébek do analizy i prébek QC nazwy mozna prze-
nies¢ z pliku informacji o prébce.

Name (2) Dodatkowe oznaczenie do identyfikacji prébki (opcjonalnie)

Elements Wybér pierwiastkdw, ktére beda analizowane w prébce lub do dziatan
specjalnych.
" none
Biezacy wybodr zostaje usuniety.
= all
Wszystkie pierwiastki okreslone w metodzie sg oznaczane (usta-
wienie domyslne).
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Kolumna tabeli Wyjasnienie

= Symbol pierwiastka
Oznaczane s3 tylko wymienione pierwiastki, np. ,Cu, Pb".

®  |inia pierwiastka (symbol + dtugos¢ fali)
Oznaczane s3 tylko wymienione linie pierwiastkéw, np. ,Mn
257.610, Ca 315.887".

= not Symbol pierwiastka lub not linia pierwiastka
Wymienione pierwiastki lub linie pierwiastkéw nie sg oznaczane,
np. ,not Cu, Pb", ,not Mn 257,610, Ca 315,887".

Przyciski Za pomocg przyciskéw mozna dodawac probki i dziatania do listy sekwencji, usuwac je
lub przejmowac istniejace pliki informacji o prébkach.

Przycisk Wyjasnienie

Append Dodanie nowego wiersza na koncu listy i otwarcie okna Edit sequence
Insert Wstawienie nowego wiersza powyzej wybranej pozycji na liscie
Delete Usuwanie zaznaczonych wierszy

Delete table Usuwanie catej listy sekwengji

Transfer from QC Przejmowanie informacji o nazwach prébek QC i ich pozycji w auto-
sample ID samplerze z okna Samples | QC sample information

Informacje z tabeli identyfikatoréw prébek QC sg wprowadzane do ta-
beli sekwencji. Pierwszy wiersz z nowa identyfikacja prébki jest okre-
$lany w polu From seq. row.

Transfer from sam-  Przejmowanie informacji o nazwie probki, pozycji w autosamplerze i
ple ID analizowanych pierwiastkach z okna Samples

Informacje z tabeli identyfikatoréw prébek sa wprowadzane do tabeli
sekwengji. Pierwszy wiersz z nowa identyfikacja probki jest okreslany
w polu Samples.

Samples Otwieranie okna Sample ID

Zobacz takze
Czesto uzywane elementy obstugowe [ 15]

Wybor pierwiastkow/linii do analizy prébki/dziatania [ 58]

4.3  Definiowanie pomiarow i dziatan w sekwencji

W oknie Edit sequence mozna zdefiniowac kolejnos¢ pomiaréw i dziatan dla analizy.
Okno pojawia sie po kliknieciu Append lub Insert w oknie Sequence.
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Edit sequence
Selection Row number: 18
Calibration mode:  Standard calibration
(O samples Prepare std.: manually
O ac Mumber of std.: 5
(O Reag. blank
O QC blank DL _
o Line f(x) flx=0 wi(x) Check Unit =~
® calbration ASE. 155 in T+ TE TS Tl
) Recalibration As188.979 lin |+ C = uafL
_ A5193.698 lin |+ C - pgfL
IEC solutions Cd214.441 lin |+ C - uai/l
- - Cd226.502 in_ |+ C = pagfl
O Specil action 267716 [in [+ [C [~ [ug/L
) Load method Cu324.754 in_ |+ C - na/L
Fe?50.040 fin [+ C = un/l v
Accept Cancel

Mozliwe pomiary i dziatania

56

W zaleznosci od ustawien metody mozna zdefiniowac dla analizy rézne pomiary i dziata-

nia.

Probka/dziatanie

Samples

Opis

Pomiar liczby prébek wprowadzonych w Number

QC samples Pomiar prébki QC i jej ocena zgodnie ze specyfikacja w metodzie
Wybierz z listy prébke QC zdefiniowang w metodzie. Parametry probki
QC sg wyswietlane w sgsiednim polu.

Reag. blank Pomiar wartosci slepej préby bez analitu

QC blank DL Pomiar wartosci $lepej préby w celu okreslenia granic wykrywalnosci i
oznaczalnosci metodg wartosci $lepej proby

Calibration Pomiar prébek kalibracyjnych i obliczanie kalibracji zgodnie ze specy-

fikacja w metodzie

Recalibration

Pomiar prébki kalibracyjnej przeznaczonej do rekalibracji i obliczanie

rekalibracji

Sample-addition

Dla metody kalibracji Kalibracja z dodawaniem

Dodanie do probki roztworu o znanym stezeniu i obliczenie krzywej
kalibracyjnej oraz stezenia probki

Blank-addition

Dla metody kalibracji Kalibracja z dodawaniem i korekty o wartos¢ sle-
pej proby na podstawie stezenia

Dodanie do prébki wartosci $lepej roztworu o znanym stezeniu i obli-

czenie wartosci $lepej préby

IEC solutions

Tylko do korekt pikow z IEC

Pomiar roztworéw

IEC

Special action

Te dziatania nie maja bezposredniego wptywu na pomiar probek

(patrz ponizej).

Load method

Zatadowanie zapisanej metody, np. w celu rozpoczecia kolejnej anali-
zy w ramach sekwengji

Za pOmocCa ... Otwiera sie okno bazy danych z zapisanymi metodami.
Wybierz jedna z zapisanych metod.
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Dziatania specjalne

Definiowanie sekwengji

Dziatanie

Extinguish plasma

Opis

Gaszenie plazmy

Dark current meas.

Wykonanie dodatkowego pomiaru pradu ciemnego

Przy tym pomiarze pradu ciemnego sygnat jest wyznaczany przy za-
mknietej migawce. Pomiar ciemnosci jest zawsze wykonywany auto-
matycznie, nawet jesli nie zostat dodany do sekwengji.

Waiting time Czekanie na uptyniecie czasu wprowadzonego w polu (w minutach), a
nastepnie kontynuowanie analizy
W przypadku korzystania z autosamplera kaniula pozostaje w pozycji
ptukania i dalej zasysana jest ciecz ptuczaca.

Pause Zatrzymanie analizy
Sekwencje mozna nastepnie kontynuowa¢, klikajac [ TS wybierajac
pozycje menu Routine | Continue.

Beep Zlecenie komputerowi wygenerowania sygnatu dZzwiekowego, np. w

celu wskazania konca kalibracji

Repeat / While

Definiowanie petli (powtarzania) w sekwengji.

Czes¢ sekwengji zawarta miedzy punktem poczatkowym Repeat a
punktem koricowym While jest powtarzana do momentu spetnienia
kryterium przerwania. Jako warunek przerwania mozna okresli¢ liczbe
wykonan petli lub czas w minutach.

W przypadku pomiaréw online (w ramach zdalnej konserwacji) opcja
autom. musi zostac¢ aktywowana. Zapobiega to zapytanie o dozowa-
nie prébki w trybie recznym.

Show calib. plots

Wyswietlanie krzywej kalibracji podczas wykonywania sekwencji, az
do uptywu czasu oczekiwania (w minutach). Po uptywie czasu oczeki-
wania lub po kliknieciu OK oprogramowanie kontynuuje pomiar.

W przypadku aktywacji dziatania Show calib. plots bez wprowadzenia
czasu oczekiwania oprogramowanie kontynuuje pomiar dopiero po
potwierdzeniu kalibracji za pomocg OK.

Po kliknieciu przycisku Stop w oknie Calibration oprogramowanie za-
myka okno i przerywa przebieg analizy niezaleznie od ustawionego
czasu oczekiwania.

Clean system

Ptukanie $ciezek probki az do palnika roztworem ptuczacym w trybie
normalnym

Wprowadzanie czasu ptukania w polu wprowadzania.

Otwoérz okno Sequence klikajac na i=.

Kliknij Append.

v’ Zostanie wyswietlone okno Edit sequence.

Aktywuj kolejno wymagane dziatania i przenos je do tabeli sekwencji za pomoca Ac-

cept.

Potwierdz ostatnie dziatanie OK.

v Nastepuje powrdt do okna Sequence. Tabela sekwencji zawiera teraz wszystkie
dziatania w kolejnosci wyboru.

Jako ustawienie domysine dla analizowanych pierwiastkow w tabeli sekwencji dla
kazdej probki/dziatania wybrana jest opcja all. Ustawienie to mozna zmieni¢ w oknie,
klikajac komorke tabeli Elements odpowiedniej prébki/odpowiedniego dziatania.
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» W przypadku korzystania z autosamplera:
Okresl pozycje Pos probek w autosamplerze. Pozycje probek kalibracyjnych i OC sa
automatycznie przejmowane z metody. Mozna tutaj jednak zmieni¢ pozycje. Pozycje
ustawione w sekwencji zawsze maja pierwszenstwo.

Najlepiej jest wprowadzi¢ dane prébek do analizy w oknie Sample ID, a nastepnie prze-
nies¢ je do listy sekwengji.

4.4  Wybdr pierwiastkow/linii do analizy probki/dziatania

Okno Select elements and lines

58

W sekwencji wszystkie pierwiastki sa domysinie aktywowane do analizy prébek lub wy-
konywania dziatan. Aby wykluczy¢ pierwiastki do analizy probki lub dziatania, wykonaj
nastepujace czynnosci:

» W oknie Sequence kliknij komdrke tabeli odpowiedniej prébki lub dziatania. Pojawia

sie okno Select elements and lines.
Aktywuj pole wyboru Show elements/lines of the currently loaded method.

v Na liscie Elements wszystkie pierwiastki/linie ustawione w metodzie zostaja za-
znaczone na niebiesko.

» Aby catkowicie wykluczy¢ pierwiastek, usun jego zaznaczenie, klikajac odpowiedni
pierwiastek. Aby aktywowac pierwiastek, kliknij go ponownie.

» Jesliw metodzie dla pierwiastka ustawionych jest kilka linii, a maja zosta¢ uzyte tylko
wybrane linie, zaznacz zadana linie na liscie Line, klikajac ja mysza.

» Przyciskami all i none aktywuj wszystkie pierwiastki lub catkowicie wyklucz wszystkie
pierwiastki z analizy/dziatania.

» Opcja Not (invert selection) wyklucza wszystkie wybrane pierwiastki/linie z analizy/
dziatania. Analizowane sa tylko niezaznaczone pierwiastki/linie. Przed lista pier-
wiastkéw/linii pojawia sie ,not”.

W polu wyjsciowym wyswietlane sa wszystkie wybrane pierwiastki/linie. Pierwiastki/li-
nie mozna edytowac bezposrednio w komérce tabeli po powrocie do okna sekwengji.

Select elements and lines - no method lines

Elerments ~

As188.979
As193.698
Cd214.441
Cd226.502
Cr267.716 v

Cancel

[ mot (invert selection) all none

Show elements/lines of the currently loaded method

Al, Cr, Fe, A5188.979, Cd226.502

Examples: (1) Cul23.56, 55, Cu, Fe123.34 (2) not Fe (3) al
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5 Pliki informacji o probkach (identyfikator probki)

Pliki informacji o prébce (identyfikator prébki) zawieraja okreslone dane, takie jak na-
zwa probki, pozycja na autosamplerze, odwazka, rozciericzenie lub jednostka stezenia
dla biezacych probek analizowanych i probek QC. Nazwy i pozycje prébek mozna przejaé
do tabeli sekwengji kliknieciem myszy. Pliki informacji o probkach sa zapisywane jako ta-
bela w formacie CSV i moga by¢ réwniez edytowane w arkuszu kalkulacyjnym, np. w pro-
gramie Excel. Mozliwa jest rowniez odwrotna sytuacja: utworzone zewnetrznie tabele
prébek moga zostac¢ zaimportowane do ASpect PQ.

Otwoérz okno Sample ID, klikajac §na pasku symboli.

5.1 Tworzenie, zapisywanie i otwieranie plikow informacji o prébkach

TWOFZ?nie nowego zestaw » Kliknij § na pasku symboli lub wybierz pozycje menu Method Development | Sam-
identyfikatorow prébek ple ID lub File | New Sample Information File.

v’ Zostanie wyswietlone okno Sample ID.
» Zdefiniuj dane prébek i probek QC.
» Przejmij rekord danych do sekwencji, klikajac Transfer to sequence.
v" Probki sa aktywne i zostang uzyte do nastepnej analizy. Mozna rowniez zapisac
identyfikator prébki do pézniejszej analizy.
Zapisywanie identyfikatora » W oknie Sample ID kliknij Save lub wybierz pozycje menu File | Save | Sample infor-
probki mation.
» Zapisz rekord danych w standardowym oknie Zapisz jako.

v |dentyfikator probki jest zapisywany w formacie CSV. Pliki mozna zatadowac do
dalszych analiz lub edytowa¢ w arkuszu kalkulacyjnym.

Otwieranie plikéw informacjio ~ »  Identyfikator probki mozna otworzy¢ za pomoca jednej z ponizszych mozliwosci:

prébkach
— Kliknij ikone [m] obok pola Samples na pasku narzedzi.

- Wybierz pozycje menu File | Open Sample Information File.
- Kliknij Open w oknie Sample ID.
» Wybierz plik w standardowym oknie Otworz.

v Identyfikator probki jest wyswietlany w oknie Sample ID i moze zostac uzyty do
nastepnej analizy.

Zobacz takze

Definiowanie informacji o prébkach [ 61]

5.2  Okno Sample ID | Sample information

Zdefiniuj probki i probki QC w oknie Sample ID. Oprécz nazwy i pozycji w autosamplerze
mozna wprowadzi¢ parametry wazne dla analizy. Okno Sample ID | Sample information
otwiera sie, klikajac na ¥ .
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¥ sampleid - O *
Sample information  QC sample information
. Wt Vol. Total wt. ~
Pos MName Pre-DF Unit g L g MName(2)  AS-DF  3lank corr !
1101 1.000 | mg/L 1 off ¢
2 102 1.000 | mg/L 1 off ¢
3 103 1.000 | mg/L 1 off ¢
4 104 1.000 | mg/L 1 off ¢
5 105 1.000 | mg/L 1 off ¢
6 106 1.000 | mg/L 1 off ¢
7 107 1.000 | mg/L 1 off ¢
8 108 1.000 | mg/L 1 off ¢
9 109 1.000 | mg/L 1 off ¢
10 110 1.000 | mg/L 1 off ¢
1101 1.000 | ma/L 1 off ¢
£ > v
Append Insert Delete Number: | 1 | = = B
Oinc.
Transfer to sequence .
Delete table From seq. row:
Transfer from sequence
h Open 4 Save = i= Sequence Close
Karta Sample information Karta Sample information zawiera liste probek i ich wtasciwosci.
Kolumna tabeli Opis
Pos Pozycja probki w autosamplerze
Name Nazwa probki
Ten wpis jest opcjonalny. Maks. liczba znakéw: 20
Pre-DF Dla typu jednostki liquid i solid
Wspotczynnik wstepnego rozciericzenia probki to wspotczynnik, o kté-
ry oryginalna prébka zostata rozciericzona przed umieszczeniem jej w
autosamplerze lub doprowadzeniem do plazmy w przypadku pracy
bez autosamplera. Wspotczynnik ten jest wymagany do obliczenia
stezenia pierwotnej probki (Conc. 2).
Unit Jednostka stezenia probki
Wt. Odwazka w gramach (tylko dla typu jednostki solid)
Masa pierwotnej probki, ktéra zostata wprowadzona do roztworu
podczas wstepnej obrébki probki. Odwazka jest wymagana do oblicze-
nia stezenia pierwotnej probki (Conc. 2).
Vol. Catkowita objetos¢ lub objetos¢ wlewana w mL (tylko dla typu jed-
nostki solid)
Total wt. Catkowita odwazka prébki i rozpuszczalnika w gramach (tylko dla typu
jednostki liquid grav., np. dla olejow).
Name (2) Dalsza nazwa probki
Ten wpis jest opcjonalny.
Maks. liczba znakéw: 20
AS-DF Wspotczynnik rozciericzenia autosamplera
Blank corr. Korekta o wartosc slepej préby (tylko dla typu probki Sample)

off

Nie jest wykonywana korekta o wartosc slepej préby.

on

Aby obliczy¢ stezenie pierwotnej prébki, odejmowana jest wartosc sle-
pej proby ostatnio zmierzona w sekwencji.

Metode korekty o wartosc slepej préby wybiera sie w oknie Options |
Calibration.
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Kolumna tabeli

Opis

Przyciski

Sample type Wybor pomiedzy Sample i Blank

Elements Pierwiastki lub linie, ktére maja by¢ analizowane w prébce
Po kliknieciu komorki tabeli pojawia sie okno Select elements and li-
nes, w ktérym dokonywane sa te ustawienia.

Przyciski Opis

Append Wstawianie liczby nowych wierszy na koncu listy.

Insert Wstawianie liczby nowych wierszy przed zaznaczong pozycja listy.

Delete Usuwanie wybranego wiersza.

Number Pole wprowadzania liczby wierszy do wstawienia.

Delete table Usuwanie catej listy informacji o probkach.

Transfer to sequ-
ence

Przenoszenie nazw prébek, pozycji w autosamplerze i pierwiastkdw
do analizy do listy sekwencji.

Pierwszy wiersz listy sekwencji, od ktérego maja zostac przestane da-
ne prébek, nalezy okresli¢ w polu wprowadzania From seq. row.

Transfer from se-
quence

Przenoszenie nazw prébek, pozycji w autosamplerze i analizowanych
pierwiastkow z listy sekwencji do tabeli identyfikatorow prébek.
Pierwszy wiersz listy sekwengji, od ktérego maja zostac przestane da-
ne prébek, nalezy okresli¢ w polu wprowadzania From seq. row.

Karta QC sample information

Analogicznie jak w przypadku karty Sample information, na tej karcie wymienione sa

prébki QC. Dodatkowo kolumna Type zawiera informacje o typie QC. Kolumna Unit jest
pomijana, poniewaz jednostka jest zdefiniowana w metodzie. Korekta o wartos¢ slepej
préby dla prébek QC jest zdefiniowana w metodzie i nie mozna jej tutaj wybrac.

Przycisk

Przycisk

Transfer to sequ-
ence

Opis
Przenoszenie nazw prébek QC i pozycji w autosamplerze do listy se-
kwengji

Zobacz takze

5.3

Opcje przebiegu analizy [ 133]

Wybor pierwiastkdw/linii do analizy probki/dziatania [ 58]
Definiowanie jednostek [ 127]

Definiowanie informacji o prébkach

Jesli do analizy wymagane sa dodatkowe dane dotyczace probek lub prébek QC, takie jak
odwazka lub wspotczynnik wstepnego rozciericzenia, nalezy okresli¢ te dane w oknie
Sample ID. Zdefiniowane tutaj nazwy prébek i pozycje w autosamplerze mozna prze-

nies¢ do sekwencji.

»
»

Otworz okno Sample ID | Sample information, klikajac ¥ .

Wprowad? liczbe prébek do analizy w polu Number. Nastepnie kliknij Append, aby
wstawic wiersze do tabeli.

Whprowadz w tabeli wymagane informacje o kazdej probce.
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Jesli wpisy w kolumnie sa takie same, za pomoca ¥= mozna skopiowac wpis z zazna-
czonej komorki do wszystkich kolejnych komérek w kolumnie. Jesli aktywujesz pole
wyboru inc. (oznacza przyrost), przy kazdym przeniesieniu do nastepnej komaorki
wartosc jest zwiekszana o 1. W ten sposéb mozna na przyktad tatwo zajac kolejne
miejsca w autosamplerze lub ponumerowac kolejno nazwy prébek.

Teksty z pol wprowadzania mozna skopiowac do schowka i wklei¢. W tym celu nalezy
uzy¢ kombinacji klawiszy Ctrl+Ci Ctrl+V lub skorzystac z polecer menu kontekstowe-
go po kliknieciu komérki tabeli prawym przyciskiem myszy.

Po wprowadzeniu wszystkich informacji, w polu From seq. row wprowadz linie w se-
kwencji, od ktérej informacje o probce maja zostac przeniesione do sekwencji. Prze-
dlij informacje, klikajac Transfer to sequence.

Analogicznie zdefiniuj informacje o prébce QC w oknie Sample ID | QC sample infor-
mation. Przejmij informacje o prébce QC do sekwencji, klikajac Transfer to sequen-
ce.

v" Informacje o probce zostang uzyte do nastepnej analizy.
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6  Przeprowadzanie analiz i obliczanie wynikow

6.1 Przeglad polecen menu i przyciskow do uruchamiania analiz w oknie

gtownym

Procedury pomiarowe (sekwencje analizy oparte na sekwencji) sg uruchamiane za po-
moca ikon paska narzedzi lub menu Routine.

lkona  Pozycja menu Funkcja

. Routine |Runsequ-  Rozpoczecie procedury pomiarowej
ence

. Routine |Run Selec-  Wykonanie wybranej(-nych) wiersza(-szy) w sekwengji.

ted Sequence Przytrzymujac klawisz Ctrl lub Shift za pomoca myszy mozna
Row... zaznaczyc kilka wierszy.

. Routine | Stop Zatrzymanie procedury pomiarowej

. Routine | Continue Kontynuowanie zatrzymanej procedury pomiarowe;j

6.2  Wiaczanie spektrometru i zapalanie plazmy

Zapalanie plazmy

OSTROZNIE

Ryzyko zatrucia ozonem i gazami azotowymi
® Przed zapaleniem plazmy witacz urzadzenie wyciggowe.

® Podczas eksploatacji pozostaw urzadzenie wyciggowe witgczone.

Aby zapewni¢ bezpieczne dziatanie plazmy, urzadzenie monitoruje nastepujace warunki
za pomocg obwodoéw bezpieczenstwa.

= Drzwi do komory plazmowej s3 zamkniete.

Palnik plazmowy (ang. torch) znajduje sie w pozycji robocze;j.

Chtodzenie dziata w wystarczajagcym stopniu.

Wyciag zuzytego powietrza jest aktywny.

Zasilanie argonem jest zapewnione.

Plazme mozna zapali¢ tylko wtedy, gdy spetnione sg wszystkie warunki. Jesli jeden z ob-
woddéw bezpieczenstwa zgtosi btad podczas pracy, urzadzenie wygasi plazme.

» Wiacz komputer za pomoca przetacznika zasilania i poczekaj na inicjalizacje systemu
operacyjnego.

Witacz urzadzenie ICP-OES za pomoca przetacznika zasilania.
Otworz doptyw argonu. Ustaw cisnienie wstepne na 500 ... 700 kPa (5 ... 7 bar).
Witacz urzgdzenie wyciggowe.

Witacz chtodnice obiegowa za pomoca przetacznika zasilania.

v v Vv Vv WV

Otworz drzwi do komory plazmy. Sprawd?, czy palnik znajduje sie w pozycji starto-
wej. Koncowka wtryskiwacza musi znajdowac sie okoto 1 do 2 mm ponizej dolnej
krawedzi cewki indukcyjne;j.
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v Vv Vv v Vv

Sprawd? stozek okna do obserwacji osiowej pod katem zabrudzenia i zuzycia. Uzyj
dostarczonego klucza hakowego, aby sprawdzi¢, czy stozek jest prawidtowo osadzo-

ny.

E wskazOWKA! Jesli stozek jest luzny, nie jest wystarczajaco chtodzony i ulega ko-
rozji..

Zamknij drzwi komory plazmy.

W przypadku PlasmaQuant 9200 Elite: Wtacz opcjonalne oswietlenie komory prébki.
SprawdZz weze pompy. Wymien weze, jesli nie sg juz elastyczne lub s3 mocno starte.
Zamocuj weze pompy miedzy stoperami w pompie na urzadzeniu ICP-OES.

Potdz pataki zaciskowe na wezach i zabezpiecz prowadnice za pomoca dZzwigni doci-
skowych. Zwré¢ uwage, aby dZzwignie dociskowe zablokowaty sie!

Przy tym Bl WSKAZOWKA! zwroc uwage na kierunek pompy. Pompa obraca sie w le-
wo.

Upewnij sie, ze w butelce znajduje sie wystarczajgca ilos¢ roztworu ptuczacego do
analizy.

¥ WSKAZOWKA! Roztwor ptuczacy powinien miec taka sama zawarto$¢ kwasu jak

probki i wzorce. Jesli nie dokonano innych ustalen, nalezy uzy¢ 2-procentowego kwa-
su azotowego.

Sprawdz poziom napetnienia butelki na odpady i opréznij butelke, jesli ma za mato
przestrzeni do przeprowadzenia analizy.

W przypadku obstugi recznej bez autosamplera zanurz waz zasysania prébki w roz-
tworze ptuczacym. Podczas procesu zaptonu plazmy nie moze naptywac powietrze.

Uruchom program ASpect PQ.
Wprowadz nastepujace ustawienia w oknie Quick Start:
- Wybierz opcje Routine lub Method development.

- W przypadku stosowania zestawu HF w punkcie Torch material wybierz Ceramic,
aby dostosowacé czuto$¢ optycznego czujnika plazmy.

- Opcjonalnie: W obszarze Worksheet fiir wybierz arkusze robocze przygotowane
do szybkiego uruchomienia, np. do badania zanieczyszczen pierwiastkami pro-
duktow farmaceutycznych USP 232/233. Arkusze robocze zawieraja ustawienia
metod i przygotowane sekwencje.

Przy uruchamianiu oprogramowania z arkuszem roboczym zamknij szybkie urucha-
mianie w oknie Quick Start za pomocg OK.

Jesli oprogramowanie jest uruchamiane bez arkusza roboczego, kliknij Skip Quick
Start i przejdz do interfejsu ASpect PQ.

Jesli system nie byt uzywany przez dtuzszy czas lub komora rozpylacza byta zdemon-
towana, przeptucz komore rozpylacza i palnik gazem rozpylajacym, aby usuna¢ po-
wietrze z systemu. Kliknij 8 , aby otworzy¢ okno Plasma | Control i kliknij Purge
spray chamber.

Zapal plazme. W oknie Plasma | Control kliknij przycisk Ignite plasma.

v" Nastepuje faza poczatkowa, w ktdrej palnik jest ptukany argonem i sprawdzane
sg obwody bezpieczenstwa urzadzenia ICP-OES. Jesli wszystko jest w porzadku,
nastepuje zapton plazmy.

Obserwuj, czy plazma uformowata sie prawidtowo. Plazma musi miec¢ ksztatt stozka,

wystawac poza cewke indukcyjna i zwezac sie ostro ku gorze.

Jesli tworzy sie plazma pierscieniowa, plazma tworzy sie tylko wewnatrz cewki induk-
cyjnej lub stycha¢ grzechotanie. Nacisnij wtedy czerwony przycisk wytaczania plazmy
na urzadzeniu.
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z

Przed kolejna préba zaptonu sprawd?, czy waz probki jest zanurzony w roztworze
ptuczacym oraz czy zasilanie gazem i chtodzenie obiegowe sag prawidtowe.

v' Spektrometr jest chtodzony dopiero po pomysinym zaptonie i stabilnym utworze-
niu plazmy. Po 1 ... 2 min procedura zaptonu jest zakoriczona i uruchamia sie
pompa perystaltyczna. Spektrometr emisji jest gotowy do pomiaréw.

Dopiero teraz dokonaj dalszych ustawien w systemie analizy i rozpocznij procedure
pomiarows.

obacz takze
Uruchamianie ASpect PQ [ 7]

6.3  Gaszenie plazmy i wytaczanie spektrometru

v Vv Vv v Vv

Po zakonczeniu analizy przez ok. 3 min pompuj przez system roztwor ptuczacy, a na-
stepnie przez 1 min wode. Nastepnie pozostaw urzadzenie do wyschniecia. Jesli ko-
nieczna bedzie wymiana wezy, nie bedzie w nich juz kwasu!

Zgas$ plazme w programie ASpect PQ, klikajac B pasku narzedzi.

Alternatywnie, uzyj 0 , aby otworzy¢ okno Plasma i kliknij Extinguish plasma.
Zakoncz program ASpect PQ za pomoca File | Quit.

PotwierdZ pytanie o wytaczenie gazu oczyszczajacego dla detektora za pomoca Yes,
aby wytaczy¢ gaz oczyszczajacy.

Jesli praca jest przerywana tylko na krotki czas (do 30 min) lub odbywa sie w zakresie
UV, nie wytaczaj gazu oczyszczajacego. Oszczedza to czas oczekiwania podczas zapto-
nu do momentu wystarczajacego oczyszczenia czujnika. Pozostaw urzadzenie wta-
czone podczas przerwy w pomiarach.

Poczekaj, az pojawi sie komunikat informujacy o mozliwosci wytaczenia urzadzenia i
chtodzenia.

Wytacz urzadzenie ICP-OES i w razie potrzeby autosampler za pomoca przetacznikéw
zasilania.

Podczas codziennych pomiaréw mozna alternatywnie wytaczy¢ urzadzenie ICP-OES
za pomocg przetacznika trybu gotowosci z przodu urzadzenia. Do urzadzenia nadal
przytozone jest napiecie sieciowe. W trybie gotowosci zasilanie gazem zostaje wyt3-
czone.

Poluzuj weze pompy na urzadzeniu ICP-OES. Poluzuj dZwignie dociskowe tak, aby
pataki zaciskowe nie naciskaty juz na weze, i wyciggnij z blokady stopery wezy po jed-
nej stronie pompy.

W przypadku korzystania z autosamplera poluzuj waz pompy w ten sam sposob.
Po wytaczeniu urzadzen zamknij zasilanie gazem.

Wytacz chtodnice obiegowa za pomoca przetacznika zasilania.

Wytacz urzadzenie wyciggowe.

Zamknij system Windows i wytacz komputer.

v Tym samym analizator jest wytaczony.
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WSKAZOWKA

Przed wytaczeniem urzadzenia ICP-OES nalezy poczeka¢, az ostygnie!
Po zgaszeniu plazmy poczekaj co najmniej 30 s przed wytaczeniem urzadzenia za pomo-
ca przetacznika zasilania.

6.4  Uruchamianie procedury pomiaru

Uruchamianie pomiaru

66

W ramach przygotowan do pomiaru utwérz metode i sekwencje lub uzyj jednego z przy-
gotowanych arkuszy roboczych.

W razie potrzeby przygotuj identyfikator prébki z dalszymi informacjami o prébce, takimi
jak rozcienczenia.

Przygotuj probki do pomiaru, np. na tacy autosamplera.

»  Wiacz komputer. Wtacz spektrometr emisji i akcesoria.
» Zapal plazme.
» Zataduj metode:

- Na pasku narzedzi kliknij ikone folderu obok pola Meth. Wybierz metode w oknie
Open Method.

» Utworz nowa sekwencje lub zataduj istniejaca sekwencje:
- Na poczatku sekwencji wykonaj kalibracje.

- Podczas tadowania sekwencji zwré¢ uwage, aby kalibracja pasowata do metody.
Linie analizy wzorcéw kalibracyjnych musza by¢ zgodne z liniami analizy wybra-
nymi w metodzie na karcie Calibration.

- Po kalibracji zmierz probke QC, aby sprawdzi¢ poprawnosc kalibragji.

» W razie potrzeby utwérz tabele identyfikatoréow prébek z dodatkowymi informacjami
o probkach.

» Uruchom procedure pomiarowa, klikajqc. lub za pomoca pozycji menu Routine |
Run sequence.

» W oknie Start wybierz nazwe pliku wynikéw.
Wynik mozna zapisa¢ w nowym pliku lub dotaczy¢ do istniejacego pliku. Nadpisanie
istniejacego pliku jest niemozliwe.
v Po wybraniu nazwy pliku uruchamia sie procedura pomiarowa zgodnie z ustawie-
niami w metodzie i sekwencji. W przypadku korzystania z autosamplera pomiar
przebiega automatycznie.

» W przypadku recznego doprowadzania prébek bez autosamplera postepuj zgodnie z
instrukcjami przygotowania prébek na ekranie.

Zobacz takze
Opcje przebiegu analizy [ 133]
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6.5 Wskazania i zapisywanie wynikéw podczas procesu analizy

Wskazania podczas procesu
analizy

Przyciski na pasku symboli

Zapisywanie danych wynikéw
podczas procesu analizy

Podczas procedury pomiarowej wyniki sa wyswietlane w czasie rzeczywistym w oknie
gtéwnym. Mozna réwniez wyswietli¢ dodatkowe okna z biezgcym wynikiem.

®  Spectrum Plot: Widok linii analizy

Signal plot: Krzywa sygnatu pomiarowego

Bar graph: Zmierzone wartosci na wykresie stupkowym

Report window: Raport plazmy

Sample conc. in calibration curve: Wartosci prébek na krzywej kalibracyjnej

Okna te mozna wybra¢ w oknie Options | Analysis sequence. Okna na ekranie moga by¢
wyswietlane i ukrywane podczas analizy.

» Poleceniem menu View | Open Results Windows lub klawiszem funkcyjnym F7
otwiera sie okna.

» Poleceniem menu View | Close Results Windows lub klawiszem funkcyjnym F8 za-
myka sie okna.

» Okna mozna réowniez otworzy¢ podczas analizy za pomoca .

Postep pomiaru jest dokumentowany na liscie sekwencji w oknie gtéwnym. Wiersze z
kolejnymi dziataniami sg oznaczone nastepujgcymi symbolami w kolumnie tabeli:

lkona Znaczenie

Jeszcze nie zmierzono/nie przetworzono.

0 Trwa pomiar.

+ Juz zmierzono/przetworzono.

Podczas pomiaru na pasku symboli wyswietlane sa nastepujace przyciski:

Przycisk Opis

a Otwieranie i zamykanie okna wskazan
lgl Wyswietlanie okna metod

1 ! !

Metode mozna tylko odczytac, ale nie mozna jej zmienic.

i Wyswietlanie okna sekwengji

Podczas trwajgcej analizy sekwencja moze zostac rozszerzona. Okno se-
kwencji zawiera przycisk Samples, ktéry otwiera okno Sample ID w celu
uzupetnienia danych prébki.

Wyniki analizy sa zapisywane od razu podczas pomiaru w bazie danych, we wstepnie
ustawionej domyslnej Sciezce lub w samodzielnie zdefiniowanych podfolderach. Sg one
przechowywane w nowej bazie danych lub dotaczane do istniejacej bazy danych. Nie jest
jednak mozliwe nadpisanie bazy danych wynikéw poprzez wybranie tej samej nazwy.

Miejsce zapisu wynikéw jest automatycznie wymagane po uruchomieniu procedury po-
miarowe]. Otwiera sie okno Start z nastepujacymi opcjami dla pliku wynikowego:
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Results file
Mame:

Start Sequence: multi_elerment_ground

Current method:

| multi_element_ground

Method_Ground

Folder:
(Standard)

Description:

Version: 1
from: Database

Continue with:

Method_Ground
Version: 1 Date: 05.06.2020 17:15

® New file/list
(O Append to file/list

Analysis time (approx.): 1h 44min Completion: Today, 9:30

"Attach date/time to the results flename." is active ("Options™).

0K Cancel

Opgja

Name

Wprowadzenie nazwy pliku do bazy danych wynikéw

New file/list

Gdy ta opcja jest aktywna, nalezy wprowadzi¢ nowa nazwe pliku. Sys-
tem sprawdza, czy nazwa pliku juz istnieje. Istniejace pliki nie moga
zosta¢ nadpisane.

Append to file/list

Nowe wyniki sg dotgczane do istniejacego pliku wynikéw. Klikniecie
«ss Otwiera okno wyboru, z ktérego listy mozna wybrac istniejacy plik
wynikow.

Folder

Wybor Sciezki zapisu pliku wynikéw

Jesli w oknie Options | Analysis sequence aktywna jest opcja Attach
date/time to the results filename, nazwa wyniku jest automatycznie
rozszerzana o te dane. W tym oknie pojawia sie komunikat o aktywa-
¢ji opgji.

Description

Wprowadzanie dodatkowej notatki, ktéra zostanie zapisana wraz z
wynikami analizy

Opisy zdefiniowane przez uzytkownika mozna wybra¢ za pomoca
przycisku ees.

Extinguish plasma
if error occurs

Zgaszenie plazmy, jedli pomiar zostanie przerwany przez komunikat o
btedzie

Plik zawiera wyniki pomiaréw i oceny, a takze informacje z identyfikatora prébki. Dodat-
kowo w bazie danych wynikéw zapisywane sg réwniez parametry metody.

Baza danych wynikéw jest zapisywana z rozszerzeniami ,.tps” (parametry metody, inten-
sywnosci i stezenia) oraz ,.spk” (surowe dane widmowe).

6.6  Przerywanie i kontynuowanie procesu analizy

Proces analizy moze zostac¢ przerwany, a nastepnie wznowiony.

» Za pomoca pozycji menu Routine | Stop lub przez klikniecie [X¥] natychmiast przery-
wany jest proces analizy.

» Za pomoca Routine | Continue lub [l przerwana procedura jest kontynuowana.
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v" Otwiera sie okno Continue sequence, w ktérym wyswietlony zostaje stan dziata-
nia przed przerwaniem.

v' Przy zmianie metody aktywuj opcje Continue with modified method. Spowoduje
to utworzenie nowego wpisu metody w pliku wynikéw i zapisanie kolejnej wersji
metody. Pomiar moze by¢ kontynuowany w nastepujacy sposoéb:

Opcja Opis

Continue Kontynuacja z biezacag probka, biezaca linig i biezacym pomiarem
statystycznym

First statistical run Kontynuacja z biezaca probka, biezaca linig i pierwszym pomiarem
statystycznym

First element Kontynuacja z biezacg probka, pierwszg linig i pierwszym pomiarem
statystycznym

From table row -> Kontynuacja sekwencji od sasiedniej pozycji w tabeli

6.7 Powtarzanie dziatan sekwencgji

Poszczegdlne dziatania w sekwencji moga by¢ powtarzane.

» W oknie gtéwnym na karcie Sequence lub Sequence/Results zaznacz linie (linie) z
dziataniem, ktére ma zosta¢ powtoérzone.
Mozna zaznaczy¢ wiele dziatan, klikajac odpowiednie wiersze z wcisnietym klawi-
szem Ctrl lub Shift.

» Uruchom procedure pomiarowa, klikajqc. lub za pomoca polecenia menu Routi-
ne | Run Selected Sequence Row....

» W oknie Start wybierz nazwe pliku, w ktérym ma zostac zapisany wynik powtérzone-
go pomiaru.
Wynik moze zostac¢ zapisany w nowym pliku lub dotaczony do istniejgcego pliku. Nie
jest mozliwe nadpisanie istniejacych wynikéw poprzez wybranie tej samej nazwy pli-
ku.

v" Nastepnie rozpocznie sie powtarzanie wybranego dziatania.

WSKAZOWKA

Jesli w miedzyczasie dokonano zmian w metodzie, przy powtarzaniu sekwencji lub po-
szczegdlnych wierszy zostanie uzyta zmieniona metoda i zostanie zapisana jako nowa
wersja z wynikami.

6.8 Ponowne obliczenie wynikéw analizy

Ponowne obliczenie wynikéw analizy umozliwia zmiany warunkéw oceny, np. zmiane
funkgji kalibracji lub metody, w celu uwzglednienia ich w analizie. Zmiany informacji o
prébkach, np. nazw prébek, wspdtczynnikdw rozcienczenia, réwniez wymagaja ponow-
nego obliczenia w celu uwzglednienia ich w wynikach analizy.

Obliczone na nowo dane mogg zostac dotgczone do biezacego pliku wynikéw lub zapisa-
ne w nowym pliku. Manipulacja pierwotnymi danymi jest wykluczona. Jesli w pliku wyni-
kéw nowe obliczenie powtarza sie kilka razy z réznymi parametrami, do kazdego nowe-
go obliczenia uzywane sa pierwotne dane pliku wynikdw.
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¥ WSKAZOWKA! Przy kazdym nowym obliczeniu zapisywana jest nowa wersja metody.

Reprocess results

Start data Reprocess entries
Mame Rows (Method):
| C:\Users\Public\DocumentsAnalytik Jena\ASpectPQ‘\ICP‘\RES| 1...40 (Method_Ground Vers.1) ~
@ al

[] Modified sample information data

O Select entries
[] Update resutt plots

Results file (Target)

Folder: Lines of the currently selected method:

(Standard) ~ Mo. Line ~
Mame:

® New fileflist
(O Append to file/list

Description: Calibration function changed ~

Outlier eliminated
Calibration function changed

Select all Deselect

[1add to QC chart

[ —
L Temporary changes...
Gancel
Opcje wprowadzania danych w Opcja/pole Opis
oknie Reprocess results Start data Wybér danych wejsciowych

Name
Wyswietlanie nazwy pliku wynikéw, ktérego dane sg obliczane na no-
wo
Modified sample information data
Aktywuj te opcje, jesli dane w pliku informacji o prébce, np. wspét-
czynnik rozciericzenia, zostaty zmienione. Jesli opcja nie jest aktywna,
zmiany w pliku informacji o prébce nie beda uwzgledniane podczas
ponownego obliczania wynikdw.
Update result plots
Okna wynikéw, np. Display spectra, s3 aktualizowane tak jak podczas
pomiaru.
Uwaga:. w zwigzku z tym ponowne obliczanie trwa dtuzej.

Results file Target Wybér miejsca, w ktérym maja by¢ zapisywane ponownie obliczone
dane wynikéw.
New file/list
Zapisywanie danych wynikéw w nowym pliku
Wybierz dla pliku wynikéw nowe miejsce zapisu obliczonych danych w
Folder i Name.
Append to file/list
Obliczone ponownie dane sg dotgczane do istniejgcego pliku wyni-
kow.

Description Ta dodatkowa uwaga jest zapisywana wraz z ponownie obliczonymi
wynikami analizy. Wpis jest wymagany, jesli zainstalowany jest opcjo-
nalny Modut zgodnosciz 21 CFR Part 11.
Z listy mozna wybrac opisy zdefiniowane przez uzytkownika.

Reprocess entries Wybierz wiersze do ponownego obliczenia.
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Wykonywanie ponownego obli-
czenia

Zmiana wzorca kalibracyjnego

»

Opcja/pole Opis

all
Ponowne obliczenie wszystkich pozycji na liscie wynikow.

Select entries
Ponowne obliczenie tylko wybranych linie sekwencji.

Kliknij «es i W Oknie Select entries wybierz wszystkie linie sekwencji,
ktére maja zostac przeliczone.

Lines of the currently selected method

Zaznacz na liscie wszystkie linie, ktére majg zosta¢ ponownie obliczo-
ne.

Za pomoca Select all wybierz wszystkie linie. Za pomocg Deselect
wszystkie zaznaczenia sg usuwane z listy linii.

Temporary changes  Zapisanie tymczasowych zmian do przeliczenia (przesuniecia dtugosci

fali, znaczniki usuniecia) (rozszerzenie pliku ,.rep”). Dane sa nastepnie
automatycznie tadowane do przynaleznego pliku wynikéw (o tej sa-
mej nazwie).

add to QC chart Jesli ta opcja jest wigczona, wyniki probek typu QC sg wprowadzane

do karty QC podczas przeliczania.

Wprowadz zmiany w parametrach metody lub w oknie Sample ID.

Kliknij IS wybierz pozycje menu Routine | Reprocess.
Otworzy sie okno Reprocess results.

Zdefiniuj dane wejsciowe (nazwa, zmienione informacje o probce, zmieniony widok
wynikéw), miejsce zapisu i nazwe pliku docelowego.

Uwaga: w przypadku ponownego obliczania z powodu zmian w informacjach o préb-
ce nalezy aktywowac opcje Modified sample information data. W przeciwnym razie
zmiany te nie zostang uwzglednione.

Wybierz wiersze/linie do ponownego obliczenia.

Rozpocznij ponowne obliczanie za pomoca OK. Jesli nie zostanie zdefiniowany plik
docelowy, pojawi sie zapytanie ,Reprocess data without saving to a permanent file?".

Istniejacy wzorzec kalibracyjny mozna zastapi¢ wzorcem zmierzonym pézniej. Wykonaj
w tym nastepujace czynnosci:

»

W oknie gtéwnym na karcie Sequence lub Sequence/Results wybierz wiersz wzorca
kalibracyjnego, ktéry ma zostac zastgpiony.

Uruchom pomiar linii sekwengji, klikajac E

W oknie Startokresl, ze wynik ma zosta¢ dotaczony do istniejacego pliku.
Nastepnie rozpocznie sie pomiar wzorca kalibracyjnego.

Otwoérz okno Reprocess results klikajac na =

Aktywuj opcje Select entries i otwdrz okno o tej samej nazwie, klikajac eee.

Zaznacz ostatni zmierzony wzorzec i przyciskami strzatek przesun go na pozycje
wzorca, ktéry ma zostac zastgpiony.

Zaznacz wszystkie wiersze, ktére maja zostac obliczone na nowo. Dezaktywuj stary
wzorzec, ktéry nie ma by¢ juz uwzgledniany w obliczeniach.

Za pomocg OK wrd¢ do okna Reprocess results i zdefiniowac dane wejsciowe, miej-
sce zapisu oraz nazwe pliku docelowego.

Rozpocznij ponowne obliczanie za pomoca OK.

v" Dane zostang przeliczone dla wybranych wierszy.
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Zastepowanie poszczeg6lnych
linii wzorca kalibracyjnego

Alternatywnie mozna réwniez zastapi¢ wzorzec w nastepujacy sposob:

» W oknie gtéwnym na karcie Sequence lub Sequence/Results wybierz wiersz wzorca
kalibracyjnego, ktéry ma zosta¢ zastgpiony.

» Uruchom pomiar linii sekwengji, klikajac B

» W oknie Startokresl, ze wynik ma zostac dotgczony do istniejgcego pliku.
Nastepnie rozpocznie sie pomiar wzorca kalibracyjnego.

» Na liscie wynikow kliknij prawym przyciskiem myszy wzorzec (linie), ktéry ma zostacé
zastapiony. Wybierz Sample single values z menu kontekstowego.

» W oknie Sample single values aktywuj pole wyboru Replace with entry number i
wprowadz w polu wprowadzania numer linii wzorca, ktéry ma zostac zastgpiony.

» Uruchom ponowne obliczanie w sposéb opisany powyzej.

v" Dane zostana przeliczone dla wybranych wierszy.

Zobacz takze
Tworzenie predefiniowanych uwag [ 128]
Definiowanie kontroli jakosci (okno Method | QCS) [» 45]

6.9 Ocena pomiaréw réwnolegle do trwajacej analizy (tryb offline)

Podczas pomiaru nie mozna przeprowadza¢ dalszej oceny wynikow. Jesli aplikacja jest
juz uruchomiona, mozna jednak otworzy¢ kolejna instancje programu w trybie offline. W
tym trybie nie ma potaczenia z urzadzeniem. Jednak wszystkie inne funkcje, takie jak
tworzenie metod lub tadowanie i analiza wynikéw, moga by¢ uzywane réwnolegle do
trybu pomiarowego trwajacego w pierwszej instancji programu.

» Uruchom druga instancje programu ASpect PQ za pomoca pozycji menu File | Start
Offline Program Instance.

» Otwdrz plik wynikdw trwajacego pomiaru za pomoca pozycji menu File | Open Re-
sults.
Zmierzone do tej pory wyniki zostang zatadowane do okna wynikdéw.

» Kolejne wyniki trwajacego pomiaru mozna zatadowac kliknieciem i na pasku narze-
dzi lub przez pozycje menu View | Update results list.

v Wskaznik wynikow zostaje zaktualizowany. Mozna dalej przetwarzac wyniki.

¥ WSKAZOWKA! Przy ponownym obliczaniu ponownie obliczone wyniki s zapisywane
w nowej bazie danych. Dostep do pierwotnego pliku nie jest mozliwy.

6.10 Wyswietlanie wynikéw i postepu analizy w oknie gtéwnym
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Wyniki pomiarow i sekwencja sa wyswietlane na duzej powierzchni w tle interfejsu robo-
czego w oknie gtéwnym. Wyswietlanie w r6znych kartach w oknie gtéwnym umozliwia
dobry przeglad wynikéw pomiaréw i ocen statystycznych.

Mozna wybra¢ nastepujace karty:

m  Sequence/Results (zawartos¢ kart Sequence i Results na jednej karcie)
Sequence (widok biezacej sekwencji)

Results (widok wynikéw pomiaréw)

Overview (podsumowanie wynikéw pomiaréw)

Pasek stanu okna wynikéw zawiera nazwe biezgcego pliku wynikdw.
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Okno gtéwne ASpect PQ z wi-
dokiem wynikdw

% ASpect PQ 13,2013 Tech: ICP-OES - Workshee: Elemental impurities USP 232/233 - [Routine]
Fie Edt View MethodDeveopment Route Extras 7

Sequence/Results Sequence Resuks Overview

] No.  sample type Name Pos. No.  Name e Type  Ints.  SD(nts) RSD%  Date  Tme Sngk vakes(ints.) A
== 1 Gizerol 101 | ISYEE Ai67.022 i) 27 10.84/11.02.2025 12551 (151412 ]
~ 2 Gistd1 102 2 AB96.152 129 72 55.67 11.02.2025 12:51 50 189 147
3 Gista2 103 3 cd214.441 16 3 21.0311.02.2025 12:51 121817
Speckometer’ 4 Compute calb. 4 €d226.502 9 3 2879 11.02.2025 12:51 1297
13 5 Sample 101 s 267.716 a0 33| 8269 11.02.2025 12:51 351076
m 6 Sample 102 5 327396 46 13 27.13 11.02.2025 1251 3544 60
jetod 7 sample 103 7 Fe259.940 47 9 19.19 11.02.2025 12:51 584341
= 8 sample 104 s 231604 198 34 16.98/11.02.2025 12:51 184 174 -237
S 9 sample 105 9 Pb220.353 2 416,54 11.02.2025 12:51 1926 26
Autosanpier 10 Sample 106 10 Zn213.856 105 23] 2189 11.02.2025 12:51 87 98131
11 sample 107 1 n206.200 30 9 30.6311.02.2025 12:51 234127
] 12 Sample 108 12 Kal-Std.1 A67.022 485 2| 0.3511.02.2025 12:51 486 483 486
Sarple D 13 sample 109 13 AB96.152 3988 93| 2.34 11.02.2025 12:51 4087 3976 3901
= 14 Sample 110 14 cd214.441 4614 8 0.1711.02.2025 12551 4606 4613 4622
= 15 €d226.502 5385 32 0.59/11.02.2025 12:51 5350 5396 5410
Sequence 16 267716 8831 44| 0.49/11.02.2025 12:51 8808 8804 8882
17 Q32739 3982 45 1.1311.02.2025 12:51 3932 4020 3993
"4 18 Fe250.940 399 38 095 1102.2025 12551 3912 3946 3987
Cabraton 19 231604 3405 17,049 11.02.2025 12:51 3398 3424 3393
20 Pb220.353 345 3| 1.0011.02.2025 1251 341346 347
le= 2 213856 S0 60 106 11022025 12i51 5643 5626 5532
L3 2 2n206.200 735 12 031 11.02.2025 12:51 37233736 3746
_ 23 Kal-5td.2 A167.022 2411 30 1.2511.02.2025 12:51 2385 2405 2444
= 24 AB96.152 19736 283 1.43 11.02.2025 12:51 20039 19691 19478
Data 2 cd214.441 22989 213 0.9311.02.2025 12:51 22767 23009 23192
2 c4226.502 27072 106 0.3911.02.2025 12:51 27083 26961 27172
m 27 €267.716 45323 225 0.5011.02.2025 1251 45469 45435 45064
Werheat b3 Qu327.39% 10450 104 0.53/11.02.2025 12:51 19481 19534 19334
2 Fe259.940 19575 159 0.81/11.02.2025 12:51 19757 19460 19508
30 N231.604 17495 192 1.10/11.02.2025 12:51 17445 17706 17333
31 Pb220.353 1632 14 0.83 11.02.2025 12:51 1640 1640 1617
2 Zn213.856 28289 153 0.54 11.02.2025 12:51 28197 28466 28205
ES n206.200 16746 250 1.33/11.02.2025 12:51 18522 18699 19016
34 Kal.5td.3 Al67.022 4820 32 0.66/11.02.2025 12:51 4786 4849 4824
35 AB9.152 38550 324 0.84 11.02.2025 12:51 38924 38349 38376
36 cd214.441 46168 53| 0.1111.02.2025 12:51 46216 46175 46111
37 4226502 54897 473 0.86 11.02.2025 1251 55433 54716 54540
B 087716 9138461 05211072075 12-51_Rok2 anas7 Rmane

< >|e
Ints./Tme Conc.l Conc.2 QCRes. Emor Sngleval. Sample ID User defined

Q9200 Tester Smuaton [Software_vaidaton_140

6.10.1 Karta Sequence/Results

6.10.2 Karta Sequence

6.10.3 Karta Results

Karta Sequence/Results zawiera dane z dwdch tabel Sequence i Results.

Zobacz takze
Karta Sequence [+ 73]
Karta Results [ 73]

Na karcie Sequence znajduje sie aktywna sekwencja.
Podczas analizy mozna tutaj sledzi¢ jej postep. Rézne probki i funkcje specjalne sa ozna-
czone w 1. kolumnie w nastepujacy sposéb:

Ikona Znaczenie

- Jeszcze nie zmierzono/nie przetworzono.

0 Trwa pomiar.

Juz zmierzono/przetworzono.

El WsKkAZOWKA! Po pomiarze mozna przeprowadzi¢ nowy pomiar wybranej probki.

W tym celu nalezy zaznaczy¢ wiersz probki w sekwengji, a nastepnie nacisnac BEn pa-
sku narzedzi.

Karta Results zawiera wszystkie wyniki pomiaréw i ocen statystycznych. Dla lepszego
przegladu wartosci sa rozmieszczone w dalszych tabelach. Zaktadki tych tabel znajduja
sie w dolnej czesci okna.

Wartosci sg uporzagdkowane w kolejnosci pomiaru prébki. Dla kazdej prébki wymienione
sa analizowane pierwiastki.
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Tabela Ints./Time Tabela zawiera intensywnosci i oceny statystyczne zgodnie z ustawieniami metody
(okno Method | QCC).

Kolumna Opis

No. Numer w sekwencji analizy

Name Nazwa probki, wzorca lub prébki/wzorca QC

Line Linia pierwiastka

Type Wzorzec wewnetrzny lub analit

Ints. Srednia zmierzonych poszczegéinych intensywnosci prébki
SD(Ints.) Odchylenie standardowe (statystyka sredniej)

RSD% Wzgledne odchylenie standardowe (statystyka Sredniej)
Date/Time Czas pomiaru

Single values Poszczegélne wartosci pomiaréw intensywnosci

(Ints.)

Tabela Conc.1 Tabela Conc.1 przedstawia analizowane stezenie prébki, jaka zostata doprowadzona do
urzadzenia ICP-OES. Jako jednostka uzywana jest jednostka kalibracji ustawiona w me-
todzie.

Kolumna Opis

No. Numer w sekwencji analizy

Name Nazwa probki, wzorca lub prébki/wzorca QC

Line Linia pierwiastka

Type Wzorzec wewnetrzny lub analit

Unit Jednostka stezenia

Conc.1 Stezenie analitu w prébce / stezenie analitu we wzorcu

SD1 Odchylenie standardowe Conc.1 (statystyka $redniej)

RSD% Wzgledne odchylenie standardowe Conc.1 (statystyka $redniej)

R Zakres Conc.1 (statystyka mediany)

R% Wzgledny zakres Conc.1 (statystyka mediany)

cf Przedziat ufnosci

DF Wspétczynnik wstepnego rozciericzenia prébki
Wspotczynnik, o ktéry oryginalna prébka zostata rozcieficzona przed
umieszczeniem jej w autosamplerze lub doprowadzeniem do plazmy w
przypadku pracy bez autosamplera

Rem. Cechy szczegdlne usredniania wartosci

Ints. Srednia zmierzonych poszczegélnych intensywnosci podczas powtdrzen
pomiaru

SD(Ints.) Odchylenie standardowe intensywnosci (statystyka sredniej)

Date/Time Czas pomiaru

Single values Poszczegdlne wartosci intensywnosci podczas powtérzen pomiaru

(Ints.)

Tabela Conc.2 Tabela Conc.2 przedstawia stezenie pierwotnej probki. Podczas obliczania Conc.2

uwzgledniane sa pliki informacji o prébce:

®  Rozcienczenie wstepne

®  Odwazki w przypadku substancji statych i objetosci roztworu
®  Wspdtczynniki przeliczania innych jednostek
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Kolumna Opis

No. Numer w sekwencji analizy

Name Nazwa probki, wzorca lub prébki/wzorca QC

Line Linia pierwiastka

Type Wzorzec wewnetrzny lub analit

Unit Jednostka stezenia

Conc. Stezenie pierwotnej probki z uwzglednieniem informacji o prébce
SD2 Odchylenie standardowe Conc.2 (statystyka $redniej)

RSD% Wzgledne odchylenie standardowe Conc.2 (statystyka sredniej)
cf Przedziat ufnosci Conc.2

100% norm.

Conc.2 znormalizowane do udziatu procentowego

Ints.

Srednia z wyznaczonych poszczegéinych intensywnosci

SD(Ints.) Odchylenie standardowe intensywnosci (statystyka $redniej)
R(Ints.) Zakres intensywnosci (statystyka mediany)
Date / Time Czas pomiaru

Single values
(Ints.)

Poszczegolne wartosci pomiaréw intensywnosci

Tabela QC Res.

W tabeli QC Res. podawane sg wyniki prébek QC:

®  Wartos¢ zadana i warto$¢ rzeczywista stezenia
= Wspodtczynniki ponownego wykrycia (wszystkie typy z wyjatkiem wartosci $lepej pro-
b
. R?akcje na wszelkie odchylenia (wszystkie typy z wyjatkiem wartosci $lepej préby).
Kolumna Opis
No. Numer w sekwencji analizy
Name Nazwa probki, wzorca lub prébki/wzorca QC
Line Linia pierwiastka
Type Wzorzec wewnetrzny lub analit
QC (do funkgji R?(adj.) lubR
kalibracji) Slope
BEC

Background Equivalent Concentration

QC(dla probek
QC, nie dla
wartosci $lepej
proby QC)

Conc.1
Wartosc¢ zadana

Recovery

Wspétczynnik ponownego wykrycia

Dla probek QCi wzorca QC wyznaczany jest wspotczynnik ponownego wy-
krycia.

W przypadku wzorca podstawowego QC, trendu QC i macierzy QC oblicza-
ny jest wspotczynnik ponownego wykrycia wzrostu stezenia spowodowa-
nego przez dodanie roztworu o znanym stezeniu.

QC (dla granicy
wykrywalnosci

wartosci $lepej
proby)

SD
Odchylenie standardowe pomiaréw wartosci $lepej proby

LOD
Granica wykrywalnosci

LOQ
Granica oznaczalnosci

Rem.

Uwagi dotyczace zdarzen QC (np. >Cal.)

Ints.

Srednia zmierzonych poszczegélnych intensywnosci
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Kolumna Opis
SD Odchylenie standardowe intensywnosci (statystyka sredniej)
Date / Time (Czas pomiaru
Single values Poszczegélne wartosci pomiarédw intensywnosci
(Ints.)
Tabela Error Jesli w pomiarze wystapiag btedy, odpowiednie pomiary zostajg zaznaczone na czerwono

we wszystkich tabelach. W tabeli Error dokumentowane sg pisemnie btedy pomiaru
wraz z numerem btedu.

Tabela Single values Tabela Single values zawiera zmierzone poszczegdlne wartosci intensywnosci i odpo-
wiadajacg im intensywnos¢ tfa.

Tabela Sample ID Tabela Sample ID zawiera przyktadowe informacje o probce.
Kolumna Opis
No. Numer w sekwencji analizy
Name Nazwa probki, wzorca lub prébki/wzorca QC
Line Linia pierwiastka
Pos Pozycja probki w zmieniarce prébek
Pre-DF Wspétczynnik wstepnego rozciericzenia

Wspotczynnik, o ktdéry oryginalna probka zostata rozcieficzona przed
umieszczeniem jej w autosamplerze lub doprowadzeniem do spektrome-
tru w przypadku pracy bez autosamplera. Wspétczynnik ten jest wymaga-
ny do obliczenia stezenia pierwotnej prébki.

Wt. Odwazka w gramach
Masa pierwotnej probki, ktéra zostata wprowadzona do roztworu podczas
wstepnej obrobki probki (w g). Masa jest wymagana do obliczenia steze-
nia pierwotnej prébki (Conc.2).

Vol. Objetosc rozpuszczalnika, w ktorym rozpuszczono dang odwazke (w mL).
Warto$¢ ta jest wymagana do obliczenia stezenia pierwotnej probki
(Conc.2).

Total wt. Catkowita odwazka, zawiera probke i rozcienczalnik (tylko dla typu jed-
nostki liquid, liquid grav.)

Name(2) Dalsza nazwa probki z tabeli informacji o probce

AS-DF Wspodtczynnik rozciericzenia autosamplera

Blank corr. Korekta o wartosc slepej proby
off

Nie przeprowadzono korekty o wartos¢ Slepej proby.

on

Aby obliczy¢ stezenie pierwotnej probki, odjeta zostata wartosc¢ slepej pré-
by ostatnio zmierzona w sekwencji.

Tabela User defined W tabeli User defined mozna wybra¢ parametry wyswietlania/drukowania wyniku i ich
kolejnos¢ w samej tabeli.

» Kiliknij przycisk Select columns w prawym dolnym rogu tabeli.
» W oknie Select columns zaznacz wymagane parametry, klikajac je mysza.

» Aby zmieni¢ kolejnos¢ na wskazaniu, zaznacz parametr, ktérego pozycja ma zostac
zmieniona, i przesun go na liscie przyciskami ¥= i t=.
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» Po powrocie do okna gtéwnego wyswietlane sg wyniki. Szerokos¢ kolumn tabeli moz-
na zmienia¢, przesuwajac wskaznik myszy na linie tabeli w nagtéwku tabeli (wskaznik
zmieni sie w podwdjna strzatke), a nastepnie przytrzymujac przycisk myszy i przecia-
gajac kolumne tabeli na zadana szerokosc.

Wskazowka:

Szeroko$¢ kolumny jest zapisywana w tym widoku. W przypadku innych tabel w oknie
gtéwnym zmiany szerokosci kolumn s3 resetowane przy zamknieciu.

Zobacz takze
Opcje przebiegu analizy [ 133]
Przeglad oznaczen na wskazaniu wartosci [ 179]

Pliki informacji o probkach (identyfikator probki) [ 59]

6.10.4 Karta Przeglad

Na karcie Overview podsumowywane sg wyniki analizy. Mozna wybra¢ rézne wyswietla-

ne wartosci:
Wartos¢ Opis
Conc.1 Stezenie 1
Conc.(RSD%) Stezenie 1 (wzgledne odchylenie standardowe)
Conc.2 Stezenie 2
Conc.2(RSD%) Stezenie 2 (wzgledne odchylenie standardowe)
Ints. Intensywnos¢
Ints.(RSD%) Intensywnos¢ (wzgledne odchylenie standardowe)
Ints.(SD) Intensywnos¢ (odchylenie standardowe)
LOD Granica wykrywalnosci
LoQ Granica oznaczalnosci
Recovery(Nominal val.) Wspotczynnik ponownego wykrycia (wartos¢ zadana)
R’/ Recal. factor Wspotczynnik determinacji / wspotczynnik rekalibracji
100% norm. Stezenie znormalizowane do udziatu procentowego 2

Aktywujac pola wyboru, mozna wyswietli¢ nastepujace typy probek:

= Sample

= QCsample
= (Cal-Std

= |nne

Za pomoca  otwiera sie okno Print Overview, w ktérym mozna uruchomi¢ wydruk da-
nych wyswietlanych w biezgcym przegladzie.

Zobacz takze
Funkcje drukowania w ASpect PQ [ 114]

6.11 Wyswietlanie i edytowanie poszczeg6lnych wartosci probek

Mozna wyswietli¢ poszczegdlne wartosci probek i wykluczyé¢ poszczegdlne wartosci z ob-
liczania stezenia prébki.
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» Kliknij prawym przyciskiem myszy wiersz w tabeli wynikéw i wybierz Sample single
values z menu kontekstowego.
Alternatywnie wybierz wiersz probki i wybierz polecenie menu View | Sample single

values.
Okna Sample single values Sample single values - [Kal.-5td.4]
Mo. Ints. Rem. No.: | 60 |
Type: | Cakstd4 |
1l 402l |
MName: .-5td.
5 %0310 | Kal-std4 |
3 48608 Date/Time: | 24.02.2020 16:03 |
Ints.(Mean): | 49046 |
sD: | 383 |
RSD: | 0.8 |
€ >
Delete ] Replace with entry number: 0
" e | n Edit spectra I Close i
Wyswietlanie poszczegdlnych Poszczegdlne wartosci probek sa wyswietlane w tabeli.
wartosci (tabela)
Kolumna tabeli Opis
No. Numer pojedynczej wartosci w pomiarze probki
Ints. Intensywnos¢ pojedynczej wartosci
Conc.1 Stezenie analitu w analizowanej prébce
Rem. none
Pojedyncza wartos¢ jest uwzgledniana przy obliczaniu $redniej probki.
#MAN
Wartos$¢ zostata recznie usunieta z obliczenia wartosci probki.
#KOR

Wartos$¢ zostata automatycznie wykluczona z obliczenia wartosci
prébki na podstawie testu wartosci odstajacych Grubbsa.

Informacja o prébce Pole Opis

No. Numer pomiaru w tabeli wynikéw

Type Typ probki (prébka, probka wzorca lub prébka QC)

Name Nazwa probki

Date / Time Data i godzina pomiaru zaznaczonego w tabeli

Ints.(Mean) Usredniona intensywnos¢ dla wszystkich pojedynczych wartosci

SD Odchylenie standardowe (statystyka sredniej). Wyswietlanie jest nie-
zalezne od metody statystycznej (sredniej/mediany) wybranej dla po-
miaru.

RSD Wzgledne odchylenie standardowe (statystyka sredniej)

Wyswietlanie jest niezalezne od metody statystycznej (sredniej/me-
diany) wybranej dla pomiaru.
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Dalsze przyciski i opcje w oknie Opcja / przyciski Opis
Sample single values Delete / Reactiv. Wykluczenie pojedynczej wartosci probki z obliczenia $redniej lub po-
nowne wigczenie do obliczenia.
Edit spectra Wyswietlanie widm linii zaleznych od dtugosci fali
Replace with entry Tylko dla wzorcéw kalibracyjnych
number Podczas ponownego obliczania biezgca probka ma zosta¢ zastgpiona
prébka w pozycji Enr. w tabeli wynikéw.
“ o« » Przechodzenie miedzy wierszami poszczegélnych probek i miedzy

prébkami w tabeli wynikéw.

Wykluczanie pojedynczych war-  Pojedyncza warto$¢ mozna recznie wykluczy¢ z obliczenia sredniej prébki.
tosci probek L Lo L .
» Zaznacz w tabeli pojedynczg wartos¢, ktéra ma zostac wykluczona.
» Opcja Delete dezaktywuje wartos¢ do obliczania $redniej probki podczas ponownego
obliczania wynikow.

» Opcja Reactiv. ponownie uwzglednia zaznaczong pojedyncza wartos¢ w obliczeniach.

¥ WsKkAZOWKA! Za pomoca testu wartosci odstajacych Grubbsa mozna podczas anali-
zy automatycznie wyszukiwac wartosci odstajace wsrod pojedynczych wartosci i elimino-
wac je.

Zobacz takze

Wyswietlanie i edycja widm intensywnosci [ 79]

6.12 Woyswietlanie i edycja widm intensywnosci

Wyswietlanie widm intensywnosci w oknie Edit spectra stuzy do wykonywania nastepu-
jacych zadan:
= Wyznaczanie $rodka ciezkosci piku linii analizy i zapisanie go w pliku linii
= Wyznaczanie korekty tta z uwzglednieniem macierzy prébki i przejmowanie jej me-
tody
Tworzenie korekt widmowych
Identyfikacja linii obok linii analizy

Dla kazdego pomiaru w oknie wynikéw mozna wyswietla¢ i edytowaé widma intensyw-

nosci.

» Otwdrz okno Edit spectra, klikajac dwukrotnie odpowiedni wiersz prébki w tabeli wy-
nikow.
Alternatywnie kliknij prawym przyciskiem myszy wiersz w tabeli wynikdw i kliknij Edit
spectra w menu kontekstowym. Mozna réwniez zaznaczy¢ linie prébki i wybrac pole-
cenie menu View | Edit spectra .

W oknie Edit spectra dla kazdej linii analizy podawana jest lista wszystkich zmierzonych
prébek ze wszystkimi poszczegdlnymi wartosciami. Mozna przechodzi¢ pomiedzy po-
szczegolnymi liniami analizy.

Po lewej stronie okna Edit spectra znajduje sie widok graficzny widma intensywnosci
wybranych prébek lub probki i cztery zaktadki do analizy i edycji widma. W przegladzie
po prawej stronie mozna wybrac¢ poszczegdlne wartosci prébek do wyswietlenia.
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6.12.1 Wyswietlanie widm - okno Edit spectra / Display

Okno Edit spectra | Display

Wybor widm / lista probek

80

Okno Edit spectra | Display zawiera przeglad widm prébek. Mozna okresli¢ potozenie pi-
ku i przejac znalezione parametry do pliku linii/dtugosci fali i metody.

“w Edit spectra - [Zn206.200] — [m] X
pixel Row  # Name Factor Offset
100 150 200 250 OB 14 2 kal-null 1 0
10k | Zn206.200 OB 2 2 Kal-Std.1 1 0
206.2000 nm O 4 2kal-Std2 1 0
O 56 2 Kal-5td.3 1 0
_ 75k OB 70 2kal-std4 1 0
5 [m] 74 2 Kal-Std.5 1 0
B OB 102 2 bhnk 1 0
é = 116) 2/ TW Jena 1 0
= O 130 2 TW Jena + 1 0
2.5k O 144 2 NWG 1 0
O 158 2 Nwe 1 0
206.10 206.15 206.20 206.25 206.30
‘Wavelength [nm]
Q| T |l y-scale: auto  |v
Wavelength[nm]:  206.2 A Find peak center
pixel=181.4 (pixel 181.0 Offset=0.4) Accept peak offset
Range [nm]: -0.120 F|to 0120 3 symmetrical
pixel: 84 ... 278
Select Deselect
Highlight selected line Integr. [s]:
[ Mark pixels Reset coefficients Accept in method

Intensity #2 [c/s]

BG corr.: 22130

Mark evaluation pixels

“ |  Sample single values O

Display Evaluation Spectral corrections Line identification

WLl Zn206.200 Lk I-iiv Close

Na liscie probek po prawej stronie wymienione sa wszystkie poszczegdlne wartosci pré-
bek linii analizy.

» Aktywuj pola wyboru poszczegdlnych wartosci, ktére maja zostac¢ wyswietlone na wy-
kresie.

Widma poszczegdlnych wartosdci probek sa wyswietlane natozone na siebie. Do po-
szczegdlnych widm przypisany jest kolor pola z tabeli.

» Pojedyncza prébka zaznaczona mysza (niebieski pasek w tabeli) jest pogrubiona na
wykresie, jesli opcja Highlight selected line jest aktywna w lewym dolnym rogu
okna.

» Za pomoca przyciskéw pod tabelg mozna filtrowac wyswietlanie probek/powtérnych
pomiaréw na liscie probek oraz wybor widoku graficznego widm (aktywacja pola wy-
boru na liscie probek):

- Kliknij obok Select na ...
- W oknie Selection dokonaj nastepujacych ustawien:
Opcja Opis
all Wybdr wszystkich wierszy listy wynikow w oknie gtéwnym do widoku
graficznego (zaznacz pole wyboru widoku graficznego).
from/to Mozna wybiera¢ tylko widma pomiedzy ustawionymi liniami listy wy-
nikéw od/do.
Replicate Wybér poszczegdlnych wartosci probki:
all

Wybiera wszystkie pojedyncze wartosci prébki.

Liczba porzadkowa, np. ,2."
Wybér tylko wybranej pojedynczej wartosci prébki
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Wprowadzanie wspoétczynnika i
przesuniecia

Wyswietlanie widm linii

Opcja
show selected re-
plicate(s) only

Opis

Jesli opcja ta jest aktywna, na liscie probek wyswietlane sg tylko pozy-
cje wybranego powtérnego pomiaru.

Jesli opgja ta jest nieaktywna, wyswietlane sg wszystkie pojedyncze
widma i fadowane s3 wybrane powyzej pozycje (wszystkie lub od/do)
z okna gtéwnego.

- Poprzez klikniecie Select dokonuje sie wyswietlenia i wyboru widm przy uzyciu
parametréw ustawionych powyzej.

- Za pomoca Deselect dezaktywuje sie wszystkie pola wyboru wyswietlania poje-
dynczych wartosci.

» Dla kazdego widma mozna wprowadzi¢ wspétczynnik i/lub przesuniecie w tabeli pro-
bek. Zmanipulowane w ten sposéb widmo jest rozciagane/sciskane i przesuwane

wzdtuz osiy.

» Klikniecie Reset coefficients resetuje wspotczynnik i przesuniecie i wyswietla widmo
w jego pierwotnym stanie.

Wybrane widma sa wyswietlane po lewej stronie. Intensywnos¢ w zliczeniach na sekun-
de jest wykreslana wzgledem dtugosci fali w nanometrach. Przypisanie pikseli jest wy-
Swietlane w gornej czesci wykresu. Spektrometr jest ustawiony tak, ze na pikselu pomia-
rowym, np. 180, znajduje sie srodek ciezkosci piku. Przesuniecia $rodka ciezkosci piku
muszg zostac skorygowane dla kazdej linii analizy, patrz ponizej.

Przyciski maja nastepujace funkcje dla widoku widma:

Opgja / przycisk Opis

G.)\ Aktywacja powiekszenia wykresu. Zaznaczanie fragmentu widma, kté-
ry ma zosta¢ powiekszony, z wcisnietym lewym przyciskiem myszy.

r

r

Przywrdcenie pierwotnych wspétrzednych po powiekszeniu.

Aktywacja trybu zaznaczania na widokach krzywej sygnatu lub widm.
Lewym przyciskiem myszy wybiera sie punkty pomiarowe. Wartosci
wybranego punktu pomiarowego sg wyswietlane w polu wyjsciowym
pod przyciskami.

q
w
T

Aktywacja trybu tekstowego. Przytrzymujac lewy przycisk myszy, moz-
na wybrac obszar okienka, w ktérym mozna dodac tekst do wykresu.
Dwukrotne klikniecie istniejacego tekstu otwiera okno umozliwiajace
zmiane lub usuniecie tekstu. Istniejacy tekst mozna przeniesé za po-
moca kombinacji klawiszy Ctrl + prawy przycisk myszy.

Vo

Aktywacja trybu identyfikacji linii. Klikajac lub przeciagajac mysza,
mozna przeszukac baze danych linii pod katem linii pierwiastkdéw przy
wybranej pozycji dtugosci fali. Znaleziona linia jest wyswietlana pod
wykresem.

y-scale

Wybér skalowania grafiki:

auto.
Auto skalowanie: Widmo jest wyswietlane z optymalnym rozwinie-
ciem rzednych.

Value
Reczne skalowanie. Nalezy wybrac z listy gérna granice rzednych.

Wavelength

Wyswietlanie dtugosci fali linii analizy.

A

Reczne ustawianie $rodka ciezkosci piku.

Find peak center

Automatyczne wyszukiwanie piku i korygowanie przesuniecia.
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Opcja / przycisk Opis

Accept peak offset Zapisywanie przesuniecia piku w bibliotece linii. Od tego momentu
przesuniecie jest uzywane do kazdego pomiaru tej linii pierwiastka.

Range (nm) Wybér zakresu dtugosci fali powyzej i ponizej linii analizy. Ten zakres
dtugosci fali jest dostepny do oceny spektralnej, np. korekdji tfa.

Jesli pole wyboru symmetrical jest aktywne, zakres dtugosci fali poni-
Zej i powyzej dtugosci fali jest taki sam.

Odpowiedni zakres pikseli jest wyswietlany pod polami wprowadza-
nia.

Przenies ustawienia zakresu dtugosci fali wybranej linii do biezacej
metody pomiaru, klikajac Accept in method. Zakres ten stuzy do dy-
namicznego dostosowywania tta (lub automatycznej korekgji tta) na
potrzeby obliczen. Dane sa réwniez zmieniane w oknie metody na
karcie Evaluation.

Highlight selected Pojedyncze widmo zaznaczone w przegladzie po prawej stronie zosta-
line je wyrdznione gruba linig na wykresie.
Mark pixels Piksele zostaja oznaczone kétkiem na wykresie.
Mark evaluation pi-  Centralny piksel oceny w $rodku ciezkosci piku zostaje wyrdzniony
xels czerwona linia. Jesli do oceny uzywanych jest wiele pikseli, ich zakres
jest zaznaczony na jasnoczerwono.
Intensity BG corr.
Intensywnos¢ skorygowana wzgledem tta
BG
Intensywnos¢ tta
Sample single valu-  Link do okna Sample single values
es
Jesli symbol jest zaznaczony w ten sposodb, linia jest uzywana w meto-
dzie.

W ten sposdb mozna wybrac odpowiednie linie w oknie Edit spectra
podczas rozwoju metody.

Linie nie ma by¢ uzywana w metodzie.

Automatyczne ustawienie srod-  Podczas rozwoju metody nalezy skorygowaé przesuniecia piku zwiazane z urzadzeniem i
ka ciezkosci piku przesuniecia spowodowane interferencjami linii, np. duplikatami.

» Kliknij Find peak center. Za pomoca automatycznego wyznaczania $rodka ciezkosci
piku mozna bardzo dobrze wyznaczy¢ wigkszos¢ pikow.

Alternatywnie kliknij IAA i recznie zaznacz $rodek ciezkosci piku w widmie.

» Opcjonalnie mozna ponownie obliczy¢ wyniki w celu oceny nowego przesuniecia pi-
ku.
Przejdz do okna wynikéw i rozpocznij ponowne obliczanie, klikajac )

» Zapisz znalezione przesuniecie piku za pomocg Accept peak offset w pliku linii/dtu-
gosci fali urzadzenia.

v" Dane sa teraz dostepne do dalszej oceny linii analizy.

Zobacz takze
Definiowanie linii analizy (okno Method | Lines) [ 25]
Ponowne obliczenie wynikdw analizy [ 69]

Znajdowanie linii - okno Edit spectra | Line identification [ 87]
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6.12.2 Ocena piku i wyznaczanie korekty tta - okno Edit spectra | Processing

Przeglad elementéw do oceny
pikéw i korekgji tta

Ciagte emisje tfa, ktére powodujg wahania intensywnosci w szerokim zakresie widma
wokét linii analizy, mozna skompensowac za pomocg korekgji tta. Polega to na wybraniu
pikseli (punktow korekgji tta) po obu stronach linii analizy, obliczenie regresji przez
punkty i uzycie krzywej regresji do korekgji tta.

W statycznej metodzie wyboru punktdw korekgji tta punkty s3 ustawiane recznie i wy-
znaczany jest stopien wielomianu samej krzywej regresji. W metodzie dynamicznej krzy-
wa regresji jest obliczana automatycznie przy uzyciu algorytmu ABC (ABC = automatic

baseline correction).

Nieciggte zaktdcenia tta, np. spowodowane natozeniem linii na element macierzy, moz-
na zminimalizowac za pomoca widm korekcyjnych.

“ Edit spectra - [Zn206.200] - ] *
pixel Row # Name Factor Offset
100 150 200 250 O 14 2 ksl 1 i
10k | Zn206.200 OB 28 2 kKal-std1 1 0
206.2000 nm O 4+ 2kalstd2 1 0
O 56 2 Kal-std.3 1 0
_ 7.5k OB 70 2Kal-stda 1 0
= O 74 2 Kal.-5td.5 1 0
- OB 102 2 benk 1 0
é = 116] 2/ TW Jena 1 0
= O 130 2 TW Jena + 1 0
2.5k O 144 2 NWG 1 0
o O 158 2 nwe 1 0
206.10 206.15 206.20 206.25 206.30
Wavelength [nm]
Qa % T |l |4 BGC points: Delete al
Pee.Mo.  rel. pos.  Wavel.[nm]
Peak evaluation: 3 pixel ~ 166 | -15 206.1814
196 15 206.2186
BGC fit: dynamic ~
Polynomial deg.: auto
Select Deselect
[ show Bg carrected spectra
Intensity £2 [c/s] Reset coefficients Accept in method
BG corr.: 22130
— ac:
| 4 (SRR TS Close
Disply Evaluztion Spectral corrections Line identification Zn206.200

Przyciski widoku widma, niektérych wartosci wyjsciowych i wyboru poszczegdlnych war-
tosci probek opisano w rozdziale dotyczacym okna Edit spectra | Display.
Opcja/ Opis
przycisk
Ustawianie liczby pikseli do oceny piku.
1
Sygnat pomiarowy jest ustalany tylko w pikselu, w ktérym znajduje sie
Srodek ciezkosci piku.
Wartos¢ > 1
Liczba pikseli uzywanych do okreslenia sygnatu pomiarowego

Peak evaluation

Poszczegdlne sygnaty pikseli s sumowane. Wynik jest zatem wiekszy
niz maksimum piku. Piksel ze srodkiem ciezkosci piku znajduje sie w
Srodku zakresu.

Height

Wysokos¢ piku jest uzywana do oceny.
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Opcja/ Opis

przycisk
User defined
Zakres oceny jest definiowany przez uzytkownika. Opcja ta jest prefe-
rowana do oceny duplikatow.
Po kliknieciu «ee na liscie aktywowane sg wszystkie piksele uzywane
do oceny.

BGC fit Wybér rodzaju korekdji tta:
dynamic
Korekcja tfa jest obliczana automatycznie przy uzyciu algorytmu mate-
matycznego. Ta opcja nie wymaga zadnych dodatkowych ustawien.

static

Punkty korekdji tta sg ustawiane recznie w widmie za pomoca kliknie-
cia mysz3. Dla tej funkgji korekcji nalezy dodatkowo wybrac stopien
wielomianu.

I&. Ustawianie lub usuwanie punktéw korekgji tta przy dostosowaniu sta-
tycznym
Przy najechaniu mysza na wykres widma wyswietlany jest krzyzyk.
Klikniecie sss otwiera liste funkgji:
Set background correction points
Kliknieciem myszy ustawia sie punkty korekcji na zadang dtugos¢ fali
na widmie. Przesuniecie myszy z wcisnietym przyciskiem nad jakims
obszarem powoduje zaznaczenie catego obszaru.
Delete background correction points
Klikniecie wybranego juz punktu usuwa odpowiadajacy mu punkt ko-
rekgji tta. Obszary mozna usuwac, przeciagajac mysza.

Delete all background correction points
Usuwa wszystkie wybrane punkty

BGC points Usuniecie wszystkich recznie ustawionych punkty korekgji tta
Delete all

Tabela Wyswietlanie recznie ustawionych punktéw korekdji tta
Polynomial deg. Wybér stopnia wielomianu dla regresji krzywej korekgji tta

W przypadku opcji auto regresja jest wybierana automatycznie.

Show Bg corrected Wyswietlanie widm z korekcja tta

spectra Dostosowane tto (zielona linia) jest odejmowane od widma probki.

Tto odpowiada zatem linii zerowej.

Przejmowanie danych dome-  Przenie$ ustawienia oceny piku i korekcji tta wybranej linii do biezacej metody pomiaru,
tody klikajac Accept in method. Dane s3 réwniez zmieniane w oknie metody na karcie Pro-
cessing.

Zobacz takze
Usuwanie zaktocen widmowych - okno Edit spectra | Spectral corrections [ 84]

Wyswietlanie widm - okno Edit spectra / Display [ 80]

6.12.3 Usuwanie zaktécen widmowych - okno Edit spectra | Spectral corrections
W tej procedurze podejmowana jest préba wybrania do analizy w miare mozliwosci ta-

kich linii, ktore sa niezaktocone i/lub maja tto tatwe do skorygowania. Jesli nie jest to
mozliwe, mozna uzy¢ widm korekcyjnych w celu wyeliminowania zaktécen nieciagtych,
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np. spowodowanych naktadaniem sie linii na jeden lub kilka elementéw macierzy. Wid-
ma korekcyjne macierzy sa podsumowane w modelu i mozna je nastepnie powiazac z li-
nig w metodzie.

Funkcje zapisywania poszczegolnych widm korekcyjnych i podsumowywania modelu ko-
rekcyjnego znajduja sie w oknie Edit spectra | Spectral corrections.
“w Edit spectra - [Cd214.441] — [m] X
1.5k Row # Name
214.3811 214.4410 214.5009 1 2 CalZerol
1.3k | Wavelength [nm] Cd214.441 3 2 CakZerol
5 2 CalStd1
1% KW 3000 7 2 CalStd2
— 8 2 CalZerol
& 750 10 2 CalStdl
g 12 2 Cal-std2
= 500 14 2 Cal-std3
250
20 2 200 mg/L Fe
0 22 2 200 mg/L Fe neu
140 160 180 200 220
pixel
Qo T | | mask | ... [*¥ Save comrection spectra
Use correction model: Correction modelk: ﬁl [}
Cd214.441-2015-07-06
Mame Type
KW 3090 Analyte
Cd214.441-200 mg/L F | Correction spectrurm Salect Desclect
Add Delete Intensity %2 [c/s] Reset coefficients Accept in method
Coefficients: Cd214,441-200 ma/L 86 corr:
— F=1471; 8G:
— M |
Display Evaluation Spectral corrections Line identification e Cd214.441 : 2 oss
Opcja/przycisk Opis
Save correction Zapisywanie widm czystych elementéw macierzy jako widm korekcyj-
spectra nych
Use correction mo- Jesli ta opcja jest aktywna, do analitu stosowany jest model korekgji
del
Correction model E]
Zapisywanie biezacego modelu korekgji
ch
Wezytywanie istniejagcego modelu korekgji
W tabeli linii wymienione sg anality i widma korekcyjne uzyte w modelu. Poszczegdine
widma sg wyswietlane na grafice poprzez aktywacje pdl wyboru. Za pomoca Add do mo-
delu korekcji dodawane sa dodatkowe widma. Za pomoca Delete z modelu usuwane jest
widmo zaznaczone mysz3.
¥ WSKAZOWKA! Wszystkie widma korekcyjne w tabeli linii sg uzywane do obliczern w
modelu, niezaleznie od tego, czy pole wyboru wyswietlania jest aktywne, czy nie. Jesli
widmo korekcyjne nie ma by¢ uwzgledniane, musi zosta¢ usuniete.
6.12.3.1 Tworzenie modelu korekcji do korekcji widmowych

Aby utworzyc i uzywac modelu korekgji dla linii analizy, nalezy wykona¢ nastepujace
Czynnosci:

1.
2.

Identyfikacja mozliwych interferencji.

Utworzenie i zapisanie widm korekcyjnych.
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Krok 1: Identyfikacja interfe-
rengji

Krok 2: Pomiar i zapisanie
widm korekcyjnych

Krok 3: Tworzenie modelu ko-
rekji

Krok 4: Przejecie linii analizy z
modelem korekcji do metody
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Utworzenie modelu korekgji.

Przejecie do metody parametréw linii analizy z modelem korekgji.

Utwdrz metode z linig analizy.

Zmierz analit w macierzy i zataduj widmo do okna Edit spectra (kliknij dwukrotnie
wiersz probki w oknie gtéwnym).

Zidentyfikuj mozliwe linie interferencji w oknie Edit spectra | Line identification.

Dodaj do sekwencji pomiar zaktécajacych sktadnikéw macierzy, ktére powoduja na-
ktadanie sie widm, i zmierz te sktadniki w roztwoér jednopierwiastkowych.

Uwaga:

Stezenia elementéw macierzy nie musza odpowiadac stezeniom w prébkach, lecz
muszg by¢ wystarczajaco wysokie, aby widma wykazywaty wyrazne wartosci inten-
sywnosci. Aby zapewni¢ prawidtowa korekcje widmowa, mierz zawsze tylko jeden
sktadnik na raz jako czysta substancje.

Zataduj widmo elementu macierzy do okna Edit spectra | Spectral corrections..
Kliknij Save correction spectra.

v' Pojawia sie okno bazy danych umozliwiajace zapisanie widm korekcyjnych.
Przypisz nazwe i zakoncz proces, klikajac Save.

Zapisz w ten sposob widma pozostatych elementdéw macierzy.

Ponownie zataduj widmo analitu w macierzy.

Aktywuj pole wyboru Use correction model.

Kliknij Add, aby otworzy¢ wybér widm korekcyjnych, ktore zostaty juz zapisane.
Wybierz widmo korekcyjne z listy i kliknij Load.

Dodaj w ten sposéb wszystkie widma korekcyjne.

Sprawdz w widoku widm, czy wynikowe widmo prébki nie jest wolne od naktadania
sie.

Przyciskiem Mask przy wcisnietym przycisku myszy mozna zamaskowac obszary,
ktore nie maja by¢ uzywane do obliczania modelu korekgji.

Domyslnie jest juz zamaskowany obszar linii analizy (£ 9 pikseli). Maskowanie in-

nych obszaréw moze by¢ konieczne, jesli do rejestracji nie byty dostepne czyste sub-
stancje i te zanieczyszczenia moga wystepowac w zmiennych proporcjach.

Aby zapisa¢ model korekdji, kliknij B i nadaj mu nazwe. Zakoncz proces za pomoca
Save.

Przenie$ parametry linii analizy z modelem korekcji do biezgcej metody za pomoca
Accept in method.

v" W oknie Method | Evaluation linia analizy w kolumnie Correction jest oznaczona
jako LSM (model najmniejszych kwadratow).

Po zapisaniu metody przyszte pomiary sa przeprowadzane przy uzyciu tej metody z
utworzonym modelem korekcji. Pomiary, ktére zostaty juz wykonane, mozna przeliczy¢
za pomocg nowej wersji metody, nie jest wiec konieczne powtarzanie pomiaru.

Modele korekcji widmowej i widma korekcyjne sg zapisywane wraz z danymi wynikéw.
Jesli dane wynikéw zostana przestane do innego komputera, na ktérym nie sa zapisane
modele korekgji, modele zostang zaimportowane po zapytaniu.
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6.12.3.2

Znajdowanie linii - okno Edit spectra | Line identification

W oknie Edit spectra | Line identification mozna zidentyfikowac linie w mierzonych
widmach na podstawie bazy danych linii.

e Edit spectra - [Zn206.200] - ] *
pixel Row # Name Factor Offset
100 150 200 250 O 14 2 kal-uli 1 0
3k | Zn206.200 2 Kal.-Std.1 1
206.2000 nm [ | 2| Kal.-5td.2 1
2.5k O 2 Kal-5td.3 1 i
= % OB 70 2kal-stda 1 0
3 O 74 2 Kal-Std.5 1 0
Z O 102 2 benk 1 0
AR
B OB 116 2 TWlens 1 0
= 1k (] 130 2 TW Jena + 1 0
O 144 2 NWG 1 0
500 OB 158 2 nwe 1 0
0
206.10 2068.15 206.20 206.25 208.30
‘Wavelength [nm]
Cr I Wavelength=206.1580 nm BEC{ax.)= 0.01 pgfL
Q= &[T
Mo. Elerment Type Wavel. [nm] BEC(ax.) [a/L] A
1 Ag I 206.,1170 :
2 Si I 206.1190
3 Cr 11 206.1490
4| Cr I1 206.1580 0.01
a| I I 206.1630 13
6 5c I 206.1637
7 0Os I 206.1690 Select Deselect
f Ri I 206.1700 1.39 hé
13 Line(s) found Intensty £2 [cfs] Reset coefficients Accept in method
BG corr.: 3493
— BG: 4617
4 4 (SRR TS Close
Display Evaluation Spectral corrections Line identification Zn206.200

W tabeli pod widmem wys$wietlane sa wszystkie linie zidentyfikowane w odcinku widma.

» Aktywuj przycisk le.

» Kliknij interesujace piki w widmie
Najblizsza linia zostanie wyswietlona pod widmem i zaznaczona w tabeli.

» | odwrotnie, mozna réwniez wybrac wiersz w tabeli, ktéry zostanie nastepnie wy-
$wietlony w widmie.

6.13 Rejestrowanie widma przeglagdowego

Za pomocg pozycji menu Method Development | Overview Scan mozna zarejestrowac
widmo przegladowe w okre$lonym zakresie dtugosci fal.
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% Record spectrum scan -[C:\Users\Public\Documents\Analytik Jena\ASpectPQ\CP\Scans\Scan 2020-09-18 1053.scn] — x
197k m o N
T T
194 544 oo I247.DDDD 250,000 Elemen Wavel. [nm Type Ints.[c/s] Rank Ident. »
Cu 244.1640 1 9139 16
nm] pd 244.6170 1 3241 13
pd 2447910 I 6014 10
Ga 245.0080 I 3966 8
Ru 2456440 1 4514 4
Ru 245.6570 1 5165 5
R Rh 246.1040 T 14158 5
pHife ||cu Hf 246.4100 T 5744 12
Py ‘R v ‘F‘ Rl gdrﬁp{ 3 { Yb 246.4500 1 2492 14
u d‘ Ga Fi ‘Rh |—<f Fi ‘F IFe 5 = |E| Pb 247.6378 |1 6577 10
o imL-—u aifhen — pd 247.6418 |1 7218 16
C 247.8561 1 9176 2
Display 248.2873 nm (pixel 146)Ints.(tot.}=5967 /s Goto cursor Ru 247.8930 1 10531 9
Fe 248.3271 1 5929 25
Overview: Total v yscale: |auto |~ ne 248 £240 T AO76 a hd
Wavelength [nm]:  247.000 |+[» +-Range (nm): | 3,00 = Sort by: Element symbal >
“od LI 13
Measure Show only detail range
from [nm]: 200.000 |2 Parameters: Jlilllifelel Start
to [nm]: 250.000 |=
roter: |1 ¢ St s s s
4 Load 4 save 4 Export Close

» Wybierz pozycje menu Method Development | Overview Scan.

» W obszarze Measure wprowad? zadany zakres dtugosci fal (from/to).

» Jesli zostata aktywowana metoda, mozna wybra¢ parametry linii metody dla skanu
widma. Jesli nie jest zatadowana zadna metoda, uzywane sg wstepnie ustawione pa-
rametry.

» Przygotuj prébke. Aby pracowac z autosamplerem, aktywuj opcje Use sampler i wy-
bierz pozycje probki na autosamplerze.

» Rozpocznij skanowanie, klikajac Start.

Po zakonczeniu skanowania w gdrnej czesci okna wyswietlone zostanie widmo prze-
gladowe.

» Po kliknieciu odcinka w widmie przegladu na wykresie zostanie wyswietlony szczegd-
towy obszar z wybrana linig. Ustaw szeroko$¢ szczegdtowego obszaru na liscie +/-
Range.

» Znalezione linie s3 wy$wietlane w tabeli po prawej stronie. Mozna ograniczy¢ widok

do pokazanego zakresu widmowego za pomoca opcji Show only detail range.
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7  Kalibracja

Kalibracja odbywa sie podczas pomiaru zgodnie z ustawieniami w sekwencji. Krzywe i
funkcje kalibracji moga by¢ wyswietlane i edytowane po pomiarze.

» Otwérz okno Calibration, klikajac k£ na pasku symboli.
Alternatywnie kliknij dwukrotnie jeden z wierszy sekwencji Compute calib. lub wy-
bierz pozycje menu Method Development | Calibration.

Okno Calibration W oknie Calibration wyswietlana jest krzywa kalibracji obliczona z uwzglednieniem pa-
rametrow krzywe;j.
“w Calibration - m} X
S S — = Table Residuals LOD / LOQ
'Cdz'zsl‘soz: | | Type Hame cone. Ints Rem.
a0k] ; : ; ; [wo/L]
H Cal-Zerol 1] 5
= : Cakstd1 1 998
2 3ok Cal-5tdz 5 4903
m Cak5td3 10 9935
= ;
2 okl | Cak5td4 50 49687
£
10k] |
: < >
U’ - " i "
. " 20 30 P <0 Oso [JIRsD% [ Residuals Delete 5td.
Conc. [pg/L]
Calbration datz
a|T ] R2(adj.): 0.990006760
Slope: 992.68836 Ints./(pg/L)
Method SD: 00208052 pg/L
Line: Calibration function:
y=a+bx
£d226.5627 7 S| | nean s a=14261112  b=992.68836
4
m @ Calbration Recal.
Close

Dla kazdej linii analizy ustawionej w sekwencji okno zawiera nastepujace elementy:
= Widok graficzny krzywej kalibracji

= Tabela kalibracji
= Parametry
®  Residua
®  Granica wykrywalnosci i oznaczalnosci
Wybor linii W polu listy Line mozna wybrac linie analizy do wyswietlenia kalibracji. Przyciskami

strzatek pod lista mozna przechodzi¢ miedzy widokami poszczegdlnych linii.

Wybér funkdji kalibracji Na liscie Calibration function mozna wybiera¢ mozliwe obliczenia regresji krzywej kali-
bragji:
Opcja kalibragji Opis
linear Liniowy postep funkgji kalibracji
y =a+ bx
nonlin. ratio. Nieliniowy postep funkgji kalibracji opisanej przez funkcje wymierna
_a+bx
Y1
nonlin. quadr. Nieliniowy postep funkgji kalibracji opisany przez funkcje kwadratowa

y = a+ bx + cx?
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Opcja kalibracji Opis

automatically Dla kalibracji obliczana jest funkcja liniowa i nieliniowa. Nastepnie
przeprowadzany jest test Mandela, w ktérym poréwnywane sa sumy
kwadratéw residudw. Jedli suma dla funkgji nieliniowej jest znacznie
nizsza niz dla funkgji liniowej, wybierany jest nieliniowy postep krzy-
wej kalibracji, w przeciwnym razie uzywany jest liniowy postep krzy-
wej kalibracji. Funkcje nieliniowa wybiera sie w oknie Options | Cali-
bration. Domys$Inym ustawieniem jest tutaj funkcja wymierna.

Zobacz takze
Ustawienia ogdlne kalibracji i korekty o warto$c slepej proby [+ 134]

7.1  Widok krzywej kalibracji

Kodowanie kolorami

Uwaga dotyczaca przedziatu
prognozy i przedziatu ufnosci

Powiekszanie krzywej kalibracji

Wstawianie notatki

90

Na widoku graficznym przedstawione sa punkty pomiarowe, obliczona krzywa kalibracji i
residua. Numery przy punktach pomiarowych odpowiadaja numerom na karcie Table.
Punkt zerowy kalibracji jest oznaczony jako Z (zero).

Punkty pomiarowe sa oznaczone w nastepujacy sposéb:

Kolor Znaczenie

Czarny Normalny punkt pomiarowy

Jasnoszary Usuniety/wartosci odstajace (nieuwzgledniony w obliczeniach)
Niebieski Podejrzenie wartosci odstajacej (uwzgledniony w obliczeniach)

Réwniez krzywe s oznaczone kolorami:

Kolor krzy-  Znaczenie

wej

Czarny Krzywa kalibracji w prawidtowym zakresie kalibracji

Niebieski Krzywa kalibracji poza prawidtowym zakresem kalibracji

Zielony Dolna i gérna granica zakresu prognozy w prawidtowym zakresie kalibracji

Jasnoszary Dolna i gérna granica zakresu prognozy poza prawidtowym zakresem kalibragji

Potozenie pasma prognozy zalezy od wybranej pewnosci statystycznej i jest miara jakosci
kalibracji, od ktérej ostatecznie zalezy réwniez pewnos$¢ statystyczna pomiaréw analizo-
wanych prébek. Oprécz tego pasmo prognozy stuzy tez do okreslania punktow kalibragji
podejrzanych o wartosci odstajace. Pewnos¢ statystyczng wybiera sie w oknie Method |
Statistics. W oknie Options | Calibration mozna wybra¢ wyswietlanie pasma prognozy
lub przedziatu ufnosci.

Po kliknieciu @ mozna powiekszy¢ obszar graficzny, przytrzymujac lewy przycisk myszy.
& anuluje powiekszenie.

Do wykresu mozna wstawic pole tekstowe na notatke.

» Kliknij T.

» Przytrzymaj lewy przycisk myszy i rozciagnij ramke pola tekstowego na wykresie.
» W otwartym oknie wprowadzania kliknij Font, aby wybra¢ czcionke.
4

Whisz tekst i kliknij OK.

v’ Tekst jest wyswietlany na wykresie.
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Drukowanie krzywej kalibracji  Krzywa kalibracji i dane kalibracji s3 drukowane po kliknieciu przycisku 9.

Zobacz takze
Ustawienia ogdlne kalibracji i korekty o warto$c slepej proby [+ 134]
Definiowanie ocen statystycznych (okno Method | Statistics) [ 43]
Drukowanie wynikéw analiz [+ 114]

7.2 Wyswietlanie wynikow kalibragji

Wyniki kalibracji sa wyswietlane po prawej stronie okna Calibration na 3 kartach.

Zobacz takze
Ustawienia ogdlne kalibracji i korekty o warto$c slepej proby [+ 134]

7.2.1 Kalibracja - karta Table

W oknie Calibration na karcie Table wyswietlane sa pary wartosci wzorcéw (obliczone
stezenie / zmierzona wartosc).

Jesli wzorce zostaty zmierzone wiele razy i w metodzie zdefiniowano ocene statystyczng,
przez aktywacje odpowiednich pél wyboru mozna wyswietli¢ odchylenie standardowe
(SD) i wzgledne odchylenie standardowe (RSD%) lub zakres (R) i wzgledny zakres (R%).

Aby wykluczy¢ poszczegdlne wzorce kalibracyjne z obliczen, nalezy zaznaczy¢ wzorzec w
tabeli kliknieciem myszy, a nastepnie klikna¢ Delete Std..

Zmierzona wartos$¢ nie zostaje trwale usunieta i moze zosta¢ ponownie aktywowana w
dowolnym momencie.

Pod tabeli zmierzonych wartosci wyswietlane sg dane kalibracyjne, o ile sa mozliwe do
sensownego obliczenia:

Parametr Znaczenie

R?(adj.) Wspotczynnik determinacji

Slope Nachylenie funkgji kalibracji

Method SD Odchylenie standardowe procedury

BEC Wartos¢ BEC (rownowazne stezenie w tle) to stezenie analitu, ktore

wytwarza intensywno$¢ réwnowazng ttu. Nizsza warto$¢ odpowiada
tym samym wyzszej czutosci.

7.2.2  Kalibracja - karta Residuals

W oknie Calibration, na wykresie a karcie Residuals przedstawione sg odchylenia punk-
tow kalibracji od obliczonej krzywej kalibracji i granice pasma prognozy.

7.2.3 Kalibracja - karta LOD/ LOQ

W oknie Calibration, na karcie LOD/ LOQ. wy$wietlane sg granice wykrywalnosci i ozna-
czalnosci urzadzenia ICP-OES. Sa one obliczane na podstawie biezacych wynikéw kali-
bracji. Wartosci dla metody wartosci Slepej proby i metody krzywej kalibracji sa wyswie-
tlane w tym obszarze tylko wtedy, jesli urzadzenie zostato juz skalibrowane.
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Parametr Znaczenie
Limit of detection Masa (stezenie) analizowanego pierwiastka, ktéra mozna jeszcze wy-
kry¢ z zadang pewnoscia statystyczna.
Limit of quantifica- Najmniejsza masa (stezenie) analizowanego pierwiastka, ktorg moz-
tion na jeszcze oznaczy¢ z zadang pewnoscig statystyczna.
SD Blank (DL) Tylko dla metody wartosci slepej proby

Metoda krzywej kalibracji

Metoda wartosci slepej préby

Zmierzone odchylenie standardowe wartosci slepej proby (probka
IDL)

Za pomocg calculate uruchamia sie obliczanie granic wykrywalnosci i oznaczalnosci.

Do obliczania granicy wykrywalnosci i granicy oznaczalnosci przy uzyciu metody krzywej
kalibracji wymagana jest liniowa krzywa kalibracji. Kalibracja powinna sie odby¢ w dol-
nym zakresie stezen. Parametry kalibracji istotne dla wyniku obliczen:

®  Liczba i potozenie punktéw kalibragji

®  Liczba powtérnych pomiardéw na wzorzec

= Jako$¢ wyréwnania

®  Nachylenie krzywej kalibracji

®  \Wzgledna pewnos¢ statystyczna (poziom prawdopodobierstwa)

Wartosci z metody krzywej kalibracji mozna uznac za miarodajne tylko wtedy, gdy kali-
bracja zostata przeprowadzona w dolnym zakresie stezen.

Odchylenie standardowe wartosci $lepej proby jest wyznaczane w ramach pomiaru. W
tym celu do sekwencji dodawany jest pomiar wartosci $lepej proby (QC blank DL ).

Dla metody wartosci $lepej proby stosowana jest nastepujaca reguta obliczeniowa:

®  Wartosc Slepej proby jest mierzona 11 razy.

= Na podstawie tych wartosci wyznaczane jest bezwzgledne odchylenie standardowe
SD wartosci slepej proby.

= Do obliczania granicy wykrywalnosci i oznaczalnosci stosowane sg nastepujace wzo-
ry:

Granica wykrywalnosci (LOD)

LOD = 3 * SD / (nachylenie krzywej kalibracji)

Granica oznaczalnosci (LOQ)

LOQ =9 * SD / (nachylenie krzywej kalibracji)

Zobacz takze

Definiowanie pomiardéw i dziatan w sekwencji [ 55]

7.2.4 Kalibracja - karta LOD/ LOQ
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W oknie Calibration, na karcie LOD/ LOQ. wy$wietlane sg granice wykrywalnosci i ozna-
czalnosci urzadzenia ICP-OES. Sa one obliczane na podstawie biezacych wynikéw kali-
bracji. Wartosci dla metody wartosci slepej proby i metody krzywej kalibracji sa wyswie-
tlane w tym obszarze tylko wtedy, jesli urzadzenie zostato juz skalibrowane.

Parametr Znaczenie

Limit of detection Masa (stezenie) analizowanego pierwiastka, ktéra mozna jeszcze wy-
kry¢ z zadang pewnoscig statystyczna.

Limit of quantifica- Najmniejsza masa (stezenie) analizowanego pierwiastka, ktérg moz-

tion na jeszcze oznaczy¢ z zadang pewnoscig statystyczna.

SD Blank (DL) Tylko dla metody wartosci slepej proby

Zmierzone odchylenie standardowe wartosci slepej proby (probka
IDL)
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Metoda krzywej kalibracji

Metoda wartosci slepej préby

Za pomocg calculate uruchamia sie obliczanie granic wykrywalnosci i oznaczalnosci.

Do obliczania granicy wykrywalnosci i granicy oznaczalnosci przy uzyciu metody krzywej
kalibracji wymagana jest liniowa krzywa kalibracji. Kalibracja powinna sie odby¢ w dol-
nym zakresie stezen. Parametry kalibracji istotne dla wyniku obliczen:

®  Liczba i potozenie punktéw kalibracji

Liczba powtornych pomiaréw na wzorzec

Jakos¢ wyréwnania

Nachylenie krzywej kalibracji

Wzgledna pewnosc statystyczna (poziom prawdopodobienstwa)

Wartosci z metody krzywej kalibracji mozna uznac za miarodajne tylko wtedy, gdy kali-
bracja zostata przeprowadzona w dolnym zakresie stezen.

Odchylenie standardowe wartosci $lepej proby jest wyznaczane w ramach pomiaru. W

tym celu do sekwencji dodawany jest pomiar wartosci $lepej proby (QC blank DL ).

Dla metody wartosci $lepej proby stosowana jest nastepujaca reguta obliczeniowa:

= Wartosc slepej proby jest mierzona 11 razy.

= Na podstawie tych wartosci wyznaczane jest bezwzgledne odchylenie standardowe
SD wartosci slepej proby.

= Do obliczania granicy wykrywalnosci i oznaczalnosci stosowane sg nastepujace wzo-
ry:

Granica wykrywalnosci (LOD)

LOD = 3 * SD / (nachylenie krzywej kalibracji)

Granica oznaczalnosci (LOQ)
LOQ =9 * SD / (nachylenie krzywej kalibracji)

Zobacz takze

Definiowanie pomiardw i dziatan w sekwencji [ 55]

7.3  Edycja krzywej kalibracji

Istniejaca krzywa kalibracji mozna edytowac¢ w oknie Calibration w nastepujacy sposoéb:
= /miana uzywanej funkgji kalibracji

m  Aktywacja/dezaktywacja wzorcow

m  Zastgpienie zmierzonego wzorca

Funkcje kalibracji mozna zmieni¢, wybierajac nowy model w polu listy Calibration func-
tion.

Wzorzec mozna wykluczy¢ z obliczen, wybierajac go na karcie Table, a nastepnie naci-
skajac Delete Std.. Zmierzona wartos¢ nie zostaje trwale usunieta i moze zosta¢ ponow-
nie aktywowana w dowolnym momencie.

Zmienione parametry kalibracji sa stosowane do wynikéw podczas ponownego oblicza-
nia wynikéw. W tym celu wybierz pozycje menu Routine | Reprocess results lub kliknij

. na pasku narzedzi.

Wzorzec moze réwniez zosta¢ ponownie zmierzony, a wyniki ponownie obliczone.

Zobacz takze

Ponowne obliczenie wynikdw analizy [ 69]
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8  Kontrola jakosci

Kontrola jakosci stuzy do monitorowania wynikéw pomiaréw metody w dtuzszym okresie
czasu. W tym celu w metodzie zdefiniowane sa specjalne probki QC réznych typow, ktére
sg réwniez przenoszone w sekwencji.

Ocena jest podawana na kartach kontroli jakosci (kartach QC) i zapisywana wraz z meto-
da. Karty QC sa dostepne przy kazdym wywotaniu metody i sa aktualizowane przy na-
stepnym uruchomieniu pomiaru.

Typ prébek QCiich parametry ustawia sie w oknie Method | QCS, a w sekwencji przeno-
szenie probki QC.

Karty QC zatadowanej (aktywnej) metody mozna zobaczy¢ w oknie QC. Definiuje sie tam
rowniez parametry dotyczace zawartosci i wygladu kart QC.

» Otworz okno QC, klikajac [ na pasku narzedzi lub wybierz pozycje menu Method
Development | QC.

Zobacz takze
Definiowanie kontroli jakosci (okno Method | QCS) [ 45]

Definiowanie pomiardéw i dziatan w sekwencji [ 55]

8.1 Parametry kart QC

Okno QC| QC chart parameters

Typy probek QCi oceny
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Typ i sposéb wyswietlania kart QC definiuje sie w oknie QC| QC chart parameters.

== ac - O X
QC chart QC chart parameters Entries and Limits
Chart type
Contraol chart Target value chart
QC sample: Mean chart ~ ® @]
QC std.: Mean chart ~ ® O
QC spike: Recovery bl ® O
QC trend: Trend v ® O
QC matrix: Trend w ® (@)
QC blank: ® (@]
Display
Point size: E Connect points
&

Dla réznych typéw prébek QC mozna wybra¢ nastepujgce oceny:

Typ proébki QC Rodzaj oceny QC
QCsample Mean chart
QC std. Mean chart (norm.) - nie dla karty wartosci docelowej
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Widok

Typ prébki QC Rodzaj oceny QC
Recovery

QC spike Recovery

QC trend Trend

QC matrix Ranges - nie dla karty wartosci docelowej
Precisions - nie dla karty wartosci docelowej

QC blank Brak mozliwosci wyboru. Wyswietlana jest intensywnos¢ wartosci $le-
pej proby.

W przypadku typu karty Control chart (karta regulacji procesu) parametry docelowe oraz
granice kontrolne (K) i granice ostrzegawcze (W) s3 obliczane na podstawie sredniej i
rozrzutu wartosci z poprzedniego okresu. W przypadku typu Target value chart wartosci

docelowe i granice wykluczenia sg definiowane na podstawie podanych oczekiwanych
wartosci i granic probek kontroli jakosci.

Na potrzeby widoku graficznego mozna ustawic¢ rozmiar punktéw i potaczenie punktéw
linig tamana.
Opgja Opis

Point size Poszczegolne punkty sg przedstawiane jako okregi. Im wyzsza war-
tos¢, tym wiekszy okrag.

Connect points taczenie punktéw na wykresie linig tamana.

8.2  Wpisyigranice kart QC

Zawartos¢ kart QC definiuje sie w oknie QC| Entries and Limits i mozna jg dostosowac
do wymagan laboratorium w zakresie czestotliwosci wpisow.

[e= ac - o x

QC chart  QC chart parameters Entries and Limits

Entry scheme: al values ~

Control and warning lirmits for process control charts

Number prep. period: 30 5

Exclusion limits for target value charts

Exclusion limits are calculated from QC limits
Factor: 1.00 = entered under Method/QCS and the factor,

Update chart display

Accept prep. period, delete remain ~ Process
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Tworzenie nowych kart

Opcja

Entry scheme

Opis
all values
Wprowadzanie kazdej wykonanej kontroli QC.

1 value/day
Wprowadzanie tylko ostatniej kontroli QC w danym dniu.

2 values/day
Wprowadzanie tylko pierwszej i ostatniej kontroli QC w danym dniu.

Uwaga

,Dzien” odpowiada dniowi wedtug zegara komputera, tzn. w ciagu
dnia wczedniejszy wpis na karcie QC jest zastepowany nowa wartoscia
QC, za$ na poczatku nowego dnia tworzony jest nowy wpis.

Number prep. pe-
riod

Dla Control chart:

Poprzedni okres to liczba wpiséw na karcie QC, ktére sa uzywane do
obliczania granic kontrolnych (K) i ostrzegawczych (W). Poprzedni
okres zawiera zawsze starsze wpisy na karcie. Je$li wartos¢ wynosi O
(brak poprzedniego okresu), wszystkie wprowadzone dane QC sg uzy-
wane do obliczenia granic kontroli i btedéw.

Exclusion limits for
target value charts

Tylko Target value chart:

Granice wykluczenia sg obliczane na podstawie granic zdefiniowanych
dla probek kontroli jakosci pomnozonych przez Factor (ustawienie
domyslne to 1).

Nalezy zdecydowa¢, co ma sie dzia¢ w przypadku (prawie) petnych kart. W tym celu wy-
bierz z listy jedna z opgji:

Opcja

Accept prep. pe-
riod, delete remain

Opis
Dla Control chart:

Poprzedni okres zostaje przejety i stanowi poprzedni okres nowej kar-
ty.

Last values -> new
prep. period

Dla Control chart:

Ostatnie zmierzone wartosci starej karty tworza poprzedni okres no-
wej karty, wszystkie pozostate wartosci sa usuwane z karty. Nowe
zmierzone warto$ci sa oceniane z nowo utworzonym poprzednim
okresem.

Delete all, new
prep. period

Wszystkie wartosci zostaja skasowane.
Dla Control chart: Nowe zmierzone wartosci wypetniaja najpierw po-
przedni okres.

Klikniecie Process tworzy nowe karty QC zgodnie z opcjg wybrana powyzej.

8.3  Wyswietlanie kart QC

Opcje/wskazania
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Karty QC sa wyswietlane w oknie QC| QC chart. Istnieje osobna karta dla kazdego typu

Opcje/wskazania

Control sample

probki QC ustawionego w metodzie i kazdej uwzglednionej tam linii pierwiastka.

Opis
Wybierz typ prébki QC do wyswietlenia.

Line

Wybierz linie pierwiastka do wyswietlenia.

Displayed values

Liczba wyswietlonych wartosci oraz data pierwszej i ostatniej wyswie-
tlonej wartosci

Saved values

Catkowita liczba wpiséw na biezgcej karcie QC oraz data pierwszej i
ostatniej wartosci
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Obszar wykresu

Opcje/wskazania

x(min) / x(max)

Opis
Ustawienie wpisu poczatkowego i liczby wpiséw, ktére maja by¢ wy-
Swietlane na wykresie.

y-scale Entries
Maksimum osi y jest skalowane zgodnie z najwyzszym wpisem.
Control limits
Maksimum osi y jest skalowane zgodnie z granica kontrolng lub gra-
nica wykluczenia.
|

Drukowanie wykresu QC tacznie z danymi alfanumerycznymi i zmie-
rzonymi wartosciami.

Kolor/zaznaczenie

Z6tty obszar

Znaczenie

Tylko karta kontrolna: Poprzedni okres

Jasnoszara pozio-
ma linia

Tylko karta kontrolna: Srednia obliczona z poprzedniego okresu
Tylko karta wartosci docelowych: Wartos¢ docelowa

Czerwone poziome
linie

Tylko karta kontrolna: Gérna i dolna granica kontrolna (K) obliczona
na podstawie poprzedniego okresu (3 sigma)

Tylko karta wartosci docelowej: Gérna i dolna granica wykluczenia
(AO, AU) zgodnie z granicami prébki kontroli jakosci

Zielone poziome li-
nie

Tylko karta kontrolna: Obliczone granice ostrzegawcze (W; 2 sigma)

Mate okregi

Punkty pomiarowe (czarny: aktywny punkt pomiarowy; szary: nieak-
tywny punkt pomiarowy)

Klikniecie zmierzonej wartosci na wykresie powoduje otwarcie okna z nastepujacymi in-
formacjami na temat tej zmierzonej wartosci.

Opgja Opis

Number Numer zmierzonej wartosci w serii QC

Value Zmierzona warto$¢ (przeliczona zgodnie z formatem wyswietlania
karty QC)

Date / Time Czas pomiaru

Operator Uzytkownik zalogowany w momencie pomiaru

Version Wersja uzytej metody

Delete entry /
Activate entry

Oznaczanie zmierzonej wartosci jako usunietej lub ponowne aktywo-
wanie

Add comment

Whpisywanie komentarza do punktu pomiarowego, np. powodu usu-
niecia
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9  Sterowanie urzadzeniem i akcesoriami

ich

9.1 Spektrometr

9.1.1

Elementy okna Spectrometer |
Parameters

98

i monitorowanie

Okno Spectrometer stuzy do sprawdzania funkcji spektrometru i ustawiania jego para-
metrow.

Nastepujace dane moga by¢ ustawiane lub sprawdzane:

= Dane urzadzenia

®  Parametry odczytane z czujnika

®  Uruchamianie pomiaréw w celu optymalizacji urzadzenia

Okno Spectrometer mozna otworzy¢, klikajac 7§ lub za pomoca pozycji menu Method
Development | Spectrometer.

Klikniecie Instrument state wyswietla grafike urzadzenia, na ktérej wyswietlane sg ko-
munikaty z czujnikdw bezpieczenstwa. Jesli wystapia problemy z plazma, mozna tutaj
zobaczy¢ komunikaty o btedach z czujnikdéw.

Ustawianie parametréw spektrometru i testowanie funkgji

Okno Spectrometer | Parameters zawiera nastepujace funkgje:

®  Kontrola podstawowych funkcji urzadzenia

®  Uruchamianie automatycznych korekt systemu optycznego

= Uruchamianie pomiaru testowego przy wybranej dtugosci fali

7 Spectrometer - [ 324754 nm] o - O *

Parameters Diagnosis Spectrum Time series

Instrument data Optics
System ID: View:
Serial number: -
FW-Version: el = 3!
HWW version:
Flooding: 100 9% @
Wavelength CCD cooling @ Set
Temperature[=C]: -10.7

Wavelength[nm]:

High purge gas flow

@ on

@ Set
Detector resolution[pm/pixel]: 1.800
Corrections Measurement
()] Me correction Read time[s]:
ll Dark current meas. . Record spectrum
@ Prism re-alignment
Instrument state
Parametr Opis

Instrument data W grupie Instrument data wyswietlane sa rézne numery ustug i wer-

sji, ktére sa wymagane do serwisowania urzadzenia.

ASpect PQ
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Pomiar piku widma w wybranej
linii analizy

Parametr

Wavelength

Opis
W polu Wavelength wyswietlana jest wybrana dtugos¢ fali.

Dtugosc fali mozna ustawic po kliknieciu «ss W oknie Select element/
line.

Klikniecie Set przemieszcza spektrometr na wybrana dtugos¢ fali.

Ne correction

Przeprowadzanie kalibracji dtugosci fali detektora

Dark current meas.

Korekcja sygnatu ciemnosci

Prism re-alignment

Optymalizacja obrazu rzedu dyspersji na detektorze poprzez regulacje
pryzmatu (requlacja do maksimum energii).

View Wybér kierunku obserwacji plazmy w polu listy (axial - z gory, radial -
z boku).
CCD cooling Jesli pole wyboru jest zaznaczone, za pomoca Set mozna rozpocza¢

chtodzenie detektora CCD. Chtodzenie zostaje zatrzymane przy dezak-
tywacji pola wyboru.

Chtodzenie CCD jest uruchamiane automatycznie po zaptonie plazmy.
Sterowanie reczne jest konieczne tylko w wyjatkowych przypadkach,
np. po wystapieniu komunikatu o btedzie podczas automatycznego
uruchamiania.

W polu Operating temperature wyswietlana jest biezgca temperatu-
ra detektora CCD.

High purge gas
flow

Ptukanie spektrometru ze zwiekszonym przeptywem argonu

Measurement

Aby rozpocza¢ pomiar przy wybranej dtugosci fali, w punkcie Measu-
rement nalezy wprowadzi¢ catkowity czas pomiaru.

Klikniecie Record spectrum uruchamia pomiar. Do pomiaru uzywane
sg domysline ustawienia plazmy.

Prébka musi by¢ doprowadzana recznie. Autosampler nie jest uzywa-
ny.

Pomiar testowy wybranej linii analizy uruchamia sie w oknie Spectrometer | Parame-

ters.

» Zapal plazme.

» W obszarze Wavelength za pomocg *** otworz okno Select element/line i ustaw

zadanag linie.

Alternatywnie wprowadz warto$¢ bezposrednio w polu wprowadzania Wavelength.

» Za pomoca Set przemies¢ spektrometr na zagdana dtugosc fali.
Po pomysinym zakonczeniu ustawiania znacznik obok ustawienia bedzie zielony.

v v Vv Vv WV

Ustaw Read time.

Rozpocznij pomiar pradu ciemnego za pomoca Dark current meas..

Dla kolejnego pomiaru wybierz kierunek obserwacji axial lub radial.

Przygotuj probke i zanurz w niej waz ssawny.

Poczekaj przez odpowiedni czas, az probka zostanie stabilnie rozpylona. Rozpocznij

pomiar za pomoca Record spectrum.

v" Nastepuje pomiar i jego wyniki sa wyswietlane w oknie Edit spectra.

Zobacz takze

Wstawianie linii analizy do tabeli linii [ 27]

Wyswietlanie i edycja widm intensywnosci [ 79]
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9.1.2 Diagnostyka parametrow urzadzenia

W oknie Spectrometer | Diagnosis wyswietlane sg parametry istotne dla serwisu.

9.1.3 Wykonywanie ciagtego pomiaru piku

W oknie Spectrometer | Spectrum uruchamia sie ciaggty pomiar przy okreslonej dtugosci
fali. Pomiary ciagte sg wykorzystywane do optymalizacji urzadzenia podczas serwisowa-

nia.
Widok graficzny i cyfrowa oce- e Spectrometer - [ 324,754 nm] - O X
na
Spectrum  Time series
Display Ymax
200k
324.7540
0 Energy [cts] 207700
® Intensity [c/s] 150k
Meas.pix. =
P % 100k
181 aLr =
Intensity: 172300 auto % 50k
Minimum: 152500 B o AT
[t bl
Maximum: 172300 0
Ints.(BG) 13550
- 50k
Correct background ymin ] 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
-50300 pixel
Q] T| Gk s
[ Mark points : ; :

Detector read-out time[: 0.01

[J set detector read time manually [+ | 0.002

Instrument state Close
Opcja Opis
Display Opcje wyswietlania widma:
Energy

Wyswietlanie widma energii, jednostka miary: cts (zliczenia)

Aby uzyskac wyniki pomiaréw z jak najmniejszym szumem, czasy cat-
kowania dla detektora sa tak dobrane, aby maksimum energii znajdo-
wato sie przy ok. 30000 cts.

Intensity
Widok energii na jednostke czasu, jednostka miary: cts/s (zliczenia na
sekunde)
Na podstawie intensywnosci mozna poréwnywac rézne piki niezalez-
nie od czasu catkowania.

Meas.pix. Wybér piksela, ktérego wartosci sg na biezaco wyswietlane w polu
Energy lub Intensity.

W polach Maximum i Minimum wyswietlane s3 odpowiednie wyniki
pomiaru ciagtego.

Mark meas. pixels Zaznaczanie ustawionego piksela pomiarowego pionowa czerwona li-
nia na wykresie

Mark points Zaznaczanie kropka na wykresie zmierzonych wartosci dla kazdego
piksela

Set detector read Wybor z pola listy czasu odczytu dla detektora CCD

time manually Dtuzsze czasy odczytu prowadzg do wyzszych wartosci energii.
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Op¢ja Opis

Ustawienie wstepne czasu odczytu detektora CCD jest to 0,01 s.

Skalowanie wykresu Wprowadz wartosci dla punktu poczatkowego i koricowego rzednej
bezposrednio w polach wprowadzania przy osiach.

Alternatywnie po aktywacji trybu powiekszenia C} wybierz obszar do
wyswietlenia, trzymajac wcisniety lewy przycisk myszy.

Cofnij skalowanie, aktywujac opcje auto lub klikajac oW

Uruchamianie pomiaru piku » W oknie Spectrometer | Parameters ustaw dtugos¢ fali i kierunek obserwacji.
» Przejdz do karty Spectrum.
» Uruchom pomiar ciagty, klikajac Start.

Zmierzone wartosci s3 rejestrowane z ustawionymi parametrami i powtarzane w sposéb
ciggty do momentu nacisniecia Stop.

9.1.4 Rejestrowanie krzywej sygnatu

W oknie Spectrometer | Time series rejestruje sie krzywa sygnatu intensywnosci dla dtu-
gosci fali aktualnie ustawionej w spektrometrze w wybranej liczbie punktéw pomiaro-

wych.
% Spectrometer - [ 324754 nm] - m} x
Spectrum Time series
Tirme [min]

a 1 2 3 4 5 6
170k ' ' ' ' ' '
165k

5 160k
=
@ 155
E 150k
145k
] 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Measurement
Q E.-: T Messpunkte: 200 12 O Intensity axis starts at 0
[I Mark paints
Intensity: 162000 Detector read-out time[: 0.01
Minimum: 150900 Set detector read time manually [ | 0.002
Maximurm: 172200 Subtract baseline ] ]
Ints.(BG) 11182 4 Export
Instrument state Close

Oprécz widoku graficznego wyswietlane s3 cyfrowe wartosci aktualnej intensywnosci,
osiagnieta intensywno$¢ maksymalna i minimalna oraz intensywnosc tfa.

Mozna ustawi¢ nastepujace parametry rejestrowania krzywej sygnatu:

Opcja Opis

Scaling Po aktywadji trybu powiekszenia & wybor obszaru do wyswietlenia

przy wcisnietym lewym przycisku myszy

Cofniecie skalowania przez klikniecie O

Intensity axis starts ~ Skalowanie osi y nie jest ustawiane automatycznie, lecz zaczyna sie
at0 ona od ,0"

Messpunkte Wybér liczbe punktéw pomiarowych z listy
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9.2 Plazma

9.2.1 Zapton plazmyi

Funkcje w oknie Plasma | Con-
trol

102

Opcja Opis
Mark points Zaznaczanie punktéw pomiarowych kropka na wykresie
Set detector read Wybér czasu odczytu detektora CCD z pola listy

time manually

Subtract baseline Wyswietlanie wartosci intensywnosci z korekcja tta

Okno Plasma zawiera nastepujace funkcje:

Zapalanie/gaszenie plazmy

Kontrola generatora HF

Ustawianie przeptywu gazu

Kontrola pompy analizatora

Regulacja transferowego uktadu optycznego

Automatyczna optymalizacja przeptywu gazu rozpylajacego i mocy plazmy

v

Otworz okno Plasma, klikajac A na pasku narzedzi lub wybierz pozycje menu Me-
thod Development | Plasma.

Za pomoca Instrument state wyswietlana jest grafika urzadzenia, na ktdérej wyswietlane
sg komunikaty z czujnikéw bezpieczenstwa urzadzenia ICP-OES. Jesli wystapia problemy
z plazma, mozna tutaj zobaczy¢ komunikaty o btedach z czujnikéw.

ustawienie warunkéw plazmy

W oknie Plasma | Control zapala i gasi sie plazme oraz ustawia przeptywy gazu w urza-
dzeniu.

4 Plasma . O X

Control Sample introduction Adjustment and Optimization

Plasma conditions: Torch material: Quartz
Standard <[ Ignite plasma Plasma off @ phsma is off
RF generator
Plasma power [W]: 1300 £ - 700 1700
Set
Gas flows
Nebulzer gas [L/min]: 0.65 2/ 24.00 0.00 EEE———— 1.50 (82%)
Aux. gas [L/min]: 0.80 1= 0.00 ® 0.00 2.00
Plasma gas [L/min]: 120 1= 12.00 @ 0.0 D 20.0
Cone gas: medium
Oxygen [L/min]: 0| o.o00 % 0.00 @ 0.00 0.05
Set Shut off gas flows Purge spray chamber
Exhaust unit
Suction power: ®
Instrument state Close
Opcja Opis
Plasma conditions Wybor warunkéw plazmy (moc plazmy i przeptyw gazu).
Ignite plasma/ Zapalanie i gaszenie plazmy, gdy urzadzenie ICP-OES jest przygoto-
Extinguish plasma wane.
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Ocena dziatania rozpylacza

Wybér warunkéw plazmy

Op¢ja Opis
RF generator Ustawanie uzytecznej mocy plazmy.

Moc plazmy definiuje temperature plazmy. Za pomoca oprogramowa-
nia uktadowego urzadzenia prad generatora regulowany jest w taki
sposob, aby uzyskac uzyteczng moc plazmy.

Gas flows Wiaczanie i ustawianie przeptywu gazu.

Plasma gas
Gaz plazmowy przeptywa wzdtuz rurki zewnetrznej i stuzy do wytwa-
rzania plazmy.

Nebulizer gas

Gaz rozpylajacy rozpyla prébke i przenosi probke w aerozolu do pla-
zmy. Jest on podtaczony do rozpylacza.

Wartos¢ procentowa w wierszu gazu rozpylajacego informuje o stop-
niu przepuszczalnosci/czystosci rozpylacza (patrz ponizej)

Aux. gas
Gaz pomocniczy odpycha plazme od wtryskiwacza i przeptywa miedzy
rurka wewnetrzna a wtryskiwaczem.

Cone gas

Gaz stozkowy usuwa ,zimny" ogon plazmy, aby wyeliminowac¢ zakt6-
cenia spowodowane rekombinacja plazmy w osiowym kierunku ob-
serwacji. Jednocze$nie gaz stozkowy wspomaga chtodzenie stozka.

Oxygen

Tlen moze by¢ dodawany do gazu rozpylajacego jako dodatkowy gaz
do wybranych zastosowan. Przeptyw tlenu nalezy aktywowac za po-
mocg pola wyboru przed ustawieniem gazu, zanim bedzie mozna go

zmienic.
Shut off gas flows Zamkniecie wszystkich zaworéw gazowych.
Purge spray cham- Gaz rozpylajacy jest wiaczany na 1 minute w celu usuniecia powietrza
ber z komory rozpylania. Utatwia to zapton plazmy po przerwie w dziata-
niu.

W tym czasie wyswietlane jest odliczanie.

Suction power Obwdd bezpieczeristwa sprawdza, czy moc podtaczonego wyciagu jest
wystarczajgca do dziatania urzadzenia ICP-OES. Jesli tak jest, lampka
kontrolna $wieci sie na zielono.

Przyciskami Set ustawic sie zmienione parametry (moc plazmy i przeptyw gazu) na
urzadzeniu ICP-OES.

Rozpylacz musi zosta¢ wyczyszczony, jesli zatka sie czastkami prébki lub z powodu wyso-
kiego stezenia soli w probce. Oznaka zatkania rozpylacza jest zwiekszone ci$nienie gazu
rozpylajacego.

Porownaj biezaca warto$¢ procentowa (cisnienie) parametru Nebulizer gas z wartoscia
uzyskang po montazu nowego lub wyczyszczonego rozpylacza.

Wyczysé rozpylacz zgodnie z opisem w instrukcji obstugi urzadzenia ICP-OES, jesli war-
tos¢ procentowa gwattownie wzrosta (o ponad potowe wartosci poczatkowej), a najpdz-
niej do wartosci 75%.

Lista Plasma conditions zawiera zapisane parametry plazmy dla réznych macierzy proé-
bek oraz, jesli zatadowana jest metoda, parametry specyficzne dla linii metody.

Klikniecie ... otwiera menu kontekstowe z funkcjami zarzadzania parametrami wybra-
nymi na liscie:
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9.2.2

Funkcje w oknie Plasma | Sam-
ple introduction

104

Funkcja

Save current pla-
sma parameters

Opis

Zapisywanie ustawionych warunkow plazmy (mocy plazmy i przepty-
wu gazu) i dodawanie ich do listy

Delete entry

Usuwanie wybranego wpisu
Nie mozna usunac ustawien wstepnych Standard, Kerosine i Hydride
technique.

Set plasma condi-
tions

Ustawianie parametréw plazmy wybranego wpisu w urzadzeniu ICP-
OES

Copy to method li-
ne

Dostepne, jesli na liscie wybrany jest wiersz metody

Przenosi warunki plazmy do parametréw metody wybranej linii.

Copy to all method
lines

Dostepne, jesli na liscie wybrany jest wiersz metody

Przenosi warunki plazmy do parametréw metody wszystkich linii.

Set as method de-
faults

Zapisanie biezacych warunkéw plazmy jako wartosci domysinych dla
nowych linii wstawianych do metody (nie dotyczy ulubionych linii)

Zobacz takze

Wiaczanie spektrometru i zapalanie plazmy [ 63]

Kontrola doprowadzania prébki przez pompe

W oknie Plasma | Sample introduction kontroluje sie dziatanie pompy perystaltycznej w

urzadzeniu ICP-OES.

} Plasma - O *
Control Sample introduction  Adjustment and Optimization
Pump on | Pump off [ Fast mode @  Pump is off
Settings
Pump rate [mL/min]: | 19 rpm 0.10 . 4.00
Fast mode [mL/min] 4.0 5| 78rpm 0.1 I 4.0
Tube diameter [mm]: 0.762 mm - black/black ~
Set
Instrument state Close
Funkcja / parametr ~ Opis

Pump on/ Wiaczanie i wytgczanie pompy. W stanie podstawowym po wt3czeniu
Pump off urzadzenia ICP-OES pompa jest wtaczona.
Fast mode Przetaczanie pompy recznie na szybkie dziatanie

Funkcja ta moze by¢ uzywana do recznego przeptukiwania systemu
doprowadzania probek.

Po przeptukaniu pole wyboru musi zosta¢ dezaktywowane, aby prze-
taczy¢ pompe z powrotem na transport probek.

Pump is running/

Status pompy

Pump is off Biezaca predkos¢ pompy jest wyswietlana w obrotach na minute.
Pump rate Ustawianie wydajnosci pompy do transportu probki podczas pomiaru
Fast mode Ustawienie wydajnosci pompy dla szybkiego dziatania
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9.2.3

Funkcja / parametr ~ Opis

Szybkie dziatanie optymalizuje czas transportu podczas zmiany prébki
lub czas transportu roztworu ptuczacego do rozpylacza.

Tube diameter Wybér uzywanego typu weza

Na podstawie informacji o predko$ci pompy i srednicy rurki obliczana
jest ilos¢ transportowanej probki (wydajnos¢ pompy). Weze sg ozna-
czone kolorowymi stoperami. Wybierz z listy kombinacje stoperéw
uzywanego weza.

Set Zastosowanie ustawien

Regulacja i optymalizacja plazmy

W oknie Plasma | Adjustment and Optimization dokonuje sie nastepujacych regulacji:

= Wyréwnanie transferowego uktadu optycznego wzgledem osi optycznych spektro-
metru

= Obliczanie wartosci przesuniecia transferowego uktadu optycznego dla linii anali-
tycznej z metody

®  Optymalizacja mocy plazmy i przeptywu gazu rozpylajacego

ﬂ Plasma - ] x ‘
| Control Sample introduction Adjustment and Optimization

Optimization
P o . o | Last optimization(axial): 20.08.2020 9:59
Adjust transferoptics (instrument) x-offset[mm]= 0.5 y-offset[mm]= 0.0
Optimize plasma view position
Optimize plasma power and nebulizer gas flow 5.6M
Line: M = 3.0M
Mn257.610+ g
View: axial = 5.5M \/H
Criterion: Signal intensity % 3.4M
= 5.4M
Step x-offset y-offset Signal 5.3M
[mm] [mm] [e/s] ) 4 6 8 10
1 0.5 0.0 5446850 Step
2 1.0 0.0 5408700
5465950 _
4 0.0 0.5 5450050 E
=0 i 1
i
-5
Start Position: 1 & 2.5 o Ffse?: - 2.5
Instrument state Parameters... ﬂ Open Clipboard... Close

Dostepne sg dwie metody requlacji i optymalizacji, ktére mozna wybra¢, klikajac Para-
meters:

Metoda Opis

Grid search Obszar jest skanowany zgodnie z siatka. Sposrdd liczby punktéw po-
miarowych okreslany jest ten o najwyzszej intensywnosci.
Regulacja jest doktadna, ale zajmuje duzo czasu ze wzgledu na duza
liczbe punktéw pomiarowych.

Simplex optimiza- Energia maksymalna jest wyznaczana iteracyjnie. Zaczynajac od po-

tion czatkowego punktu pomiarowego okreslany jest punkt pomiarowy o
najwyzszej wartosci. Poczawszy od tego punktu pomiarowego okre-
$lany jest punkt pomiarowy o najwyzszej energii. Proces ten jest kon-
tynuowany do momentu znalezienia maksimum energii.
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Metoda Opis

Metoda ta jest szybsza niz wyszukiwanie siatkowe, ale nieco mniej
niezawodna. W réznych goracych strefach plazmy moze wystepowac
kilka maksimow energii, a zatem jesli punkt poczatkowy jest nieko-
rzystny, mozna znalez¢ niewtasciwe maksimum energii.

W przypadku metody sympleks nalezy okresli¢ warto$¢ Stopping cri-
terion jako wartosc procentowa. Jesli 3 kolejne wartosci nie réznia sie
od siebie o wiecej niz ten procent, regulacja zostaje zakoriczona.

Jesli aktywna jest opcja Start with optimized values zoptymalizowa-
ne parametry ostatniej requlacji/optymalizacji sa uzywane jako war-
tosci poczatkowe dla biezacej optymalizacji.

Intensywnosc sygnatu jest wykorzystywana jako kryterium regulacji transferowego ukta-
du optycznego (urzadzenia).

Kryterium optymalizacji jest ustawiane automatycznie w zaleznosci od dtugosci fali linii
analizy, ale mozna je zmienic recznie:

Kryterium Zakres dtugosci fali linii analizy
Signal intensity <200 nm

Signal/background 200 do 350 nm

Signal/square root > 350 nm

of background

Regulacja transferowego ukta-  Transferowy uktad optyczny jest dostosowywany do osi optycznych przy uzyciu roztworu

du optycznego wzgledem osi - Mn. Przygotuj na potrzeby regulacji roztwory Mn o nastepujacym stezeniu:
optycznych (srodki plazmy)

Kierunek obserwacji ~ Roztwér Mn
axial 1 mg/L
radial 10 mg/L

» Aktywuj opcje Adjust transferoptics (instrument).
v" Linia analizy Mn jest automatycznie ustawiana na liscie Line.
» W punkcie Parameters wybierz procedure regulacji (patrz wyzej).

» Wybierz kierunek obserwacji:

Opcja Opis

axial Obserwacja z gory

radial Obserwacja z boku

attenuated axial Obserwacja ttumionej energii z géry

attenuated radial Obserwacja ttumionej energii z boku

closed Obserwacja przy zamknietej przystonie (do celéw serwisowych)

» Zanurz waz ssawny w probce. W przypadku korzystania z autosamplera ustaw pozy-
cje na statywie na probki.

» Kliknij Start.

v Transferowy uktad optyczny jest requlowany automatycznie. Na koricu regulacji
wysdwietlane sa nowe dane.

» Przejmij nowe wartosci regulacji, klikajac OK.
Optymalizacja pozycji obserwa-  Plazma ma rézne gorace strefy. Podczas tej optymalizacji okreslany jest punkt obserwacji

gi dla linii analizy aktywnej w plazmie, w ktérym analit wykazuje najwyzsza intensywnos¢ sygnatu. Wartosci s zapi-
metody sywane w metodzie jako Offset.
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Optymalizacja warunkoéw pla-
zmy dla prébki

9.3  Autosampler

Inicjalizacja autosamplera

» Wybierz z listy Line linie analizy z metody.

» Aktywuj opcje Optimize plasma view position.
Informacja o kierunku obserwacji jest automatycznie przejmowana z metody i usta-
wiane jest kryterium optymalizacji (patrz wyzej).

» Po kliknieciu Parameters wybierz metode regulacji (patrz wyzej).

» Zanurz waz ssawny w probce. W przypadku korzystania z autosamplera ustaw pozy-
cje na statywie na probki.

» Kliknij Start.

v" Pozycja obserwacji jest optymalizowana automatycznie. Na koricu wyswietlane s3
zoptymalizowane wartosci przesuniecia.

» Przejmij nowe wartosci przesuniecia do metody, klikajac OK.

Po okresleniu pozycji obserwacji analitéw w prébce mozna zoptymalizowac warunki pla-

zmy (moc plazmy i przeptyw gazu rozpylajacego).

» Aktywuj opcje Optimize plasma power and nebulizer gas flow.

» Wybierz z listy Line linie analizy z metody.
v Automatycznie z metody przejmowane s3 dotychczasowe warunki plazmy i usta-

wiane jest kryterium optymalizacji (patrz wyzej).

» W punkcie Set wybierz procedure regulacji (patrz wyzej).

» Zanurz waz ssawny w prébce. W przypadku korzystania z autosamplera ustaw pozy-
cje na statywie na probki.

» Kliknij Start.

v Moc plazmy i przeptyw gazu rozpylajacego sg optymalizowane automatycznie. Na
koricu wyswietlane sg zoptymalizowane wartosci.

» Przejmij nowe wartosci do metody, klikajac OK.

Autosampler jest akcesorium opcjonalnym. Autosampler jest wykrywany podczas inicjali-
zacji w oknie Quick Start po uruchomieniu programu ASpect PQ.

Okno Autosampler zawiera nastepujace funkcje:
Wyswietlanie typu podfaczonego autosamplera
Konfiguracja autosamplera

Regulacja autosamplera

Dodatkowe ptukanie $ciezek probki

Ponowna inicjalizacja autosamplera
Przeprowadzanie autotestu

Parametry bezposrednio dotyczace analizy (miejsca na statywach na prébki i etapy ptu-
kania) definiuje sie w metodzie, sekwencji i danych identyfikacyjnych probki (identyfika-
tor prébki).

Okno Autosampler otwiera sie, klikajac & na pasku symboli lub za pomoca pozycji me-
nu Method Development | Autosampler.

Autosampler jest zawsze inicjowany przy wiaczeniu przetacznika zasilania. Ponowna ini-
cjalizacja moze by¢ konieczna, jesli autosampler stracit orientacje, np. w wyniku uderze-
nia mechanicznego. Powoduje ona przywrécenie potaczenia miedzy autosamplerem,
urzadzeniem ICP-OES i komputerem.
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Rozpoznawanie autosamplera

Ptukanie $ciezek probki

9.3.1

Typ autosamplera

Parametry ptukania

108

» Kliknij Initialize, aby ponownie zainicjowa¢ autosampler bez ponownego uruchamia-
nia programu ASpect PQ.

Jesli autosampler zostat wiaczony dopiero po uruchomieniu ASpect PQ, stosowanie au-
tosamplera musi zostac zarejestrowane w programie.

» W tym celu kliknij Detect, a nastepnie Initialize.

Wskazéwka: Jesli stosowany jest Cetac ASX-560 z uktadem rozcienczania, przycisk De-
tect nie jest wyswietlany.

» W oknie Autosampler | Parameters ustaw warto$¢ Wash time.
Domyslne ustawienie czasu ptukania jest przejmowane z biezacej metody.
» Kliknij Wash.
Alternatywnie wybierz pozycje menu Routine | Wash.
v’ Sciezki probki (weze-rozpylacz-komora rozpylania-palnik) sa ptukane przez okre-
$lony czas ptukania przez pompe pracujaca w trybie szybkiego dziatania.

Wyswietlanie podtaczonego autosamplera

W oknie Autosampler | Parameters wyswietlane lub konfigurowane sa nastepujace pa-
rametry:

= Typ autosamplera
®  Parametry ptukania

5 Autosampler

= O X
Parameters Autosampler configuration Techn. parameters Function tests Positions
Autosampler
Type: AS 3300 Version:
Wash
Wash time [s]: 20 5
Wash Initialize Detect Cancel

W oknie Autosampler | Parameters wyswietlany jest typ autosamplera wykryty podczas
inicjalizacji oraz wersja oprogramowania sprzetowego samplera.

(Czas ptukania systemu sciezki probki od pojemnika z probka do palnika jest przejmowa-
ny z biezacej metody. Zmiany w oknie Autosampler | Parameters nie majg jednak wpty-
wu na wpisy w metodzie. Podczas ptukania systemu przy uzyciu autosamplera roztwor
ptuczacy jest pobierany z naczynia do ptukania autosamplera.

Zobacz takze
Definiowanie doprowadzania probki (okno Method | Sample delivery) [ 33]
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9.3.2 Konfiguracja statywu autosamplera

W oknie Autosampler | Autosampler configuration ustawia sie statywy na prébki uzy-
wane w autosamplerze.

5 Autosampler

= O X
Parameters Autosampler configuration Techn. parameters Function tests Positions
Autosampler configuration:
No. Rack Positions
Special cups 112
1 21 Pos 101...121
2 21 Pos 201...221
3 21 Pos 301...321
Wash Initialize Detect oK Cancel

W zaleznosci od uzywanego autosamplera mozna ustawi¢ rozne statywy na probki i sta-
tywy z probkami specjalnymi.

Statywy na probki wybiera sie w tabeli. Trzycyfrowe numery stuza jako numery pozycji
dla zmiennych statywéw na probki. Pierwsza cyfra wskazuje potozenie statywu na prébki
na autosamplerze, a dwie pozostate pozycje na statywie na probki. Na przyktad numer

113 oznacza pozycje 13 na statywie na prébki 1. Zmienny statyw na prébki 1 znajduje

sie na autosamplerze przed naczyniem do ptukania, a za nim znajduja sie statywy na
probki 21 3.

9.3.3 Parametry techniczne autosamplera

W oknie Autosampler | Techn. parameters definiuje sie gteboko$¢ zanurzenia kaniuli w
roznych naczyniach.

5 Autosampler

= O X
Parameters Autosampler configuration Techn. parameters Function tests Positions
Depth Table
Action Type Location Speed:
| AS 3300 Sample cup 6 &
Take up AS 3300 Special cup 140 1
Wash AS 3300 Wash cup 140 Depth [mm]:
140 3
=]
Depth at pos.:
101 2
down open
[ Move sampler probe into wash reservoir (when plasma on)
Wash Initialize Detect Cancel

Nastepujace dziatania sa brane pod uwage dla poszczegélnych typéw naczyn:
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Naczynie Dziatanie
Sample cups Zasysanie probek przez pompe perystaltyczna.
Special cups Zasysanie probek specjalnych za pomoca pompy perystaltycznej.
Wash cup Ptukanie kaniuli i $ciezki zasysania.
Elementy tabeli dziatan Opcja Opis
Action Mozliwe dziatania:
Take up
Pobranie prébki z naczynia w celu przetransportowania do palnika.
Wash
Pobranie roztworu ptuczacego.
Type Podtaczony typ autosamplera
Location Naczynie, ktérego dotyczy dziatanie
Depth Gtebokos¢ zanurzenia kaniuli w mm
Obszar tabeli Za pomocg elementéw sterujacych w obszarze Table mozna zmieni¢ parametry wybra-

nego wiersza tabeli.

Opcja Opis

Depth Ustawianie gtebokosci zanurzenia kaniuli.
Gtebokos$¢ zanurzenia jest mierzona od najwyzszego potozenia ramie-
nia autosamplera.

Depth at pos. Potozenie naczynia z prébka lub naczynia specjalnego, w ktérym
sprawdzana jest gtebokos¢ zanurzenia.

Set Gdy ta opcja jest aktywna, ramie autosamplera przesuwa sie nad na-
czynie, wzgledem ktérego ma zosta¢ zmienione potozenie. W przy-
padku naczyn z prébkami i naczyn specjalnych jest to pozycja prébki
ustawiona w Depth at pos..

Jesli ta opcja nie jest aktywna, gtebokos¢ zanurzenia i predkosc sg
zmieniane bez koniecznosci przesuwania ramienia autosamplera nad
naczynie.

Dalsze opcje Jesli opcja Move sampler probe into wash reservoir (when plasma on) jest aktywna,
po zamknieciu okna kaniula jest automatycznie zanurzana w naczyniu do ptukania.

Tylko ASX-560: Ustawianie predkosci pompy ptuczacej (stopnie: 0...99). Za pomoca Set
ta warto$c zostaje na state zapisana w autosamplerze.

9.3.4 Testowanie funkcji autosamplera

W oknie Autosampler | Function tests mozna sprawdzi¢, czy autosampler jest gotowy do
pracy.
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Okno Autosampler| Function

& Autosampler = O X
tests _ : -

Parameters Autosampler configuration Techn. parameters Function tests Positions Dilute

System status

O Autosampler is ready Refresh

Positions

O Cup no 1 Set

@ Wash position O Mix cup

Sampler arm

Depth [mm]: 4

Set open
[J wash pump
Move sampler probe into wash reservoir (when plasma on)
Wash Inttialize Cancel

Testowane sg nastepujace funkcje autosamplera:

Funkcja

System status

Opis
Sprawdzanie gotowosci do pracy.

Za pomoca Update ponownie sprawdzana jest gotowos¢ do pracy.

Positions

Po kliknieciu Set autosampler przesuwa sie do wybranej pozycji.
Cup no

Autosampler przesuwa sie do pozycji wybranej na liscie.

Wash position

Autosampler przesuwa sie do naczynia do ptukania.

Sampler arm

Ramie autosamplera jest opuszczane do Depth ustawionej w polu li-
sty.

Wash pump

Wiaczanie i wytgczanie pompy ptuczacej.

Whktadanie kaniuli autosample-
ra do naczynia do ptukania

Jesli pole wyboru Move sampler probe into wash reservoir (when plasma on) jest ak-
tywne, kaniula zanurza sie w naczyniu do ptukania po zamknieciu okna Autosampler.

9.3.5 Wyswietlanie pozycji probki na autosamplerze

W oknie Autosampler | Positions wyswietlane s3 pozycje talerza na prébki uzywane w
biezacej sekwengji.

Do wyboru sa opcje wyswietlania all positions, only sample positions i only special po-

sitions.

Obok tabeli przedstawiony jest schematyczny widok statywu na prébki z aktualnie za-
znaczong pozycja probki. Pozycja probki moze zostac oznaczona zaréwno na schemacie,

jak i w tabeli.
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5 Autosampler

Parameters Autosampler configuration Techn. parameters Function tests Positions

1, 101  Cal-Zerol; Sample

A

Rack: 1 12 Pos  Samples
102 | Cal-Std1; Sample
| 103 |Cal-Std2; Sample
| 104 |sample
| 105 |Sample
106 |Sample
| 107 |Sample
108 |Sample
109 |Sample
110 | Sample
[ 111
112
21 113
114
115
| 116
Display: all positions
Wash Initialize Detect

9.3.6 Funkcja rozcienczania

0K

Cancel

Parametry rozcienczania probek w przypadku korzystania z autosamplera Cetac ASX 560
z Cetac SDX,pp S3 Wyswietlane w oknie Autosampler / Dilute.

5 Autosampler

Parameters Autosampler configuration Techn. parameters Function tests Positions Dilute

O X

Dilution system: CETAC Technologies ASX-560 Standard V 1.11.0 16-Mar-2018, Cetac Thermo AA
Compatible
Cetac SDX Controller ver 1.0.0
Cetac Technologies ASXpress+ V 2.71 ASX-5x0 Standard, 2-Feb-2019
Settings: ASX-560/SDX ASXpress+
Parameters Range Value
Max. dilution factor 2...5000 5000
Min. diution factor 2...5000 2
Vessel wash cycles 1.4 2
Vortexing speed 500...3000 rpm 2500
Air gap volume 50...200 pL 50
Aspiration speed diuent 50...3500 pL/s 1800
Aspiration speed sample 50...3500 pL/s 170
Dispense speed 50...3500 pL/s 1800
Syringe delay 500...5000 ms 1000
[] Consider diution when calculating the internal standard
Service: Prime syringe and vortexer Start
Wash | | Initalze Cancel
Ustawienia Parametry w obszarze Settings zawierajg ustawienia domysine, ktére dostarczaja dobre

wyniki rozciericzania prébek. Podczas optymalizacji metody mozna zmienia¢ parametry

w obszarach ustawien.

Consider dilution when calcula-  Jesli pole wyboru jest zaznaczone, oprogramowanie uwzglednia rozcienczenie podczas

ting the internal standard obliczania wzorca wewnetrznego.
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Serwis

9.4

Po dodaniu wzorca wewnetrznego do pierwotnej prébki rowniez wzorzec wewnetrz-
ny jest rozciericzany w probce. Pole wyboru nalezy aktywowa¢, aby uwzgledni¢ roz-

cienczenie w obliczeniach.
®  Jesli wzorzec wewnetrzny zostanie rowniez dodany do rozciericzalnika lub doprowa-
dzony do roztworu probki za pomoca zestawu do wzorca wewnetrznego, wzorzec
wewnetrzny nie zostanie rozcienczony. W takim przypadku nie nalezy zaznaczac po-
la wyboru.
®  Roéwniez w przypadku uzycia argonu jako wzorca wewnetrznego nie nalezy zazna-
czac tego pola wyboru.

Na liscie Service mozna wybrac funkcje serwisowe w SDX,;, i wykonac je za pomoca
Start:

Opgja Funkcja
Prime syringe and Ciecz rozcienczajgca jest pompowany przez system za pomoca pompy
vortexer strzykawkowej i dozowana do worteksera. W ten sposéb z systemu

usuwane sg pecherzyki powietrza i kondycjonowany jest wortekser.

Move syringe tore-  Jesli pompa strzykawkowa wymaga demontazu w ramach konserwa-
moval position qji, za pomoca tej funkgji nalezy najpierw ustawic ttok strzykawki w
prawidtowej pozycji.

Re-home ASXpres- Tylko jesli zainstalowany jest ASXpress+:
s+ after disassem-

. ; po instalacji lub konserwacji zainicjuj ASXpress+.
bling for cleaning

Chtodnica obiegowa

W obiegu chtodzenia urzadzenia ICP-OES znajduje sie zawor, ktdry otwiera i zamyka
obieg. Dlatego wymiana wody chtodzacej jest wspomagana przez kreator.

WSKAZOWKA

Nalezy przestrzegac instrukcji dotyczacych konserwacji chtodnicy obiegowej i przygoto-
wania wody chtodzacej zawartych w instrukgcji obstugi urzadzenia ICP-OES.

» Wybierz pozycje menu Extras | Maintenance.
» W oknie Maintenance rozpocznij wymiane wody chtodzacej, klikajac Change.

» Postepuj zgodnie z instrukcjami kreatora.
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10 Zarzadzanie danymi

W tym rozdziale znajduja sie informacje dotyczace nastepujacych kwestii

= Opcje drukowania

Zarzadzanie metodami i sekwencjami

Zarzadzanie danymi wynikéw

Definiowanie jednostek stezen i zawartosci

Zarzadzanie danymi czesto uzywanych roztworéw podstawowych i prébek QC

10.1 Funkcje drukowania w ASpect PQ

ASpect PQ obstuguje duza liczbe formatéw drukowania danych. Oprécz drukowania na
drukarce dane mogga byc¢ eksportowane do formatu Excela, PDF, HTML, XML lub teksto-
wego lub zapisywane jako mapa bitowa badz skalowalne grafiki.

Do drukowania wynikéw analizy i zawartosci okien (np. okna Method lub Sequence)
uzywane sg szablony protokotdw. Domyslnie zainstalowany jest zestaw szablonéw pro-
tokotéw. W razie potrzeby szablony te mozna dostosowac za pomocg kreatora raportéw
.Modut raportéw/wydrukéw List & Label”.

10.1.1 Drukowanie wynikéw analiz

Drukowanie petnego protokotu
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ASpect PQ oferuje r6zne mozliwosci drukowania danych wynikéw:

= Wydruk petnego protokotu. Petny protokét analizy zawiera parametry metody, kali-
bracje i wyniki analizy z poszczegdlnymi warto$ciami probek (przebiegi statystycz-
ne). Protokét mozna wydrukowac z biezacych wynikéw okna gtéwnego i z zapisa-
nych danych.

= Drukowanie biezacych wynikéw. Ten wydruk umozliwia tylko wydrukowanie danych
z okna gtéwnego. Mozna wybra¢ wydruk petny lub kompaktowy.

= Drukowanie wybranych danych z karty Overview. W przypadku tego wydruku mozna
wybrac linie analizy i wyniki w oknie dialogowym.

Petny protokét analizy zawiera parametry metody, kalibracje i wyniki analizy z poszcze-
golnymi wartosciami probek (przebiegi statystyczne). Petne protokoty moga by¢ druko-
wane zaréwno z wynikéw w oknie gtéwnym, jak i z zapisanych plikéw.

» Otwdrz okno Data | Reports za pomoca ikony .

» Alternatywnie mozna otworzy¢ okno za pomoca menu Extras | Data lub File | Print |
Report.

Wyswietlana jest nazwa biezacego pliku, informacje o pliku (lista Description) i wszyst-

kie wersje metod, ktdre zostaty uzyte do wygenerowania biezacego pliku wynikéw.
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Okno Data | Reports z wyborem
danych wynikéw do wydruku

“m Data — X

Reports Data management Units  Stock std/QC samples Default descriptions

Results data for print out or export

| C:\Use...\Au in electronic waste reprocess with CS]

Description:
Instrument: PQ 9000 -
No.:13-5850B-A0108
Technigue: ICP-OES
SW version: 1.2
Spectra: Yes "

Use compact report

Methods for print out: none all

Mo. Name Vers, Date Time Created Report tempiates...
PGM in Ma-fusion 3 1 10.02.20] 9:16| AB
R Print...

Close

» Aby wydrukowac zapisany plik, otwérz za pomoca b standardowe okno Otwérz i
wybierz plik.

» Aby wydrukowac skrécony raport kompaktowy, aktywuj opcje Use compact report.

» Zaznacz w tabeli wszystkie wersje metody, ktére majg zosta¢ wydrukowane.
Przytrzymaj klawisz Shift lub Ctrl i kliknij wersje metody, ktérg chcesz zaznaczyc.
Przyciskiem all mozna zaznaczy¢ wszystkie wersje, a przyciskiem (none) usunac
wszystkie zaznaczenia.

» Za pomoca Print otwdrz okno ASpect PQ Report z wyborem formatéw drukowania.

== ASpect PQ Report - [ResultsCompact.Ist] X

Please select a report target.

Print Target
= WAIDEJENSDD 2 1\SecurePrint-A)_Duplex LChange...
“E| Direct to... |ﬁ Preview w Options...

Save options permanently

Options

First Page: : Copies: :

Pages:
® all

O Range(s) | |

(Enter pages or ranges, separated by commas if necessary, ex. '1,3-4,10-")

Print: all selected pages v

g

» W razie potrzeby zmienr format drukowania na liscie Direct to i ustaw specjalne para-
metry formatu drukowania za pomoca Options.
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Drukowanie wybranych danych
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» Uruchom wydruk za pomoca Start.

¥ WSKAZOWKA! Uzyj do wydruku ustawienia Drukuj do | Podglad. Po kliknieciu Start
strony do wydrukowania zostaja najpierw wyswietlone w podgladzie wydruku. Umozli-
wia to sprawdzenie przed wystaniem na drukarke, czy wydruk zawiera wszystkie wyma-
gane dane lub czy nie zawiera niepotrzebnych danych.

Wyniki wyswietlane w oknie gtéwnym mozna wydrukowac:
» Aktywuj karte wynikédw w oknie gtéwnym, ktérej zawartos¢ chcesz wydrukowac.
» Uruchom wydruk za pomoca menu File | Print | Active Window.

v' Zostanie wyswietlone okno Results report format.

Ausgabe der Ergeb... — >
E Volistandig i
Kompakt

[] Diesen Ergebnisreporttyp immer verwenden

Auswahl kann unter Optionen zurickgesetzt
werden

» Kliknij Complete, aby wydrukowa¢ wyniki z wykresami sygnatu. Wybierz compact,
aby wydrukowac wyniki w kompaktowym zestawieniu.

» Postepuj dalej zgodnie z opisem w punkcie ,Drukowanie petnego protokotu” powyzej.

¥ WSKAZOWKA! Jesli aktywujesz pole wyboru Always use this results report type w
oknie Results report format, a nastepnie klikniesz Complete lub compact, to okno nie
pojawi sie przy nastepnym drukowaniu wynikéw. Automatycznie zostanie uzyty ostatni
typ raportu wynikow. Ustawienie to mozna zresetowac w oknie Options | View.

» Przejdz do karty Overvieww oknie gtownym.

» Kliknij # na dole tej karty lub wybierz menu File | Print | Active Window.
Pojawi sie okno Print Overview.

Print Overview

Mo. Line " Parameters OK
Ard20.068 Cancel
As188.979 Conc.1(RSD%)

Cd214.441 Conc.2
Hgl84.886 Conc.2(RSD%)
Ints.
Ints.(RSD%)
Ints.(SD)
LOD
LOGQ
Recovery(Mominal val
TH90.796 Rz(adj.)/Recal. fact
Au242.795 100% norm.
Ir212.681 g%
Deselect Deselect
Select all Select all
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Zaznacz wszystkie zadane linie i parametry wydruku i potwierdZ wybér za pomoca
OK.
Pojawi sie okno ASpect PQ Report.

Postepuj dalej zgodnie z opisem w punkcie ,Drukowanie petnego protokotu” powyzej.

Zobacz takze

Opcje widoku [+ 130]

10.1.2 Drukowanie dalszych parametréw analizy i ustawien

Nastepujgce parametry i ustawienia analizy mozna wydrukowac z odpowiedniego okna:

v

Metoda

Sekwencja

Dane wynikéw na karcie Overview w oknie gtéwnym

Identyfikator probki

QC (karty kontroli jakosci)

Kalibracja

Pozycje autosamplera
Aktywuj w interfejsie roboczym ASpect PQ okno, ktérego zawartos¢ ma zostac wy-
drukowana.

Uruchom drukowanie parametréw, klikajac # w oknie.
Alternatywnie mozna wywotac polecenie menu File | Print | Active Window.
v' Pojawia sie okno ASpect PQ Report.

W razie potrzeby zmien format wydruku na liscie Direct to i ustaw specjalne parame-
try formatu wydruku za pomoca Options.

Uruchom wydruk za pomoca Start.

10.1.3 Szablony protokotéw

Uzywanie trybu wersji roboczej
protokotu

Krétkie wprowadzenie do kre-
atora raportow

Zainstalowane domyslnie szablony protokotéw mozna dostosowac do wtasnych potrzeb.
Aby uzyskac lepszy przeglad, mozna edytowac widoki protokotu z rzeczywistymi warto-

Sciami.

» Aktywuj pozycje menu File | Report design mode.

» Otwdrz okno, ktérego szablon protokotu ma zosta¢ zmieniony.

» Kliknij tam ikone B, jesli jest. W innym razie wybierz pozycje menu File | Print | Acti-
ve Window.

» PotwierdZ zapytanie o edycje szablonu raportu, klikajac Yes. Pojawia sie kreator ra-
portow.

» Wprowadz? zadane zmiany i zapisz zmieniony szablon protokotu.

» Powiaz szablon protokotu z odpowiednia trescig wydruku (patrz ,Zmiana przypisania”

ponizej).

Poszczegdlne elementy szablonu raportu nazywane sa obiektami. Przyktadowo tabela
moze sktadac sie z obiektu nagtéwka, obiektu wartosci listy i obiektu grafiki.

Obiekty te z kolei zawierajg informacje, ktére maja zosta¢ wydrukowane, i maja przypi-
sane wtasciwosci uktadu, takie jak czcionki, wyréwnania, podziaty, kolory itp.
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Okno Report templates
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Kreator raportéow udostepnia rézne typy obiektédw, np. obiekty tekstowe, grafiki, kody
kreskowe. Mozna je dowolnie rozmieszczac i zmienia¢ ich rozmiar w obszarze roboczym.
W zaleznosci od typu obiekt moze przedstawiac rézne informacje lub mie¢ rézne wtasci-
WOSCi.

Obiekty mozna z reguty rozciagga¢ mysza w obszarze roboczym, a nastepnie dodawac do
nich odpowiednie wtasciwosci zawartosci i uktadu. Alternatywnie mozna takze przecia-
gnac i upusci¢ zmienna z listy zmiennych na obszar roboczy. Jesli w miejscu docelowym
nie ma jeszcze zadnego obiektu, zostaje on automatycznie utworzony i zmienna zostaje
przypisana do obiektu.

Aby edytowac istniejacy obiekt, nalezy go najpierw zaznaczy¢. W tym celu nalezy klikna¢
obiekt lewym przyciskiem myszy. Zaznaczony obiekt mozna rozpoznac po wyréznionej
ramce. Po utworzeniu nowego obiektu jest on automatycznie zaznaczony i mozna od ra-
zu zmienic jego rozmiar i potozenie. Dwukrotne klikniecie otwiera okno dialogowe, w
ktérym mozna zmieni¢ dalsze ustawienia.

Wiecej informacji na temat obstugi i funkgji kreatora raportéw mozna znalez¢ w pod-
reczniku ,designer_enu.pdf’ / ,designer_eng.pdf’ na ptycie instalacyjnej CD z oprogra-
mowaniem.

W oknie Report templates edytuje sie szablony i przypisuje je do okien ASpect PQ. Za
pomoca maski pliku mozna przypisa¢ do okna wiele szablondéw, z ktérych przy urucha-
mianiu drukowania wybierany jest Zadany szablon.

» Zapomoca ikony = otworz okno Data | Reports.

» Kliknij Report templates.

44 Report templates had
Name File/ mask ~
Autosampler pos. C:\Use...\SamplerPositions. lst
Calibration C:\Use...\CalbTab.lst
Compact results C:\Use...\ResultsCompact.lst
Method C:\Use...\Method.lst
Method/Results C:\Use...\MethResults.|st
QC chart C:\Use.. \QCChart.lst
QC sample information C:h\Use...\SamplelID.lst
Results C:\Use...\Results.lst
Results(Overview) C:\Use...\ResultQverviewls.lst
Carmnla TN a3 e, ACaranlaln et Y
Modify... Edit templte...
OK Cancel

Szablon protokotu musi by¢ dostepny dla nastepujacych okien:

Nazwa Opis
Results Zawartosc karty Results w oknie gtéwnym
Compact results Kompaktowy przeglad wynikéw

Results (Overview)  Zawartosc karty Overview w oknie gtéwnym

Calibration Kalibracja analizy: Okna Calibration

Method Parametry metody: Okna Method

Method/Results Petny protokot

Autosampler pos. Przypisanie pozycji autosamplera: Okno Autosampler | Positions
Sample ID Pliki informacji o prébce: Okno Sample ID | Sample Information

QC chart Dane kart QC: Okna QC

QC sample infor- Pliki informacji o probkach QC: Okno Sample ID | QC sample informa-
mation tion

Sequence Kolejnos¢ sekwencji: Okna Sequence
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Zmiana przypisania 4

Edycja szablonu protokotu 4

»

W oknie Report templates zaznacz okno, ktérego szablon protokotu ma zosta¢ zmie-
niony.

Za pomoca Modify otwérz okno dialogowe do przypisywania plikéw.

Jesli ma zostac przypisany tylko jeden szablon protokotu, aktywuj opcje Use report
template file (*.Ist), a nastepnie wybierz zadany plik po kliknieciu €h.

Jesli kilka szablonéw ma by¢ oferowanych jednocze$nie przy uruchamianiu drukowa-
nia, aktywuj opcje Allow file selection (mask, e.g. c:\Reports\Results*. Wprowadz
w polu wprowadzania nazwe w postaci maski za pomocg symboli wieloznacznych.

PotwierdZ ustawienia za pomocg OK.

W oknie Report templates zaznacz okno, ktérego szablon protokotu ma byc¢ edyto-
wany.

Za pomoca Edit template otwérz okno Report designer.

Przywracanie ustawien domysl-  Mozna przywrdci¢ ustawienia do stanu po zainstalowaniu programu.

nych N

Kliknij Default settings.

10.2 Zarzadzanie danymi dla wszystkich typéw danych w ASpect PQ

Nastepujace dane sg generowane w ASpect PQ:

Metody

Sekwencje

Dane wynikow

Plik linii/dtugosci fali
Modele korekgji
Widma korekcyjne
Szablony protokotéw
Ulubione linie
Arkusze robocze

Typy danych wymienione powyzej organizuje sie w oknie Data | Data management.
Okno to pojawia sie po kliknieciu = lub po wybraniu polecenia menu Extras | Data.

10.2.1 Zarzadzanie metodami i sekwencjami

Metody, sekwencje i modele korekcji sg przechowywane oddzielnie w bazie danych. Ba-
za danych metod nosi nazwe ,method.tps". Baza danych sekwencji nosi nazwe ,se-
qu.tps”. W dalszej czesci rozdziatu metody i sekwencje sg okreslane jako ,zestawy da-
nych”.

Elementy w oknie bazy danych ~ Podczas zapisywania, otwierania, usuwania i importowania lub eksportowania metod
badz sekwencji otwierane sg okna bazy danych z tymi samymi elementami.
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Save method
Name: Method_Ground Cat.:
Name Vers. Date Time Cat. Operator Status ‘
Sort by Description:
— @ Increasing
ame/Vers. ~
(O Decreasing
Current version only
[ ] Use as routine method
Save calibration data

Opcja/widok Opis

Name Wprowadzanie nazwy metody/sekwencji lub wyswietlanie wybranej
metody/sekwencji

Cat. Dodatkowa cecha wyszukiwania metody/sekwencji w bazie danych

Jako nazwe kategorii mozna wprowadzi¢ maksymalnie 3 znaki. Moz-
na ograniczy¢ wyswietlanie listy, wprowadzajac nazwe kategorii w po-
lu Cat.. Aby wyswietli¢ rekordy danych ze wszystkich kategorii, usun
wpis w polu Cat..

Lista rekordéw da- Zapisane metody/sekwencje z nazwa, wersja, data, godzing, kategoriag
nych i uzytkownikiem
Sort by Sortowanie listy wedtug réznych cech

Sortowanie moze odbywac sie w porzadku rosngcym lub malejacym,
w zaleznosci od wybranej opcji.

Description Wprowadzanie lub wyswietlanie dodatkowych uwag, np. dotyczacych
uzycia rekordéw danych

Wstepnie zdefiniowane uwagi mozna utworzy¢ w oknie Data | Default
descriptions.

Current version on-  Jesli utworzono kilka wersji rekordu danych z tg sama nazwa, wyswie-
ly tlany jest tylko rekord danych o najwyzszym numerze wersji.
Predefined me- Zapisywanie istniejacych krzywych kalibracji z metoda

thods

Krzywe kalibracji moga by¢ wykorzystane do dalszych analiz.

W oprogramowaniu rekordy danych o tej samej nazwie nie sa nadpisywane, lecz tworzo-
na jest kolejna wersja i numer wersji jest zwigkszany o 1.

W bazie danych metod/sekwencji mozna importowac, eksportowac lub usuwac rekordy
danych poszczegdlnych metod/sekwencji.
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Otwieranie zarzadzania danymi

Eksportowanie rekordéw da-
nych

Importowanie rekordéw danych

Usuwanie rekordéw danych

Usuwanie rekordéw danych za
pomoca menu File

Uwaga
Aby zaznaczy¢ wiele rekordéw danych w oknie bazy danych, podczas zaznaczania mysza
przytrzymaj klawisz Ctrl lub Shift.

» Otworz okno Data | Data management, klikajac .

» Wybierz z listy Type typ danych, ktéry ma by¢ edytowany: Method albo Sequence.

Za pomocg eksportu mozna udostepniac rekordy danych innym urzadzeniom/kompute-
rom. Mozna wyeksportowac jednoczesnie wiele rekordéw danych do wspdlnego pliku.
Pliki eksportu otrzymuja nastepujace rozszerzenia: rekordy danych metod ,.met", rekordy
danych sekwengji ,.seq".

» Otwdrz okno bazy danych za pomoca Export.
» Wybierz rekordy danych i kliknij Export.

» Wprowadz nazwe pliku w standardowym oknie Zapisz jako i potwierdz przyciskiem
Zapisz.

v' Wyswietlone zostanie okno bazy danych z wyeksportowanymi plikami.

» Zamknij okno bazy danych, klikajac Close.

Importowanie umozliwia zatadowanie do bazy danych rekordéw danych z innych urza-
dzen/komputeréw. Plik importu moze zawiera¢ wiele rekordéw danych, z ktérych nalezy
wybra¢ rekordy danych, ktére maja zostac zatadowane.

» Za pomoca Import otwdrz okno Select the method file for import lub Select the se-
quence file for import' ) ze standardowymi funkcjami otwierania plikdw.

» Wybierz plik do zaimportowania.

v Otworzy sie okno bazy danych z nazwa, data utworzenia i kategoria rekordow da-
nych zawartych w pliku. Nazwa pliku importu jest wyswietlana na pasku tytutu
okna.

» Wybierz rekordy danych do importu w oknie bazy danych i kliknij Import.
Rekordy danych zostang zaimportowane do bazy danych. Jesli rekord danych o tej sa-
mej nazwie juz istnieje, tworzona jest jego nowa wersja. W oknie bazy danych poja-
wiaja sie aktualne wersje istniejacych rekordéw danych.

» Zamknij okno bazy danych za pomocg Close i wré¢ do okna Data.

Funkcja usuwania stuzy do trwatego usuwania kompletnych rekordéw danych z bazy da-
nych.

» Otwdrz okno bazy danych za pomoca Delete.
» Wybierz rekordy danych do usuniecia.
» Kiliknij Delete.

v" Okno bazy danych zostaje odswiezone i wyswietla tylko pozostate rekordy danych.
W przypadku rekordéw danych o tej samej nazwie numer wersji zostaje zmniej-
szony o 1.

» Alternatywnie mozna otworzy¢ okna bazy danych Delete method lub Delete sequ-
ence za pomoca polecenia menu File| Delete| Method lub File| Delete | Sequen-
ce.

» Nastepnie postepuj zgodnie z opisem powyzej.
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10.2.2 Zarzadzanie plikami wynikow

Importowanie danych wynikéw

Eksportowanie danych wyni-
kow

Usuwanie danych wynikéw

Wyszukiwanie wynikéw po-
szczegolnych prébek
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Dane wynikéw sa zapisywane w bazie danych podczas pomiaru. Baza danych z danymi
wynikéw moze zostac¢ skopiowana lub usunieta.

» Otwdrz okno Data | Data management za pomoca pozycji menu Extras | Data lub kli-
kajac £.
» Zlisty Type wybierz opcje Results.

Dane wynikéw mozna zaimportowac¢ do oprogramowania. Podczas tego procesu dane sg
umieszczane w folderze wynikéw w strukturze plikéw oprogramowania.

» Kliknij Import.
v’ Zostanie wyswietlone okno Select results files.
» Zaznacz pliki TPS i kliknij Open.
» Wybierz podfolder do zapisu wynikéw i kliknij OK.
v Pliki TPS i przynalezne pliki SPK (jesli istnieja) sa kopiowane do wybranego folde-
ru wynikow.
Za pomoca tego polecenia mozna wyeksportowac jedna lub wiecej baz danych i istnieja-
ce pliki widma do innego folderu.

» Kliknij Export.
Pojawi sie okno Export z przegladem istniejgcych baz danych wynikéw.

» Klikajac myszg, zaznacz bazy danych wynikéw, ktére majg zostac skopiowane. Trzy-
majac wcisniety klawisz Ctrl lub Shift, mozna zaznaczy¢ wiele baz danych.

» Kliknij Export, aby otworzy¢ okno Wyszukaj folder.
» Wybierz folder docelowy i kliknij OK.
v Pliki TPS i SPK sa kopiowane do folderu docelowego.

Dane wynikéw mozna trwale usunac.
» Kliknij Delete.

» W oknie Delete results files wybierz kliknieciem myszy baze danych wynikéw, ktéra
ma zostac usunieta.

» Kliknij Delete i potwierdZ pytanie o usuniecie, wybierajac OK.

v Dane zostaja trwale usuniete.

W bazach danych mozna wyszukiwac pojedyncze prébki o znanych nazwach.

» W oknie Data | Data management kliknij Search for sample.
Alternatywnie wybierz pozycje menu Extras | Search Sample.
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Search for sample [3 file(s) found]

Search for:
Sample: | Mn 10 |
Search in (incl. subfolders): C:\Users\Public\Documents\Analytik Jena\ASpectPQ ch
\ICP\RESULTS\,
Substring search
[ pate between: 10.08.2020 and: | 10.08.2020

Search results:

Results file Folder Technigu¢ Method Date
¢ C:\Users\Publig ICP-OES | PGM in Ma-fusion 3

AU in electronic waste reproces C:\Users\Public ICP-OES  PGM in Na-fusion 3 28.02.2019
Au in electronic waste original r C:\Users\Public ICP-OES  PGM in Na-fusion 3 28.02.2019

Open i Start i Close

» Wprowadz nazwe prébki w polu wprowadzania Sample.

» Jesli wprowadzony ciag znakéw jest tylko czescig nazwy prébki, aktywuj pole wyboru

Substring search.

» Aktywacja pola wyboru Date between powoduje ograniczenie czasu pomiaru.

» Rozpocznij wyszukiwanie za pomoca Start.

v W tabeli wyswietlone zostajg wszystkie wyniki zawierajace probki o wprowadzo-

nej nazwie.

» Aby otworzy¢ jedna z wyswietlanych baz danych wynikéw, zaznacz te baze na liscie i

nacisnij Open.

v Wyniki sg wyswietlane w oknie gtownym.

10.2.3 Eksportowanie plikow linii/dtugosci fali

Plik linii/dtugosci fali z liniami analizy i zapisanymi srodkami ciezkosci pikow jest specy-
ficzny dla urzadzenia. Jest on przechowywany na komputerze uzywanym do sterowania
urzadzeniem ICP-OES. Aby uzy¢ pliku linii/dtugosci fali na innym komputerze, wykonaj

nastepujace czynnosci:

» Otwoérz okno Data | Data management za pomoca polecenia menu Extras | Data

management lub klikajac ikone .
» Zlisty Type wybierz opcje Lines/wavelength file i kliknij Export.
» Wybierz folder do zapisania pliku i kliknij OK.

v Plik 0 nazwie ,lines.dat" zostanie zapisany w wybranym folderze.

10.2.4 Zarzadzanie modelami korekgji

Importowanie modeli korekgji

Modele korekcji sa uzywane do korekt widmowych. Mozna je przenosi¢ miedzy urzadze-

niami. Pliki modeli korekcji majg rozszerzenie MOD.

» Otwdrz okno Data | Data management za pomoca polecenia menu Extras | Data

management lub klikajac ikone £.

» Zlisty Type wybierz opcje Correction models.

To polecenie stuzy do importowania modeli korekcji do ASpect PQ.
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» Kliknij Import.

» Wybierz plik modelu korekcji do zaimportowania i kliknij Open.
Pojawi sie okno bazy danych Import Correction model.

» Kliknij Import.
v Model korekgji zostaje przestany do bazy danych.

Eksportowanie modeli korekcji  To polecenie stuzy do eksportowania modelu korekcji w celu uzycia go na innym kompu-
terze.

» Kliknij Export.

» Zaznacz model w oknie bazy danych Export Correction model. Mozliwy jest wybor
wielokrotny.

» Kliknij Export.
» W oknie Zapisz jako wprowad?Z nazwe i $ciezke zapisu i kliknij Zapisz.

v' Plik z modelem korekcji zostaje zapisany.

Usuwanie modeli korekgji To polecenie stuzy do usuwania niepotrzebnych modeli korekgji.
» Kiliknij Delete.
» Zaznacz model w oknie bazy danych Correction models.
» Kliknij Delete.
v Model korekji zostaje usuniety z bazy danych.

WSKAZOWKA

Usuniecie modeli korekcji moze spowodowac, ze metody stang sie bezuzy-
teczne

Pamietaj, ze system nie sprawdza, czy model korekgji jest uzywany w jakiejs metodzie.

Zobacz takze

Usuwanie zaktécen widmowych - okno Edit spectra | Spectral corrections [ 84]

10.2.5 Usuwanie widm korekcyjnych

Niepotrzebne widma korekcyjne mozna usunac z bazy danych.

» Otwdrz okno Data | Data management, klikajac ikone £.

» Zlisty Type wybierz opcje Correction spectra i kliknij Delete.

» W oknie bazy danych Correction spectra wybierz widmo do usuniecia i kliknij Delete.

v’ Przeprowadzana jest kontrola w celu okreslenia, czy widmo jest uzywane w ja-
kims modelu korekgji. Jesli tak nie jest, widmo korekcyjne jest usuwane.

10.2.6 Importowanie szablonéw protokotow

Szablony drukowanych protokotéw, ktére zostaty utworzone zewnetrznie, muszg zostac
zaimportowane do ASpect PQ poprzez zarzadzanie danymi:

» Otworz okno Data | Data management, klikajac .

» Zlisty Type wybierz opcje Report templates i kliknij Import.
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» W oknie Open wybierz plik i kliknij Open.
Pliki protokotu maja rozszerzenie ,.Ist".

v" Szablon protokotu zostaje zaimportowany do ASpect PQ. Teraz przypisz szablon
protokotu do zawartosci do druku.

Zobacz takze
Szablony protokotow [+ 117]

10.2.7 Zarzadzanie ulubionymi liniami

Importowanie ulubionych linii

Eksportowanie ulubionych linii

Usuwanie ulubionych linii

Ulubione linie mozna zdefiniowa¢ w oknie Method. Zawieraja one linie analizy uzywana
w konkretnym zastosowaniu oraz parametry metody zalezne od linii. Pliki ulubionych li-
nii maja rozszerzenie ,.fav".

» Otworz okno Data | Data management, klikajac .

» Zlisty Type wybierz opcje Favorites.

To polecenie stuzy do importowania rekordu danych ulubionych do ASpect PQ.
» Kliknij Import.

» W oknie bazy danych kliknij Favorites details na Import.

» Wybierz plik ulubionych linii do zaimportowania i kliknij Open.

v' Po zapytaniu rekord danych ulubionych zostaje dodany do ulubionych linii.

» Kliknij Export.

» Zaznacz zadany rekord danych w oknie bazy danych Favorites details . Mozliwy jest
wybér wielokrotny.

» Kliknij Export.

» WprowadZ nazwe i Sciezke zapisu w oknie Targetfile (new or existing file)') i kliknij

Save.
Jako pliku docelowego mozna réwniez uzyé istniejacego pliku. W tym przypadku re-
kord danych zostanie zintegrowany z tym plikiem.

v Plik z rekordem danych ulubionych linii zostaje zapisany.

To polecenie stuzy do usuwania niepotrzebnych ulubionych linii.

» Kiliknij Delete.

» Zaznacz rekord danych w oknie bazy danych Favorites details .
» Kliknij Delete.

v’ Zaznaczony rekord danych zostaje usuniety z bazy danych.

Zobacz takze

Definiowanie swoich ulubionych linii [ 31]

10.2.8 Importowanie, eksportowanie i usuwanie arkuszy roboczych

Arkusze robocze mozna importowac, eksportowac i usuwacé w oknie Data | Data mana-
gement. Opcjonalnie podczas eksportu mozna dotaczy¢ zapisane metody i sekwencje.
Arkusze robocze maja rozszerzenie WST.

» Otwoérz okno Data | Data management za pomoca polecenia menu Extras | Data
management lub klikajac ikone £.
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Eksportowanie arkusza robo-
czego

Importowanie arkusza robocze-
go

Usuwanie arkuszy roboczych

» Zlisty Type wybierz opcje Worksheet.

» Kliknij Export.

» Zaznacz odpowiedni arkusz roboczy w oknie Export Worksheet. Aby wyeksportowac
metody i sekwencje zawarte w arkuszu roboczym, aktywuj opcje including sequence
and method(s).

» Kliknij Export i wprowad? folder oraz nazwe pliku eksportu.
» PotwierdZ wprowadzenia za pomocg Save.

v" Arkusz roboczy zostaje wyeksportowany z rozszerzeniem WST.

» Kliknij Import.

» W oknie Import Worksheet wybierz arkusz roboczy i kliknij Import. Aby zaimporto-
wac réwniez metody i sekwencje zawarte w arkuszu roboczym, aktywuj opcje inclu-
ding sequence and method(s).

» Wybierz arkusz roboczy w oknie standardowym i kliknij Open.

v" Arkusz roboczy zostaje zaimportowany.

» Kliknij Delete.

» W oknie Delete wybierz arkusz roboczy i kliknij Delete.

10.3 Zapisywanie wynikéw w formacie ASCII/CSV

Automatyczny ciagty eksport
danych

Reczny eksport danych
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Wyniki pomiaréw i analiz mogg byc¢ zapisywane zaréwno automatycznie, jak i recznie w
formacie ASCII/CSV. Parametry separatora dziesietnego i separatora kolumn ustawia sie
dla obu form eksportu w oknie Options | ASCII/CSV export.

Przy automatycznym ciggtym eksporcie danych kazdy wpis w tabeli wynikéw jest od razu
przesytany do zdefiniowanego pliku ASCIl. Nazwe pliku ASCII okresla sie w oknie Option-
s | Continuous ASCII export.

W przypadku recznego eksportu danych mozna wybra¢ w tabeli wynikéw wiersze prébek

do wyeksportowania.

» Zaznacz probki na liscie wynikow.

Przytrzymaj klawisz Ctrl lub Shift i wybierz probki, klikajac wiersze probek. Wszystkie
wiersze probek mozna zaznaczy¢ za pomoca polecenia menu Edit | Select All.

» Za pomoca pozycji menu Edit | Save Selection otwdrz okno standardowe Zapisz jako.
Alternatywnie mozna réwniez klikng¢ prawym przyciskiem myszy wybrane linie i wy-
bra¢ odpowiednie polecenie w menu kontekstowym.

» WprowadZ nazwe pliku i potwierdz przyciskiem OK.

Dane sa zapisywane w formacie odczytywanym przez arkusze kalkulacyjne z rozsze-
rzeniem ,.csv".

Zobacz takze
Opcje eksportu [ 132]
Opcje ciagtego eksportu ASCII [ 132]
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10.4 Definiowanie jednostek

Jednostkami dostepnymi w catym programie zarzadza sie w oknie Data | Units.

» Otworz okno Data | Units, klikajac ikone .

Dostepne sa 3 preferowane warianty (dla roztworéw: mg/L, ug/L, ng/L, mg/kg(liq); dla
probek statych: mg/kg, pg/kg, ng/kg, m-%). Jednostki te nie moga by¢ zmieniane przez

uzytkownika. Mozna dowolnie zdefiniowac inne jednostki. W przypadku wtasnej definicji
wprowadz wspdtczynnik przeliczania w polu Faktor:

Opcja
Unit

Opis

Nazwa jednostki (maks. 10 znakow)

Comment

Uwagi (maks. 20 znakdw)

Factor

Wspétczynnik 1 odpowiada 1 pg/L lub pg/kg, wspétczynnik 1000 od-
powiada 1 ng/L lub ng/kg.

Type

solid

Jednostka zwigzana z prébka stata

liquid

Jednostka zwiazana z probka ciekta (roztworem)
liquid grav.

Jednostka zwiazana z wazong probka cieczy, np. oleju

Za pomocg przyciskéw mozna zarzadza¢ wtasnymi wpisami.

Przycisk
Append

Opis

Dodanie nowego wiersza na koncu listy

Insert

Wstawienie nowego wiersza powyzej aktualnie zaznaczonego wiersza

Delete

Tylko jednostki zdefiniowane przez uzytkownika, jednostek prefero-
wanych nie mozna usung¢

Save

Zapisywanie zmian i wpisow

10.5 Zarzadzanie bazami danych wzorcéw podstawowych zapaséw i probek QC

Bazy danych z czesto uzywanymi wzorcami podstawowymi i probkami QC sg zarzadzane
w oknie Data | Stock std/QC samples. Mozna dodawa¢, usuwac lub edytowac wpisy w
tych bazach danych. Wzorce podstawowe i probki QC sa dostepne podczas rozwoju me-

tody.

» Otwoérz okno Data | Stock std/QC samples, klikajac ikone =.

» Wybierz opcje Stock standard lub QC samples.

» Wprowad? lub edytuj w tabeli parametry wzorcow:

Kolumna tabeli

Name

Znaczenie

Wprowadzanie nazwy wzorca (maks. 20 znakow).

Unit

Wybdr nazwy jednostki (maks. 10 znakéw) wzorca.

Elements and con-
centrations

Stezenie pierwiastka wprowadza sie w formacie ,symbol pierwiastka
stezenie” w wybranej jednostce, np. Fe 0,5; Cu 10; Co 0,005. Alterna-
tywnie za pomoca Concentrations mozna otworzyc¢ pole wprowadza-
nia Concentration entry, w ktérym mozna przypisac stezenie do kaz-
dego pierwiastka.

Za pomocg przyciskow mozna zarzadza¢ wpisami:
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Przycisk Funkcja

Append Wstawianie nowego wiersza na koncu listy.

Insert Wstawianie wiersza nad zaznaczonym wierszem na liscie.

Delete Usuwanie wybranego wiersza.

Save Zapisywanie list wzorcéw podstawowych/prébek QC.

Concentrations Otwieranie pole wprowadzania pierwiastka i stezenia zaznaczonego
wzorca.

10.6 Tworzenie predefiniowanych uwag

Dla nastepujgcych proceséw uzytkownik moze wstepnie zdefiniowa¢ wtasne uwagi:
®  Zapisywanie metody

®  Zapisywanie sekwengji

= Uruchamianie ponownego obliczania

= Uruchamianie pomiaru

Uwagi zdefiniowane przez uzytkownika mozna wstawia¢ za pomoca przycisku ... 0bok
pola Description w odpowiednich oknach.

Tworzenie uwagi Otworz okno Data | Default descriptions, klikajac ikone =.

Wybierz proces z listy Select category.
Otworz liste uwag, klikajac Edit template.

v Vv Vv Vv

Utwodrz nowa uwage, klikajgc New. W polu Name wprowadz nazwe, pod ktérg moz-
na wybra¢ uwagi. Wpisz tres¢ uwagi w polu Text.

» Uwage mozna edytowac za pomoca Modify lub usunac z listy wyboru za pomoca De-
lete.

10.7 Korzystanie ze schowka systemu Windows

Kopiowanie danych wynikéw  Wyniki wybranych prébek moga by¢ kopiowane bezposrednio do schowka systemu Win-
do schowka dows i w ten sposéb udostepniane innym aplikacjom Windows.

Odpowiednie polecenia znajduja sie w menu Edit:

Menu Edit... Opis

Copy visible Co- Kopiowanie widocznych wynikéw prébek w biezacej tabeli.
lumns only

Copy all Columns Kopiowanie wynikéw prébek ze wszystkich tabel.

Column Titles Jesli ta opcja jest aktywna (zaznaczona), kopiowany jest réwniez

wiersz tytutowy z nazwami kolumn.

» Zaznacz prébki w zadanej tabeli listy wynikdw.
- Przytrzymaj klawisz Ctrl lub Shift i wybierz prébki, klikajac wiersze prébek.

- Wszystkie wiersze probek mozna zaznaczy¢ za pomoca polecenia menu Edit | Co-
py all Columns.

» W razie potrzeby aktywuj polecenie menu Edit | Column Titles, aby skopiowa¢ pasek
tytutu.

» Wybierz odpowiednie polecenie menu, aby skopiowa¢ wyniki do schowka.
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Kopiowanie grafik jako zrzutu  Okna grafik i wykresy krzywych kalibracji, sygnatéw intensywnosci lub sygnatéw emisji
ekranu mozna kopiowac do schowka jako zrzut ekranu.

» Kliknij grafike prawym przyciskiem myszy. Pojawi sie menu kontekstowe z dwoma
poleceniami kopiowania.

» Wybierz polecenie kopiowania, aby skopiowa¢ obiekt: skopiuj tylko grafike lub cate
wyswietlane okno.

v Wybrany obiekt zostaje skopiowany do schowka i jest dostepny dla innych aplika-
¢ji systemu Windows.
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11 Dostosowywanie ASpect PQ

11.1 Opcje widoku

Okno Options| Display
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W oknie Options wprowadza sie nastepujace ustawienia dotyczace catej obstugi progra-

mu ASpect PQ:
= Opcje widoku

= Miejsca zapisu plikéw
= Parametry eksportu danych
= QOgolnie obowigzujace ustawienia przebiegu analizy, kalibracji i korekty o wartosé

Slepej proby

Wprowadzone ustawienia sg zachowywane po zamknieciu i ponownym uruchomieniu
ASpect PQ. Przycisk Default settings resetuje wszystkie opcje do ustawionych wartosci.

Okno Options mozna otworzy¢ poleceniem menu Extras | Options.

W oknie Options | Display definiuje sie funkcje widoczne w interfejsie roboczym. Zrzut

ekranu

* Options

Display Folders ASCII/CSV export Continuous ASCII export Analysis sequence Calbration

Display

[4 show toolbar

[4 show iconbar
® left O right
O top O bottom

Colors
Method:
Samples:

Transparency[%]:

System

[ Hide event windows
[ Hide results windows automatically
[ Display tooltips

Sequence:
Data:

g5 |2 Net signal —

[ Use PrtScr key for hardcopy function (instead of F5)

[] Allow screensaver

Ask for results report type (compact or complete) when printing

Default settings Accept Cancel

Opgja

Show toolbar

Opis

Wyswietlanie paska narzedzi z przyciskami procedury pomiarowej

Show iconbar

Wyswietlanie paska narzedzi z duzymi przyciskami szybkiego dostepu
i wybor pozycji paska symboli
Potozenie paska symboli mozna réwniez zmienic¢ przez przeciggniecie

go myszg, przy czym ustawienie nie zostanie zapisane przy nastepnym
uruchomieniu programu.

Hide event win-
dows

Brak wyswietlania okien zdarzen (np. Delay time)
Zamiast tego komunikaty sa wyswietlane na pasku stanu okna gtow-
nego.
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11.2 Sciezki zapisu

Opcja
Hide results win-
dows automatically

Opis
Okna wynikow s3 ukrywane, gdy otwarte zostaja okna podrzedne (np.

okno Method). Po zamknieciu okien podrzednych ponownie wyswie-
tlane sa okna wynikéw.

Display tooltips

Wyswietlanie matych tekstéw pomocy (etykiet narzedzi) nad wszystki-
mi przyciskami symboli i tytutami kolumn w oknach Method, Sequen-
ce i Sample ID.

Colors

Przycisk «e otwiera okno dialogowe wyboru koloru. Jako tto listy moz-
na ustawi¢ predefiniowane lub nowo zdefiniowane kolory.

Use PrtScr key for
hardcopy function
(instead of F5)

Domysinie wydruk ekranu uruchamiany jest za pomocg klawisza F5.
Klawisz Print na klawiaturze stuzy do funkcji schowka systemu Win-
dows. Jesli to pole wyboru jest aktywne, klawisz Print uruchamia wy-
druk ekranu. Opcja ta staje sie aktywna dopiero po ponownym uru-
chomieniu ASpect PQ.

Allow screensaver

Jesli ta opcja jest aktywna, podczas przerw w wprowadzaniu danych
wiacza sie wygaszacz ekranu Windows.

Ask for results re-
port type (compact
or complete) when
printing

Podczas drukowania okien wynikéw za pomocg pozycji menu File |
Print | Active Window mozna wybra¢ protokét petny lub kompaktowy.
Klikniecie tego przycisku resetuje wybdr Always use this results re-
port type, tak aby mozna byto ponownie wybra¢ typ protokotu.

Sciezki zapisu plikéw s3 definiowane podczas instalacji. Sa one wy$wietlane w oknie
Options | Folder i mozna tu edytowac niektére z nich.

Folder

Program

Opis

Sciezka instalacji plikow wykonywalnych programu

Work directory

Katalog na dane uzytkownika

Katalog roboczy zawiera dalsze podfoldery. Jest on definiowany pod-
czas instalacji lub przez opcjonalne Zarzadzanie uzytkownikami.

Temporary data

Katalog na dane tymczasowo utworzone przez program

Sample Informa-
tion

Wstepnie ustawiona Sciezka do otwierania i zapisywania plikéw z in-
formacjami o prébkach

Ta Sciezka moze zostac zmieniona. Kliknij «es, aby wybra¢ nowy fol-
der. Podczas otwierania i zapisywania plikow z informacjami o préb-
kach mozna wybrac inng $ciezke.

Export/Import

Wstepnie ustawiona sciezka eksportu i importu danych metod i se-
kwencji oraz eksportu danych wynikéw jako plikéw CSV

Ta Sciezka moze zostac zmieniona. Kliknij «ee, aby wybrac¢ nowy fol-
der. Réwniez podczas eksportowania i importowania mozna wybrac
inna sciezke.

Results

Katalog na dane wynikéw

Ten standardowy katalog moze zawiera¢ dalsze podfoldery do zapisy-
wania wynikéw. Foldery te sa dostepne do przechowywania plikow po
uruchomieniu pomiaru.

Application data

Katalog na dane, w ktérym ASpect PQ zapisuje niezbedne dane
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11.3 Opcje eksportu

Parametry eksportu danych wynikéw w formacie ASCII definiuje sie w oknie Options |
ASCII/CSV export. Parametry te maja zastosowanie zaréwno do automatycznego, jak i
recznego eksportu danych.

Ustawienia

Opcja

Decimal separator

Opis

Okresla separator liczb dziesietnych

List separator

Okresla, jaki znak jest uzywany do oddzielania elementéw listy

Na potrzeby eksportu listy wynikdw nalezy wybrac separatory Decimal separator i List
separator..

W obszarze Results fields for export okreslenia sie, ktére kolumny tabeli wynikéw beda
eksportowane do pliku ASCII. Opcja all eksportuje wszystkie kolumny listy wynikow (ze
wszystkimi kartami podrzednymi). Opcja only selected fields otwiera liste, z ktérej moz-
na wybra¢ kolumny do wyeksportowania.

Zobacz takze
Zapisywanie wynikéw w formacie ASCII/CSV [ 126]

11.4 Opcje ciggtego eksportu ASCII

W oknie Options | Continuous ASCII export aktywowany jest automatyczny eksport da-
nych wynikéw podczas analizy. Plik eksportu jest aktualizowany po wyswietleniu nowego
wiersza w oknie procesu i wynikéw. Dane sa dotaczane do istniejacych plikow.

Dalsze opcje eksportu definiuje sie w oknie Options | ASCII/CSV export.

Eksport danych wynikow Pole wyboru Continuous ASCII export of results data aktywuje funkcje eksportu. Na-

stepnie nalezy wybra¢ opcje nazwy pliku:

Opgja Opis

Nazwa pliku jest taka sama jak nazwa metody. Rozszerzenie pliku to
,-csV". Plik zostaje zapisany w domysInej $ciezce eksportu/importu
(okno Options | Folder).

Method name.csv

Results file na- Nazwa pliku jest taka sama jak nazwa pliku wynikéw. Rozszerzenie
me.csv pliku to ,.csv".
Plik zostaje zapisany w domyslInej $ciezce eksportu/importu (okno
Options | Folder).

other Mozna nada¢ dowolng nazwe pliku i wybra¢ dowolna $ciezke.
Przycisk .se Otwiera standardowe okno Save as w celu wybrania
Sciezki zapisu i nazwy pliku.

Dane sg zapisywane na biezaco w tym pliku do momentu przypisania
nowej nazwy lub wybrania innej opcji nazwy.
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Create separate file
for each sample
(result row number
and sample name
is appended to file-
name)

Nazwa pliku zostaje uzupetniona o numer wiersza listy wynikéw i na-
zwe probki. Niedozwolone znaki sg zastepowane podkresinikami (np.
Metoda testu-001 QC 1 mg_L.csv).
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Eksport widm

Na potrzeby eksportu widm nalezy aktywowac opcje Continuous export of spectra
(CSV) i wybrac sciezke zapisu.

Widma sa dodatkowo eksportowane jako pliki CSV do okreslonej sciezki eksportu. Nazwa
pliku jest tworzona zgodnie ze schematem ,Wiersz listy-nazwa prébki-nazwa linii-po-
wtorny pomiar”, np. 0007-probka-Al309-02.csv.

11.5 Opcje przebiegu analizy

Okno Options | Analysis sequ-
ence

Przerwanie sekwencji po naste-
pujacych btedach

Dodatkowa kontrola btedéw

W oknie Options | Analysis sequence mozna zdefiniowa¢ ogélne ustawienia przebiegu
analizy. Zrzut ekranu

Q Options = X
Display Folders ASCII/CSV export Continuous ASCII export Analysis sequence Calibration

Stop sequence if Additional error checks
[J optical system shows offset [ Monotony of calbration points

[ calibration function is invalid
[J nebulizer gas control is out of limit

Results windows Other
O signal plot [ Attach date/time to the results flename
& spectrum plot [ Continuous export also during reprocessing
[ Bar graph [J Do not update timestamp when reprocessing
Scaling of max. signal value: [] switch off purge gas when plasma is extinguished
auto |

4 Report window
[J sample conc. in calibration curve

Default settings oK Accept Cancel

Analiza jest monitorowana pod katem nastepujacych btedéw i moze zostac przerwana w
przypadku ich wystapienia:

Opcja Opis
optical system Zatrzymanie, jesli ustawienie dtugosci fali (korekcja Ne) jest nieprawi-
shows offset dtowe

calibration function  Zatrzymanie, jesli nie mozna byto obliczy¢ funkcji kalibragji
is invalid

nebulizer gas con- Zatrzymanie, jesli przekroczona zostata wartos¢ kontrolna rozpylacza

trol is out of limit Wartos¢ kontrolna przeptywu rozpylacza jest okreslana podczas kali-

bracji. Jesli wartos¢ kontrolna zmienia sie podczas pdzniejszej analizy,
oznacza to, ze czasteczki zatykaja rozpylacz.

Opgja Opis

Monotony of cali- Przeprowadzany jest test monotonicznosci punktéw kalibracji.

bration points Test monotonicznodci sprawdza, czy wyzsze stezenia wzorca prowa-

dza réwniez do wyzszych zmierzonych wartosci.
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Widok wynikow

Inne

Opcja
Signal Plot

Opis
Podczas analizy wyswietlane jest okno z widokiem krzywej sygnatu
pomiarowego w funkgji czasu.

Spectrum Plot

Podczas analizy wyswietlane jest okno z widokiem rejestrowanego za-
kresu widmowego.

Bar graph

Pokazuje zmierzone intensywnosci w postaci wykresu stupkowego

Scaling of max. si-
gnal value

Okresla maksimum osi wartosci mierzonej dla widoku krzywej sygnatu

auto: Automatyczne skalowanie osi.
Alternatywnie ustawienie to mozna réwniez wykonaé za pomoca
funkcji menu View | Scaling.

Report window

Podczas analizy wyswietlane jest okno z informacjami o stanie pla-
zmy.

Sample conc. in ca-

libration curve

Wyswietla okno Sample conc. in calibration curve z biezaca krzywa
kalibracji i, jesli zostata juz zmierzona, krzywa rekalibracji. Po pomia-
rze prébki obliczenie nieskorygowanego stezenia z emisji jest wyr6z-
niane czerwonymi liniami pomocniczymi. W przypadku kalibracji z do-
dawaniem wyswietlana jest przeliczona krzywa kalibracji.

Opgja

Attach date/time
to the results file-
name

Opis
Biezacy czas komputera w momencie rozpoczecia pomiaru jest auto-
matycznie dotaczany do nazwy pliku wynikéw.

Continuous export
also during repro-
cessing

Po ponownym obliczeniu wyniki sa eksportowane automatycznie.

Do not update ti-
mestamp when re-
processing

Po ponownym obliczeniu wynikéw pierwotne czasy pomiaréw zostaja
zachowane.

Switch off purge

gas when plasma is

extinguished

Aby oszczedzac gaz, gaz ptuczacy jest wytaczany po zgaszeniu plazmy.

Zobacz takze

Kalibracja [ 89]

Wprowadzanie parametrow kalibracji (okno Method | Calibration) [ 39]

11.6 Ustawienia og6lne kalibracji i korekty o wartos¢ slepej préby

Kalibracja
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W oknie Options | Analysis sequence definiuje sie ogélnie obowigzujace ustawienia kali-
bragji i wybiera metode korekty o wartos¢ slepej proby.

W tej grupie mozna wprowadzi¢ podstawowe ustawienia kalibracji. Wszystkie pola wy-
boru sa domyslnie niezaznaczone.

Opgja

Correlation coeffi-
cient

Opis

Wybér wskaznika jakosci dopasowania krzywej kalibracyjnej
R: wspétczynnik korelagji

R? I: wspotczynnik determinacgji

R?(adj.): skorygowany wspétczynnik determinacji
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Korekta o wartos¢ Slepej proby

Granica wykrywalnosci i ozna-
czalnosci

Op¢ja Opis

Show prediction in-  Jesli opcja ta jest aktywna, wyswietlane jest pasmo prognozy dla kali-
stead of confidence  bracji. Pasmo ufnosci jest przewidziane w ustawieniach domysinych.
interval

auto compares ,auto” oznacza automatyczny wybdr funkgji kalibracji. Jesli ta opcja jest
with quadratic in- aktywna, do poréwnania uzywana jest funkcja kwadratowa. Ustawie-
stead of rational niem domysinym jest utamkowa funkcja wymierna.

function

Compute slope for Jesli ta opcja jest aktywna, nachylenie krzywej kalibracji jest obliczane

mean concentra- przy srednim stezeniu zakresu kalibragji. Przy ustawieniu domyslnym
tion instead of 0 nachylenie jest obliczane dla stezenia O.
WSKAZOWKA

Aby zapewni¢ zgodnos¢ obliczen kwadratowej funkgji kalibracji zgodnie z DIN 38402 i
ISO 8466-2, nalezy aktywowac wszystkie powyzsze opcje.

Jesli chodzi o korekte o wartosc¢ $lepej préby, mozna wybrac jedna z 2 metod obliczania:
w oparciu o Conc.1 lub Conc.2.

W metodzie obliczania opartej na Conc.2 najpierw obliczane jest pierwotne stezenie
wartosci $lepej proby (Conc2g,) na podstawie identyfikatoréw probek wartosci slepej
préby. Przy wyznaczaniu Conc.2 uwzgledniane jest Conc2y,.

W metodzie obliczania opartej na Conc.1 do obliczenia stezenia probki wykorzystywane
jest stezenie wartosci $lepej ustalone bezposrednio z probki (Conclg,,.). Metoda ta mo-
ze by¢ stosowana, jesli dane identyfikacyjne prébki (np. rozciericzenia) nie maja duzego
wptywu na stezenie roztworow wartosci $lepej i dlatego nie wprowadza sie danych iden-
tyfikacyjnych prébki dotyczacych wartosci Slepej proby.

Przyktad obliczen dla ciektej pierwotnej prébki ze wstepnym rozciericzeniem:

= W oparciu o Conc.1: Conc2,,,. = (Concls,,,. = Concly,,) * DFg,

= W oparciu o Conc.2: Conc2g,,,. = (Concl * DFgmpie) = CONC2g10

Sample

Conclg,mpre Stezenie probki bez uwzglednienia informacji zawartych w identyfikatorze
probki

Conc2g,mpre Pierwotne stezenie probki

Conclg,n Stezenie wartosci $lepej proby bez uwzglednienia informacji zawartych w
identyfikatorze probki

Conc2 g, Pierwotna wartos¢ $lepej proby

DFsmple Wspotczynnik rozciernczenia prébki

Dla korekty o wartosc slepej proby domysinie ustawiona jest metoda oparta na Conc.2.
Jesli chcesz uzy¢ skroconej procedury opartej na Conc.1 bez uwzgledniania identyfikatora
probki wartosci Slepej proby, aktywuj opcje Blank correction based on Concl.

Dla granic wykrywalnosci i granic oznaczalnosci mozna edytowac wspoétczynniki i liczbe
powtérnych pomiaréw. Obliczone granice wykrywalnosci/granice oznaczalnosci sg wy-
$wietlane w oknie Calibration. Jesli ustawienia maja zostac zastosowane do istniejgcych
wynikéw, wyniki musza zosta¢ ponownie obliczone. Zastosowane wspétczynniki i liczba
powtorzen pomiaru sg wyswietlane w oknie Calibration oraz w drukowanych protoko-
tach kalibracji i pomiaréw wyniku/wartosci slepej proby.

Aby edytowac wspétczynniki i powtérzenia pomiaréw, kliknij LOD i BG. Przewidziane sg
nastepujace ustawienia domyslIne:
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Factor LOD 3
FactorLOQ 9
Replicates 11
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12 Konfiguracja wymiany danych z zewnetrznym systemem
zarzgdzania zleceniami

Za posrednictwem interfejsu danych wyniki pomiaréw mozna wyeksportowac w forma-
cie ASCII/CSV ASpect PQ do systemu zarzadzania informacjami laboratoryjnymi (LIMS)
lub innego programu zewnetrznego.

Mozna rowniez importowac dane informacji o probce (identyfikator prébki) w formacie
ASCII/CSV z zewnetrznych programdw, takich jak LIMS lub aplikacje Microsoft Office.

12.1 Eksportowanie wynikéw pomiaréow

Definiowanie opcji eksportu

Konfiguracja automatycznego
eksportu

Wyniki pomiaréw mozna eksportowac zaréwno automatycznie, jak i recznie do forma-
tow tekstowych ASCII/CSV w celu dalszego przetwarzania w innych aplikacjach, takich
jak LIMS.

» Otworz okno Options za pomocg punktu menu Extras | Options.

» Zdefiniuj Sciezke zapisu eksportu danych wynikéw na karcie Folder w punkcie
Export/Import.

» Zdefiniuj separatory na karcie ASCII/CSV export:
- Decimal separator: wybierz separator liczb dziesietnych.
- List separator: wybierz znak oddzielajacy elementy listy.
» Zdefiniuj pola eksportu wynikdw:
- all: eksportowanie wszystkich kolumn listy wynikdw tacznie ze wszystkimi kartami
podrzednymi.
- only selected fields: klikajac ..., otworz liste, w ktérej mozna wybrac¢ kolumny do
wyeksportowania.
» Przejmij ustawienia eksportu, klikajac przycisk Accept.

v Opcje eksportu zostaty zdefiniowane. Ustawienia maja zastosowanie do eksportu
automatycznego i recznego.

Skonfiguruj automatyczny eksport danych wynikéw podczas analizy. Oprogramowanie
aktualizuje plik eksportu natychmiast po pojawieniu sie nowego wiersza w oknie procesu
i wynikéw. Oprogramowanie dotacza nowe dane do istniejacego pliku eksportu.

» W oknie Options przejdZ do karty Continuous ASCII export.
» Aktywuj pole wyboru Continuous ASCII export of results data.
» Nadaj nazwe pliku eksportu:

- Method name.csv: nazwa pliku jest taka sama jak nazwa metody, z rozszerze-
niem ,.csv".

- Results file name.csv: nazwa pliku jest taka sama jak nazwa pliku wynikéw, z
rozszerzeniem ,.csv".

- other: Kliknij przycisk ..., aby otworzy¢ standardowe okno Save as. Przypisz
Sciezke zapisu i nazwe pliku.

v Oprogramowanie zapisuje dane w pliku w sposéb ciagty do momentu przypisania
nowej nazwy lub wybrania innej opcji nazwy pliku.
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Reczne eksportowanie wynikéw

Format danych
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Aktywuj pole wyboru Create separate file for each sample (result row number and
sample name is appended to filename), jesli chcesz utworzy¢ jeden plik dla kazdej
probki.

v Oprogramowanie dodaje numer wiersza listy wynikow i nazwe probki do nazwy

pliku. Niedozwolone znaki sa zastepowane podkresinikami (np. Metoda te-
stu-001 QC 1 mg_L.csv).

Aktywuj pole wyboru Continuous export of spectra (CSV), jesli chcesz automatycz-
nie eksportowac takze widma. Wybierz Sciezke zapisu w punkcie Export path.

Przejmij ustawienia eksportu, klikajac przycisk Accept.
Przejdz do karty Analysis sequence.

Aktywuj pole wyboru Continuous export also during reprocessing, jesli chcesz auto-
matycznie eksportowac wyniki réwniez po ponownym obliczeniu.

Zamknij okno, klikajac OK.

v' Automatyczny eksport danych zostat skonfigurowany.

Alternatywnie mozna eksportowac wyniki pomiaréw recznie.

»
»

Przejdz do karty Resultsw oknie gtéwnym.

Zaznacz prébki na liscie wynikow.

Przytrzymaj klawisz Ctrl lub Shift i wybierz dane do wyeksportowania, klikajac odpo-
wiedni wiersz probki.

Wybierz wszystkie wiersze prébki za pomoca pozycji menu Edit | Select All.

Wybierz pozycje menu Edit | Save Selection.
Wprowadz nazwe pliku w standardowym oknie Save as . PotwierdZ wpis, klikajac OK.
v Oprogramowanie eksportuje wyniki w formacie ASCII/CSV z rozszerzeniem ,.csv".

Po wybraniu pozycji menu Edit | Copy visible Columns only lub Copy all Columns
oprogramowanie kopiuje dane do schowka. Dane mozna przenies¢ do otwartego pli-
ku Excela za pomoca kombinacji klawiszy Ctrl+V.

Oprogramowanie oddziela wpisy w pliku tekstowym za pomoca zdefiniowanego separa-
tora listy. Kazdy wiersz konczy sie znakiem korica linii (CR/LF).

Plik eksportu rozpoczyna sie od danych nagtéwka ktére zawieraja informacje o urza-
dzeniu, wersji uzywanego oprogramowania oraz dacie i godzinie utworzenia pliku.
Data jest formatowana zgodnie z ustawieniami w Panelu sterowania systemu Win-
dows. Uzywany jest format daty (krotki).

Po pustym wierszu nastepuje lista pol do wyeksportowania.

Dane nagtéwka sa generowane tylko raz. Po danych nagtéwka nastepuja zmierzone
wartosci.

Przyktadowy plik eksportu:
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Instrument: PQ 9200 $#10587200262BB0101 Tech: ICP-QES
SW-Version: ASpect PQ 1.3.2.2007 Created: 29.10.2024 14:04

Nr.;Name;Linie;Typ;Einheit;Konz.1;SD1;RSD%;VB; VF;Einheit;
Konz.2;5D2;R5D%;VB;100%

norm. ; QC;QC;QC;Bem. ;Ints.;SD(Ints.);RSD%; Datum;Zeit;
Norm.Ints.; SD;RSD%;Masse;Einh.; Feuchte [%] ;RHF[%];Einw. [mg];
Fehler;Pos; Vor-vF;Einw. [g]l;Vol. [mL];Ges.einw.
“q];Name(Z);A57VF;BW7

Korr.;Faktor;Einzelwerte(Ints.) ;;;Untergrund(Ints.);
1;Samplel;Co237.863;0;1g/L;1968;47.49;
2.41;215.9;1;mg/L;1.968;0.0475; 2.41;0.2159;;;;;>
KAL;25705%;6€194; 2.41;29.10.2024;14:04;;::::::::101;
1.000;7;;75:; 1l;aus;
0.00;256411;251214;263551;20386;9786;27849;

2;Samplel;Ni231.604;0;ng/L;1537;62.95;

4.10;93.89;1;mg/L;1.537;0.0630;
4.10;0.0939;;;;;;254729;10328;
4.05;29.10.2024;14:04;;;:::::7:101; 1.000;;:;::; 1;aus;
0.00;246002;252054;266131;4598;16546;33369;

3;5ample2;Co0237.863;0;1g/L,;2289;17.01;
0.74;254.0;1;mg/L;2.289;0.0170; 0.74;0.2540;;;;;>
KAL;298914;2219; 0.74;29.10.2024;14:04;;;:::::::102;
1.000;;:7;; 1l;aus;

0.00;300902;299321;296520;27198;27379;28180;
4; sample2;Ni231.604;0;1g/L;1755;20.57;

1.17;108.4;1;mg/L;1.755;0.0206; 1.17;0.1084;;;:;:;>
KAL;290377;3374; 1.16;29.10.2024;14:04;;;:;:;:;::::102;
1.0007;5:55 1;aus;

0.00;294115;287557;289459;26485,;9243;18241;

Rys.1  eksport CSV

12.2 Importowanie plikéw z informacjami o prébkach

Reczny import identyfikatora
probki

Mozna generowac i recznie importowac pliki z informacjami o prébkach (identyfikatory
prébek) w formacie ASCII/CSV za pomoca aplikacji LIMS lub Microsoft Office.

Aby import sie powiddt, nalezy upewnic sie, ze poszczegdlne wiersze pliku z informacja-

mi o probce sa zakoriczone znakami konica linii (CR/LF).

Przyktad prawidtowego pliku z informacjami o probce:
Samplel;101;1.000000;mg/L;0.001;0;;100.000000;ID154-21;
|L.000000;0;-1.000000;0.000000;alle

Sample2;102;1.000000;mg/kg (1ig);0.001;2;5.6;100.000000;
ID154-22;5.000000;0;-1.000000;0.000000;Co

Rys.2  import CSV

» Identyfikator prébki mozna otworzy¢ za pomocg jednej z ponizszych mozliwosci:
- Kliknij ikone [m] obok pola Samples na pasku narzedzi.
- Wybierz pozycje menu File | Open Sample Information File.
- Kliknij Open w oknie Sample ID.

» Wybierz plik w standardowym oknie Otworz.

v Identyfikator probki jest wyswietlany w oknie Sample ID i moze zostac uzyty do
nastepnej analizy.

12.3 Pola eksportu wynikéw

Nazwa pola Opis Typ danych

No. Numer na liscie sekwencji Liczba catkowita

Name Nazwa probki, wzorca lub probki/ Ciag znakéw, maks.
wzorca QC 20 znakow
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Nazwa pola Opis Typ danych
Line Linia pierwiastka Ciag znakéw, maks.
10 znakéw

Type Analit lub wzorzec wewnetrzny Liczba catkowita
0 = analit
IS1 ... x = wzorzec wewnetrzny

Unitl Jednostka stezenia 1 (stezenie Ciag znakéw, maks.
analizowanej probki) 10 znakoéw

Conc.1 Stezenie analitu w probce/wzorcu Liczba dziesietna

SD1 Odchylenie standardowe Conc. 1 Liczba dziesietna
(statystyka sredniej)

RSD% Wzgledne odchylenie standardowe  Liczba dziesietna
Conc. 1 (statystyka sredniej)

cf Przedziat ufnosci Conc. 1 Liczba dziesietna

DF Wspotczynnik rozciericzenia przy Liczba dziesietna
automatycznym rozcienczaniu
prébki (jest brany pod uwage przy
obliczaniu stezenia)

Unit2 Jednostka stezenia 2 (stezenie Ciag znakdéw, maks.
pierwotnej probki) 10 znakow

Conc.2 Stezenie pierwotnej probki Liczba dziesietna

SD2 Odchylenie standardowe Conc. 2 Liczba dziesietna
(statystyka sredniej)

RSD% Wzgledne odchylenie standardowe  Liczba dziesietna
Conc. 2 (statystyka $redniej)

cf Przedziat ufnosci Conc. 2 Liczba dziesietna

100% norm.

Stezenie znormalizowane do
udziatu procentowego 2

Liczba dziesietna

Qac Informacje o QC i kalibracji Ciag znakéw, maks.
30 znakdéw
Qac Informacje o QCi kalibragji Ciag znakdw, maks.
30 znakow
Qc Informacje o QCii kalibracji Ciag znakdéw, maks.
30 znakéw
Rem. Uwagi Ciag znakéw, maks.
40 znakéw
Ints. Srednia zmierzonych poszczegol- Liczba dziesietna
nych intensywnosci
SD (Ints.) Odchylenie standardowe (statysty-  Liczba dziesietna
ka $redniej)
RSD% Wzgledne odchylenie standardowe  Liczba dziesietna
(statystyka sredniej)
Date Data pomiaru Ustawienie Windows dla
krotkiego formatu daty, np.
30.01.2024
Time Godzina pomiaru hh:mm, np. 14:29
Norm.Ints. (nieuzywane w ASpect PQ) /
SD (nieuzywane w ASpect PQ) /
RSD% (nieuzywane w ASpect PQ) /
Mass (nieuzywane w ASpect PQ) /
Unit (nieuzywane w ASpect PQ) /
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Nazwa pola
Hum. [o/o]

Opis
(nieuzywane w ASpect PQ)

Typ danych
/

RHF[%]

(nieuzywane w ASpect PQ)

/

Wt. [mg]

(nieuzywane w ASpect PQ)

/

Error

Komunikat o btedzie, jesli podczas
pomiaru wystapit btad

Ciag znakéw

Pos

Pozycja probki w autosamplerze

Liczba catkowita

Pre-DF

Wspotczynnik wstepnego rozcien-
czenia. Wspotczynnik, o ktory ory-
ginalna probka zostata rozcienczo-
na przed umieszczeniem jej w au-
tosamplerze lub doprowadzeniem
do plazmy w przypadku pracy bez
autosamplera. Wspétczynnik ten
jest wymagany do obliczenia steze-
nia pierwotnej prébki (Conc. 2).

Liczba dziesietna

Wt. [mg]

Odwazka w miligramach. Masa
pierwotnej probki, ktéra zostata
wprowadzona do roztworu pod-
czas wstepnej obrobki préobki (uzy-
wana do obliczania Conc. 2)

Liczba dziesietna

Vol. [mL]

Objetosc rozpuszczalnika, w kto-
rym rozpuszczono dang odwazke w
mL (uzywana przy obliczaniu

Conc. 2)

Liczba catkowita

Total wt. [g]

Catkowita odwazka prébki i roz-
puszczalnika w gramach

Liczba dziesietna

Name(2)

Dodatkowe oznaczenie prébki

Ciag znakéw, maks.
20 znakéw

AS-DF

Wspotczynnik rozciericzenia auto-
samplera lub uktadu rozcienczania

Liczba dziesietna

Blank corr.

Korekta o wartos¢ slepej proby

off
Nie jest wykonywana korekta o
wartosc slepej proby.

on
Aby obliczy¢ stezenie pierwotnej
prébki, odejmowana jest wartos¢
Slepej proby ostatnio zmierzona w
sekwengji.

0|1

Factor

(nieuzywane w ASpect PQ)

/

Single values(Ints.)

Poszczeg6lne wartosci pomiaréw
intensywnosci

Ciag znakéw liczb dziesiet-
nych oddzielonych spacja-
mi, maks. 1000 znakdéw

Background(Ints.)

Intensywnos¢ tta przy linii pier-
wiastka

Ciag znakéw liczb dziesiet-
nych oddzielonych spacja-
mi, maks. 1000 znakdw
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12.4 Pola plikéw z informacjami o prébkach
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Nazwa pola

Pos

Opis

Pozycja probki w autosamplerze

Typ danych

Liczba catkowita

Name

Nazwa probki, wzorca lub prébki/
wzorca QC

Ciag znakdéw, maks.
20 znakow

Pre-DF

Wspétczynnik wstepnego rozcien-
czenia. Wspétczynnik, o ktéry ory-
ginalna prébka zostata rozciericzo-
na przed umieszczeniem jej w au-
tosamplerze lub doprowadzeniem
do plazmy w przypadku pracy bez
autosamplera. Wspétczynnik ten
jest wymagany do obliczenia steze-
nia pierwotnej probki (Conc. 2).

Liczba dziesietna

Unit

Jednostka stezenia probki

Ciag znakéw, maks.
10 znakéw

Factor

Wspotczynnik jednostki

Wspétczynnik 1 odpowiada 1 pg/L
lub pg/kg, wspotczynnik 1000 od-
powiada 1 ng/L lub ng/kg.

Ciagg znakow, maks.
10 znakéw

Type

Rodzaj jednostki
0 = ciecz
1 = stata

2 = ciecz, grawimetrycznie

Liczba catkowita

Wt. [mg]

Odwazka w miligramach. Masa
pierwotnej prébki, ktora zostata
wprowadzona do roztworu pod-
czas wstepnej obrobki probki (uzy-
wana do obliczania Conc. 2)

Liczba dziesietna

Vol. [mL]

Objetosc rozpuszczalnika, w kto-
rym rozpuszczono dang odwazke w
mL (uzywana przy obliczaniu

Conc. 2)

Liczba catkowita

Total wt. [g]

Catkowita odwazka probki i roz-
puszczalnika w gramach

Liczba dziesietna

Name(2)

Dodatkowe oznaczenie probki

Cigg znakéw, maks.
20 znakéw

AS-DF

Wspotczynnik rozcienczenia auto-
samplera lub uktadu rozcienczania

Liczba dziesietna

Blank corr.

Korekta o wartosc slepej proby

off
Nie jest wykonywana korekta o
wartosc slepej proby.

on
Aby obliczy¢ stezenie pierwotnej
prébki, odejmowana jest wartos¢
Slepej proby ostatnio zmierzona w
sekwengji.

01

Sample type

Probka lub wartosé Slepej proby
0 = prébka

1 = odczynnik - wartosc slepej pré-
by

Liczba catkowita
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Nazwa pola Opis Typ danych
Elements Pierwiastki lub linie, ktére majg by¢  Ciag znakéw, maks.
analizowane w probce 10 znakow

all = wszystkie pierwiastki metody

Symbole pierwiastkéw oddzielone
przecinkami, np. Fe, Co, Ni
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13 Opcjonalny modut zgodnosci z przepisami
FDA 21 CFR Part 11

Opcjonalny modut zgodnosci z przepisami FDA 21 CFR Part 11 dla ASpect PQ zawiera

nastepujace funkcje zgodnie z wymogami FDA dotyczacymi dokumentacji elektronicznej

i podpisow elektronicznych (21 CFR Part 11):

®  Zarzadzanie uzytkownikami

= Podpisy elektroniczne

= Sciezka audytu

® A File Protection do ochrony plikéw przed zamierzong i niezamierzonga manipulacja
danymi

Domyslinie w Zarzadzaniu uzytkownikami utworzonych jest 6 pozioméw uzytkownikow.
Poziomy uzytkownikéw moga by¢ dowolnie konfigurowane i uzupetniane o dodatkowe
poziomy uzytkownikéw.

Jesli Zarzadzanie uzytkownikami jest zainstalowane i skonfigurowane, aktywacja ele-
mentu menu System w ASpect PQ umozliwia dostep do funkcji Zarzadzania uzytkowni-
kami.

Wszystkie zmiany danych uzytkownikéw sg trwale zapisywane w zaszyfrowanej bazie
danych po zamknieciu odpowiedniego okna.

13.1 Zarzadzanie uzytkownikami

13.1.1 Zarzadzanie uzytkownikami - widoki i ustawienia

Okno User Management

Szczegoty profilu uzytkownika
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Zarzadzanie uzytkownikami moze zostac¢ skonfigurowane przez uzytkownikéw z upraw-
nieniami administratora przy pierwszym uruchomieniu Zarzadzania uzytkownikami po
instalacji lub w pdZniejszym momencie.

Dla kazdego uzytkownika tworzone jest konto, w ktérym zapisany jest profil uzytkowni-
ka. Jesli konto uzytkownika jest juz niepotrzebne, mozna je dezaktywowac lub zabloko-
wac. Kont uzytkownikéw nie mozna usunac.

» W ASpect PQ otwdrz pozycje menu System | User Management.

» Alternatywnie mozna otworzy¢ Zarzadzanie uzytkownikami poza ASpect PQ poprzez
menu Windows ASpect PQ | User Management.

» Wprowadz dane logowania uzytkownika z uprawnieniami do Zarzadzania uzytkowni-
kami.

v’ Zostanie wyswietlone okno User Management.
To okno zawiera liste wprowadzonych nazw uzytkownikéw i odpowiadajgcych im pet-
nych nazwisk. Po prawej stronie okna wyswietlane sg szczegoty profilu wybranego uzyt-

kownika.

Dla uzytkownika wybranego z listy wysSwietlane sg nastepujace dane:

Opgja Opis

User ID Login uzytkownika

User level Przypisany poziom uzytkownika z uprawnieniami uzytkownika
Full name Nazwisko uzytkownika

E-signature Yes: uzytkownik moze podpisywac elektronicznie dane wynikow.
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Przyciski

Op¢ja Opis
No: uzytkownik nie moze podpisywac elektronicznie.
Status Active: mozna uzywac nazwy uzytkownika (zielone kotko).

Disabled: nazwa uzytkownika jest nieaktywna i nie mozna jej uzywac
(czerwone kotko).

Passwd. protect.

Active: logowanie uzytkownika wymaga podania hasta.
Not active: logowanie uzytkownika jest mozliwe bez hasta.

Klikniecie symbolu ktédki otwiera okno Modify user data. Gdy ktédka
jest zamknieta, aktywna jest ochrona hastem.

Valid until:

Indefinitely: hasto nigdy nie wygasa.

Date/days: uzytkownik musi zmieni¢ hasto po uptywie okreslonego
czasu.

Ta opcja nie jest wyswietlana w przypadku logowania za posrednic-
twem ustugi Active Directory.

Przycisk

New ...

Opis
Tworzenie nowego uzytkownika

Zostanie wy$wietlone okno Add user data.

Modify ...

Zmiana danych uzytkownika dla wybranego wiersza tabeli

Okno Modify user data pojawia sie dla zaznaczonego uzytkownika.
Okno mozna réwniez otworzy¢ poprzez dwukrotne klikniecie uzytkow-
nika.

Active users only

Wyswietlanie tylko aktywnych uzytkownikéw

Audit trail Otwarcie protokotu zdarzen
Permissions Przypisywanie uprawnien uzytkownikéw w oprogramowaniu
Exit Zamykanie aplikacji

13.1.2 Konfiguracja pozioméw uzytkownikéw

Liczba dostepnych pozioméw
uzytkownika

Od wersji Modutu zgodnosci z przepisami FDA 21 CFR Part 11 w wersji 2.0 Zarzadzanie
uzytkownikami ma nowa funkcje konfigurowania pozioméw uzytkownikéw. Podczas gdy
w poprzednich wersjach oprogramowania dostepne uprawnienia pozioméw uzytkowni-
kéw byty ustalone, teraz mozna dowolnie konfigurowac poziomy uzytkownikéw. Na li-
$cie funkgji oprogramowania aktywuje lub dezaktywuje sie funkcje, ktére maja by¢ do-
stepne dla danego poziomu uzytkownika.

Domyslinie w Zarzadzaniu uzytkownikami utworzonych jest 6 pozioméw uzytkownikow.
Poziomy uzytkownikéw moga by¢ dowolnie konfigurowane i uzupetniane o dodatkowe
poziomy uzytkownikdw.

®  Poziom administratora (poziom 0)

Administrator ma petne prawa do Zarzadzania uzytkownikami i moze konfigurowac
Zarzadzanie uzytkownikami, konfigurowac prawa na poziomach uzytkownikéw oraz
tworzy¢ lub blokowa¢ uzytkownikéw. Domysinie administrator nie ma uprawnien do
ASpect PQ i nie moze zalogowac sie do oprogramowania.

= Poziom1
Uzytkownicy na tym poziomie maja wszystkie uprawnienia do ASpect PQ do rozwoju
metod i procedur oraz moga konfigurowac oprogramowanie.

= Poziom 2 -4

Uzytkownicy na tym poziomie maja stopniowane uprawnienia do trybu analizy, przy
czym: poziom 2 > poziom 3 > poziom 4. Nie maja uprawnien do konfiguracji ASpect
PQ.
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®  Poziom uzytkownika 5
Uzytkownicy na tym poziomie maja uprawnienia do logowania do Zarzadzania uzyt-
kownikami i ASpect PQ z minimalnymi uprawnieniami, np. do celéw audytu.

Opcjonalnie mozna utworzy¢ maks. 4 dodatkowe poziomy (6 - 9) na potrzeby konfigura-
qji specjalnych.

Konfiguracja poziomow uzyt- » W oknie User Management kliknij Permissions.
kownikow

v' Zostanie wyswietlone okno Change user permissions.

» W macierzy uprawnien/pozioméw mozna aktywowac funkcje dla poziomu, zaznacza-
jac pola wyboru.
Po kliknieciu prawym przyciskiem myszy pola wyboru mozna za pomoca menu kon-
tekstowego wstawi¢ lub usuna¢ wszystkie znaczniki wyboru dla poziomu lub przejac
uprawnienia z innego poziomu.

» Aby doda¢ do macierzy dodatkowe poziomy, kliknij Configure. Aktywuj opcje Addi-
tional user levels (max.4): i wstaw zadana liczbe na liscie.

» Aby przywrdéci¢ domysine przypisanie uprawnien, kliknij Configure. Aktywuj opcje
Reset permissions and levels to default. Jesli jakim$ uzytkownikom zostaty juz przy-
pisane dodatkowe poziomy uzytkownika, zostanie wyswietlone wezwanie do zmiany
odpowiedniego profilu uzytkownika.

» Kazde uprawnienie do funkcji ma przypisany identyfikator. Jesli uzytkownik chce wy-
kona¢ dziatanie, do ktérego nie ma uprawnien, ten identyfikator jest wyswietlany w
komunikacie ostrzegawczym/komunikacie o btedzie. Za pomoca tego identyfikatora
mozna jednoznacznie zidentyfikowac brakujace uprawnienie. W razie potrzeby akty-
wuj opcje Show column "ID".

Uwagi dotyczace uprawnien Poszczegdlne uprawnienia uzytkownikéw sg powigzane z ustawieniami ogélnymi w Za-
uzytkownikow rzadzaniu uzytkownikami. Dostep do tych ustawien mozna uzyska¢ w oknie User Mana-
gement poprzez pozycje menu Extras | Preferences.

Uprawnienie Opis
Skip calibration in- W ustawieniach Zarzadzania uzytkownikami mozna opcjonalnie zdefi-
terval (MEOO3) niowac okres waznosci kalibracji. Jesli ten okres zostat aktywowany i

uzytkownik nie ma takiego uprawnienia, nie moze rozpocza¢ pomiaru.

Measurement with Mozna przypisac ceche Cat. (kategorie) do metod podczas zapisywa-

unreleased me- nia i w ten sposéb scharakteryzowa¢ metody do uzycia. W Zarzadza-
thods (categories) niu uzytkownikami mozna podac do 5 oznaczen kategorii, wedtug
(MEOO4) ktorych metody sa oznaczane jako udostepnione.

Jesli uzytkownik ma takie uprawnienie, moze rozpocza¢ pomiar przy
uzyciu nieudostepnionej metody.

Uwagi dotyczace aktualizacji Jesli Zarzadzanie uzytkownikami zostato juz skonfigurowane, do uzytkownikéw przypisy-
wane s3 nowe poziomy uzytkownikéw Admin i poziom 1 - 4. Sprawdz, czy ustawione
uprawnienia sg stosowne do potrzeb, i zmien uprawnienia pozioméw. Pamietaj zwtasz-
cza o tym, ze w nowej instalacji administrator ma domyslInie dostep tylko do Zarzadzania
uzytkownikami i nie ma juz praw do obstugi ASpect PQ.

13.1.3 Konfiguracja ogélnych ustawien Zarzadzania uzytkownikami

W oknie Preferences mozna ogdlnie skonfigurowac Zarzadzanie uzytkownikami za po-
moca nastepujacych opgji:

® | ogowanie i wytyczne dotyczace hasta

®m  Korzystanie z katalogow danych

®  Ustawienia dotyczace korzystania z kalibracji i metod
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User access

Podpisy

Ustawienia te majg zastosowanie do nowo utworzonych kont uzytkownikdéw, dlatego
najlepiej jest wprowadzi¢ je po instalacji, a przed utworzeniem kont uzytkownikow.

»

W oknie ASpect PQ User Management wybierz pozycje menu Extras | Settings....
Pojawi sie okno Preferences.

Po lewej stronie wybierz grupe dziatan, ktéra ma zosta¢ zmieniona.

Wykonaj konfiguracje.
Klikniecie Default settings przywraca ustawienia domyslne wybranej grupy dziatan.
Ustawienia pozostatych grup pozostaja bez zmian.

Zastosuj ustawienia, klikajac OK.

Logowanie mozna skonfigurowac lokalnie poprzez Zarzadzanie uzytkownikami lub po-
przez serwer logowania za posrednictwem Active Directory.

W przypadku logowania lokalnego wybierz na stronie User access opcje Local (with
user management) i skonfiguruj ogélne wytyczne dotyczace nowych loginéw i haset:

Op¢ja

Number of login at-
tempts:

Opis

Liczba nieprawidtowych préb logowania (maks. 10)

Jesli ta wartos¢ zostanie przekroczona, po uptywie czasu oczekiwania
nastapi zamkniecie ASpect PQ i trzeba ponownie uruchomi¢ program

w celu ponownego zalogowania. W pliku Sciezki audytu zostaje doko-
nany wpis (ostrzezenie).

Disable account
after failed login
attempts

Blokowanie uzytkownika po przekroczeniu liczby préb logowania

Minium user name
length:

Minimalna liczba znakéw nowo tworzonych nazw uzytkownika (maks.
10)

Enforce login with
password

Do nowo utworzonych nazw uzytkownikéw musi zosta¢ przypisane
hasto.

Password with let-
ters and numbers:

Mozna przypisywac tylko hasta zawierajace zaréwno litery, jak i cyfry.
Ta wytyczna jest réwniez stosowana podczas zmiany haset.

Password and user
ID must be diffe-
rent

Mozna przypisac tylko hasta réznigce sie od nazwy uzytkownika. Ta
wytyczna jest réwniez stosowana podczas zmiany haset.

User must change
password at next
login is active

Domyslnie nowi uzytkownicy musza zmieni¢ hasto przy pierwszym lo-
gowaniu.

Password expires in

Po uptywie okreslonego okresu uzytkownik zostaje poproszony o
zmiane hasta podczas logowania. Hasto jest nastepnie przedtuzane o
okres okreslony w wytycznych (maks. 999 dni). Wartos¢ ta jest stoso-
wana jako zadana.

Minium password
length:

Minimalna liczba znakéw nowo tworzonych haset

liczba znakdéw: od 3 do 10

W przypadku logowania na serwerze nalezy aktywowac opcje Server-based (with Active
Directory) i skonfigurowac nastepujace ustawienia:

Op¢ja

Domain name(s)

Opis
Nazwa domeny serwera logowania

Mozna podac 2 serwery.
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Opcja Opis

Allow local login if Jesli logowanie za po$rednictwem serwera nie powiedzie sie, uzyt-

login server not re- kownicy z odpowiednimi uprawnieniami moga zalogowac sie lokalnie

ached w Zarzadzaniu uzytkownikami za posrednictwem menu Start systemu
Windows. W tym celu uzytkownicy muszg takze posiadac lokalne ha-
sto.

W Zarzadzaniu uzytkownikami uprawnieni uzytkownicy moga akty-
wowac opcje Local (with user management), aby umozliwic¢ lokalne
logowanie w ASpect PQ.

Allow local login Aktywacja tej opcji umozliwia pracownikom serwisu AJ przeprowadza-
for AJService acco- nie konserwacji urzadzenia bez dodatkowej pomocy ze strony admini-
unt stratora.

Folders Mozna okresli¢ katalog roboczy oprogramowania sterujacego i oceniajacego oraz kata-

log na plik $ciezki audytu.

Opcja Opis
ASpect working di- Ustawianie katalogu roboczego
rectory

Katalog roboczy zawiera bazy danych metod i sekwencji oraz pliki wy-
nikéw. Katalog roboczy zostat zdefiniowany podczas instalacji ASpect
PQ i mozna go tutaj zmienic.

Audit trail Ustawianie $ciezki pliku $ciezki audytu

Ta $ciezka moze zosta¢ zmieniona.

Folder with user Wyswietlanie sciezki bazy danych uzytkownikow

database Te $ciezke mozna zmieni¢ wytgcznie za pomoca programu instalacyj-
nego.

AJ File Protection Dodatkowa ochrone oferuje opcjonalne oprogramowanie AJ File Pro-

tection. Chroni ono pliki przed zamierzong i niezamierzong manipula-
¢jg danymi, np. ich usunieciem lub zmiana.

Jesli zainstalowany jest program AJ File Protection, ten przycisk jest
aktywny i wskazuje stan ochrony poprzez zaznaczenie. Zielony -
ochrona plikéw jest aktywna; czerwony - sterownik ochrony plikow
jest nieaktywny. Po kliknieciu przycisku pojawia sie okno z lista chro-
nionych katalogéw.

Permissions (Details) W tej grupie dokonuje sie ogélnych ustawien metod i kalibragji, ktére majg wptyw na
uprawnienia na poziomach uzytkownikow.

Opgja Opis

Calibration validity Opcjonalnie mozna okresli¢ okres waznosci kalibracji

period [h:mm]: Jesli uprawnienie Skip calibration interval jest nieaktywne dla jakie-

go$ uzytkownika (patrz Poziomy uzytkownikéw), uzytkownik ten nie
moze uruchomic¢ sekwencji po uptywie okresu waznosci.

Jesli uprawnienie Skip calibration interval jest aktywne, uzytkownik
moze uruchomi¢ sekwencje. Wyswietlona zostanie informacja o upty-
wie okresu waznosci kalibracji.

Method categories W tym miejscu mozna podac do 5 kategorii stuzacych do oznaczania
for released me- metod jako udostepnionych. Kategorie podaje sie w polu Cat. podczas
thods zapisywania metody.

Jesli uprawnienie Measurement with unreleased methods (catego-
ries) jest nieaktywne dla jakiego$ uzytkownika, uzytkownik ten nie
moze uruchomic sekwencji, jesli przynalezna metoda nie jest ozna-
czona jedna z okres$lonych kategorii.
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Signatures

Lista pokazuje znaczenia podpisu i odpowiednie poziomy uzytkownika, ktére mozna wy-
bra¢ podczas podpisywania.

Przycisk Opis

Add Dodawanie nowego znaczenia podpisu
Po kliknieciu przycisku pojawia sie okno Edit list of signature me-
anings, w ktérym mozna wybra¢ nowe znaczenie podpisu i prawidto-
wy poziom uzytkownika.

Modify Edytowanie zaznaczonego znaczenia podpisu

Delete Usuwanie zaznaczonego znaczenia podpisu

13.1.4 Tworzenie nowego konta uzytkownika

Opcje w oknie Add user data

Tylko uzytkownicy z odpowiednimi uprawnieniami moga skonfigurowac nowe konto

uzytkownika. W domyslnych ustawieniach pozioméw uzytkownikéw uprawnienia do Za-
rzadzania uzytkownikami sg przypisane do poziomu administratora. Konfiguracja nowe-
go uzytkownika z odpowiednimi uprawnieniami odbywa sie w oknie Add user data.

Opcja Opis
User ID Uzytkownik loguje sie przy uzyciu tej nazwy.
Wielkie i mate litery nie sg sprawdzane. Minimalna dtugos¢ zalezy od
ogolnej konfiguracji Zarzadzania uzytkownikami.
Full name Nazwisko uzytkownika
Ta nazwa jest uzywana jako czes¢ podpisu elektronicznego.
Maks. liczba znakow: 32
Description Pole na uwagi
Whpis jest opcjonalny.
User level Wybér poziomu uzytkownika z odpowiednimi uprawnieniami
Password Ustawianie hasta

W hastach rozrézniana jest wielkos¢ liter. Jesli okno dialogowe hasta
zostanie potwierdzone bez wprowadzenia hasta, ochrona hastem zo-
stanie anulowana. Minimalna dtugos$¢ i inne wytyczne dotyczace haset
sg okreslone w ogodlnych konfiguracjach Zarzadzania uzytkownikami.

Maks. dtugosc¢ hasta: 20 znakow

Symbol ktodki

Zamknieta: ochrona hastem jest aktywna, poniewaz przypisano ha-
sto.

Otwarta: ochrona hastem nie zostata jeszcze aktywowana.

Password never
expires

W przypadku aktywacji hasto jest wazne przez czas nieokres$lony.
W przypadku dezaktywacji hasto wygasa po okreslonym czasie.

Warto$¢ domysina pochodzi z wytycznych dotyczacych haset. Uzyt-
kownik moze réwniez wczesniej przedtuzy¢ waznosc hasta.

To ustawienie jest ukryte podczas logowania za posrednictwem ser-
wera logowania i ustugi Active Directory.

User-specific wor-
king directory

Dla uzytkownika ustawiany jest oddzielny katalog roboczy zgodnie z
nastepujacym schematem: \ASpect-katalog roboczy\nazwa uzytkowni-
ka. Struktura katalogéw jest tworzona przy pierwszym logowaniu
uzytkownika.

Use e-signature

Uzytkownik ma uprawnienie do elektronicznego podpisywania wyni-
kéw pomiaréw. Ma do dyspozycji znaczenia podpisu przypisane do je-
go poziomu uzytkownika.
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Opcja Opis
Disable user ID Dezaktywacja konta uzytkownika

Nazwe uzytkownika mozna tymczasowo dezaktywowac. Dezaktywacja
konta uzytkownika zapobiega ponownemu uzyciu nazwy uzytkownika
dla nowo tworzonych uzytkownikéw.

User must change Przy nastepnym logowaniu uzytkownik zostanie poproszony o zmiane
password at next hasta.
login

Definiowanie danych uzytkow- b W oknie User Management kliknij New ....
nika Pojawia sie okno Add user data.

» Wprowad? ustawienia w polach i opcjach i potwierdz, klikajac OK.

v Nowe konto uzytkownika pojawia sie w oknie ASpect PQ User Management.

Zobacz takze

Konfiguracja ogdlnych ustawien Zarzadzania uzytkownikami [ 146]

13.1.5 Zmiana istniejacego konta uzytkownika

Mozna zmieni¢ wtasciwosci konta uzytkownika.

» W oknie User Management zaznacz konto uzytkownika i kliknij Modify ....
Pojawi sie okno Modify user data z ustawieniami konta.

» Wprowadz? ustawienia i kliknij OK.

v’ Zmiany zostajag zastosowane i zaczynaja obowigzywac przy nastepnym logowaniu
uzytkownika.

Zobacz takze

Tworzenie nowego konta uzytkownika [ 149]

13.2 Zmiana hasta

Ta funkcja jest dostepna tylko przy logowaniu lokalnym w ASpect PQ. lub w Zarzadzaniu
uzytkownikami. Przy logowaniu za posrednictwem serwera logowania hasta i ich waz-
nosc sa zarzgdzane na serwerze.

W zaleznosci od ustawien na koncie uzytkownika, przy logowaniu lokalnym uzytkownik
musi zmieniac¢ przypisane hasto w regularnych odstepach czasu.

» W ASpect PQ wybierz pozycje menu System | Change password.
Pojawi sie okno Change password.

» Wprowad? stare i dwukrotnie nowe hasto i potwierdz, klikajac OK.

v Jesli wpis jest poprawny, pojawi sie komunikat Password was changed.

13.3 Wyswietlanie, drukowanie i eksportowanie sciezki audytu

W pliku $ciezki audytu rejestrowane sg zdarzenia systemowe i dodatkowo wszystkie
ostrzezenia i komunikaty o btedach z ASpect PQ i Zarzadzania uzytkownikami. Wy$wie-
tlanie $ciezki audytu wymaga przyznania uprawnien na koncie uzytkownika.
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Wybér widoku

Filtrowanie $ciezki audytu

Aktualizacja $ciezki audytu

Drukowanie $ciezki audytu

Eksportowanie $ciezki audytu

Sciezke audytu mozna otworzy¢ w ASpect PQ za pomocg pozycji menu System | Audit
Trail lub w Zarzadzaniu uzytkownikami przez klikniecie Audit Trail.

Dla Sciezki audytu dostepne sa nastepujace funkgje:

= Widok

= Filtry

®  Aktualizacja
m  Drukowanie
| |

Eksport do pliku CSV (tylko jesli $ciezka audytu zostata otwarta z okna Zarzadzanie
uzytkownikami)

Nastepujace parametry sa dokumentowane w $ciezce audytu:

Kolumna tabeli Opis
Type Widok typu zdarzenia

Nastepujace typy zdarzen sg zapisywane w Sciezce audytu i oznaczane
symbolami: informacja, ostrzezenie, btad, logowanie i wylogowanie

Date/Time Data i godzina zdarzenia (zegar komputera)

Za pomoca przyciskow [+] i [-] w nagtowku tabeli w obu kolumnach
mozna sortowac wpisy rosnaco lub malejgco wedtug godzin lub dat.

Time zone Strefa czasowa obowiazujaca w momencie zdarzenia (Panel sterowa-
nia systemu Windows)

User Uzytkownik zalogowany w momencie zdarzenia

Source Rozréznienie zdarzen w Zarzadzaniu uzytkownikami lub w ASpect PQ

Description Szczegoétowe informacje dotyczace zaznaczonego zdarzenia

Jesli $ciezka audytu zostata otwarta w oknie User Management, widoczne sg zaréwno
zdarzenia w ASpect PQ, jaki i w Zarzadzaniu uzytkownikami. Na liscie View mozna ogra-
niczy¢ wyswietlanie do zdarzen z ASpect PQ lub zdarzen Zarzadzania uzytkownikami.

Jesli $ciezka audytu zostata otwarta w ASpect PQ za pomoca pozycji menu System | Au-
dit Trail, wyswietlane s3 tylko zdarzenia z ASpect PQ.

Klikajac Filter, mozna wyszukac zalogowanych uzytkownikdéw, typy wpiséw lub okresy.
Mozna réwniez ograniczy¢ wyszukiwanie do dziatar zwiazanych z metodami, sekwencja-
mi, wynikami lub arkuszami roboczymi. Klikniecie Deactivate filter usuwa ograniczenia
ustawionego filtra.

Klikniecie Refresh aktualizuje liste wpiséw sciezki audytu. Moze to by¢ konieczne w przy-
padku dodania kolejnych wpiséw do otwartej juz Sciezki audytu.

Sciezke audytu mozna wydrukowac. Jesli wpisy zostaty przefiltrowane, drukowane s3 tyl-
ko wpisy spetniajace kryteria filtra.

» Uruchom wydruk biezacego widoku Sciezki audytu, klikajac Print.
Otworzy sie okno drukowania.

» Wybierz format wydruku z listy Direct to.
» Uruchom wydruk, klikajac Start.

v’ Sciezka audytu jest drukowana do wybranego formatu wyjsciowego.

Whpisy $ciezki audytu mozna wyeksportowac do pliku CSV. Funkcja eksportu jest dostep-
na tylko wtedy, gdy sciezka audytu zostata otwarta w Zarzadzaniu uzytkownikami. Jesli
aktywny jest filtr, eksportowane sa tylko wpisy spetniajace kryteria filtra.

» Kliknij Export, aby otworzy¢ okno Zapisz jako.
» Wprowad? sciezke i nazwe, a nastepnie kliknij OK, aby potwierdzi¢.
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v Plik $ciezki audytu zostaje wyeksportowany.

13.4 Podpisy elektroniczne

W ASpect PQ mozna podpisac elektronicznie dane wynikéw. Podpis oznacza zakoncze-
nie pracy nad plikiem. Dalsze zmiany pliku skutkuja niewaznym statusem podpisu. Zna-
czenia podpiséw i ich przynalezno$¢ do poziomu uprawnien sg tworzone w ustawieniach
0gdlnych Zarzadzania uzytkownikami. Ustawienia decydujacego, ze uzytkownik moze
podpisa¢ dokument, dokonuje sie na koncie uzytkownika. Uzytkownik moze zatem pod-
pisa¢ dokument, jesli taka funkcja zostata aktywowana na jego koncie uzytkownika i jesli
podpisy sg przewidziane dla jego poziomu uprawnien.

Proces podpisywania szyfruje pliki i nadaje im status podpisu oraz dodaje dane podpisu-
jacego uzytkownika. Dodatkowo tworzony jest zaszyfrowany plik podpisu o takiej samej
nazwie jak plik wynikéw, ale z rozszerzeniem ,.sig". Plik ten zawiera sumy kontrolne pli-
ku wynikow tacznie z plikiem widm (jesli jest).

Proces podpisywania szyfruje pliki i nadaje im status podpisu oraz dodaje dane podpisu-
jacego uzytkownika. Dodatkowo tworzony jest zaszyfrowany plik podpisu o takiej samej
nazwie jak plik wynikéw, ale z rozszerzeniem ,.sig". Plik ten zawiera sumy kontrolne pli-
ku wynikéw.

Plik moze zostac¢ podpisany przez kilku uzytkownikow.

Zobacz takze
Konfiguracja ogdlnych ustawien Zarzadzania uzytkownikami [ 146]

Konfiguracja poziomow uzytkownikéw [+ 145]

13.4.1 Podpisywanie wynikéw pomiaréw

Opcje w oknie Sign off

Podpisywanie wynikéw

152

Od razu po pomiarze lub po pdzniejszym zatadowaniu pliki wynikéw pomiaréw moga zo-
sta¢ opatrzone podpisem elektronicznym przez uprawnionych uzytkownikéw w oknie
Sign off.

Opcja Opis
User ID Login biezacego uzytkownika

Nazwe uzytkownika mozna zmieni¢. Umozliwia to podpisanie przez
innych uzytkownikéw.

Password Hasto uzytkownika

Meaning Znaczenie podpisu

Lista znaczen podpisow jest definiowana przez administratora w Za-
rzadzaniu uzytkownikami.

Comment Opcjonalne uwagi (maks. 256 znakdw)

Sign off Podpisanie dokumentu z ustawieniami wprowadzonymi powyzej

Wyswietl wyniki pomiaréw do podpisania w oknie gtbwnym oprogramowania.
Wybierz pozycje menu System | Sign off results.

Wprowadz nazwe uzytkownika i hasto.

Wybierz znaczenie podpisu.

Kliknij Sign off.

v v Vv Vv WV
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v' Pojawi sie pytanie, czy podpis ma zostac przypisany, czy proces ma zostac anulo-
wany. Pomyslne przypisanie podpisu zostaje potwierdzone.

Zobacz takze
Tworzenie nowego konta uzytkownika [ 149]

Konfiguracja ogdlnych ustawien Zarzadzania uzytkownikami [ 146]

13.4.2 Wyswietlanie podpisu

Podczas podgladu lub drukowania podpisanych plikéw wynikéw na koricu protokotu do-
dawana jest sekcja Signatures. Zawiera ona wszystkie podpisy elektroniczne odpowied-
niego pliku:

Opcja Opis
Issued by Nazwisko i login uzytkownika, ktéry podpisat plik

Signed on Data/godzina podpisu

Status Status podpisu moze mie¢ jedno z nastepujacych znaczen:

Valid

Podpis i dane wynikéw sg kompletne i poprawne. Obliczone sumy
kontrolne plikdw nie réznig sie od sum kontrolnych zapisanych w pli-
ku podpisu w momencie podpisywania.

Invalid (missing or invalid signature file)

Plik podpisu nalezacy do rekordu danych nie zostat znaleziony lub jest
nieprawidtowy.

Invalid (TPS data)

Plik wynikow zostat zmieniony po podpisaniu. Poréwnanie obliczo-
nych na nowo i zapisanych sum kontrolnych wykazuje réznice.

Invalid (SPK data)

Plik z surowymi danymi widma zostat zmieniony po podpisaniu. Po-
réwnanie obliczonych na nowo i zapisanych sum kontrolnych wykazu-
je réznice.

Status Status podpisu moze mie¢ jedno z nastepujacych znaczen:

Valid

Podpis i dane wynikéw sg kompletne i poprawne. Obliczone sumy
kontrolne plikdw nie réznig sie od sum kontrolnych zapisanych w pli-
ku podpisu w momencie podpisywania.

Invalid (missing or invalid signature file)
Plik podpisu nalezacy do rekordu danych nie zostat znaleziony lub jest
nieprawidtowy.

Invalid (TPS data)
Plik wynikow zostat zmieniony po podpisaniu. Poréwnanie obliczo-
nych na nowo i zapisanych sum kontrolnych wykazuje réznice.

Meaning Znaczenie podpisu

Comment Opcjonalny komentarz w podpisie

13.5 A]J File Protection

Opcjonalne oprogramowanie AJ File Protection chroni pliki przed zamierzona i nieza-
mierzong manipulacjag danymi, np. ich usunieciem lub zmiang. Sterownik filtra umozli-
wia przy tym dostep do katalogu autoryzowanym aplikacjom, podczas gdy dostep innych
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aplikacji jest blokowany. Funkcja skaneréw antywirusowych i profesjonalnego oprogra-
mowania do replikacji, synchronizacji lub tworzenia kopii zapasowych danych nie jest
ograniczona, jesli przestrzegane sa standardy Microsoft.

Program AJ File Protection musi zosta¢ zainstalowany i skonfigurowany przez admini-
stratora systemu. Instalacja wymaga uprawnien administratora.

Szczegotowy opis instalacji i konfiguracji oprogramowania znajduje sie na nosniku da-
nych instalacyjnych.
W potaczeniu z oddzielnymi uprawnieniami do automatycznego zapisywania i eksporto-

wania oprogramowanie AJ File Protection gwarantuje petne bezpieczenstwo danych
podczas tworzenia metod, rejestrowania danych i oceny.
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Konserwacja i pielegnacja spektrometru emisyjnego

14 Konserwacja i pielegnacja spektrometru emisyjnego

Uzytkownikowi nie wolno przeprowadzac przy urzadzenia i jego komponentach innych
prac konserwacyjnych niz wymienione tutaj.

Podczas wszystkich prac konserwacyjnych przestrzega¢ wskazéwek zawartych w rozdzia-
le ,Wskazowki bezpieczeristwa”. Przestrzeganie wskazéwek bezpieczenstwa jest warun-
kiem bezawaryjnej pracy. Zawsze przestrzegac wszystkich ostrzezen i wskazéwek znaj-
dujacych sie na urzadzeniu lub wyswietlanych w oprogramowaniu sterujacym.

Aby zapewni¢ prawidtowe i bezpieczne dziatanie, firma Analytik Jena zaleca coroczna
kontrole i konserwacje przez dziat serwisu.

OSTRZEZENIE

Niebezpieczenstwo porazenia prgdem elektrycznym

® Przed przystapieniem do jakichkolwiek prac konserwacyjnych nalezy wytaczy¢ urza-
dzenie i wyciagnac z gniazdka wtyczke sieciowa.
Dopiero po odtaczeniu wtyczki sieciowej urzadzenie jest odtaczone od sieci elektrycz-
nej. Po wytaczeniu niektére obszary nadal znajduja sie pod napieciem sieciowym.

® Pozostaw urzadzenie i oprogramowanie sterujgce wtaczone tylko wtedy, gdy wyraz-
nie wymaga tego instrukcja konserwacji.

OSTROZNIE

Uszkodzenie oczu i skéry przez promieniowanie UV i promieniowanie elek-
tromagnetyczne
Plazma emituje promieniowanie UV i promieniowanie elektromagnetyczne o wysokiej

czestotliwosci, ktére moze powodowaé powazne uszkodzenia oczu i skdry oraz inne za-
grozenia dla zdrowia.

= Nie wolno pomija¢ obwodéw zabezpieczajacych podczas prac konserwacyjnych.

® Po przeprowadzeniu prac konserwacyjnych nalezy sprawdzi¢ dziatanie obwodéw za-
bezpieczajacych.

OSTROZNIE

Niebezpieczenstwo oparzenia o goragcy palnik

Plazma jest niezwykle goraca. Réwniez po zgaszeniu plazmy palnik jest nadal goracy.
Kontakt z gorgca powierzchnia moze spowodowac oparzenia.

® Odczekaj 5 minut po zgaszeniu plazmy. Dopiero wtedy mozna dotknac palnika.
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14.1 Przeglad konserwacgji

Urzadzenie podstawowe Czestotliwosc konserwa-

Gi
Codziennie i po zakon-

czeniu prac konserwacyj-
nych

Czynnos¢ konserwacyjna

®  SprawdZ poziom napetnienia butelki z roztworem do ptuka-
nia, uzupetnij roztwor
Sprawdz poziom napetnienia butelki na odpady, opréznij
Usun zanieczyszczenia z komory prébki i komory plazmy,
opréznij tacke ociekowa

®  Sprawdz cewke indukcyjna i pierscien izolatora pod katem
zanieczyszczen, w razie potrzeby wyczysé

®m  Sprawdz okna transferowego uktadu optycznego w komorze
plazmy pod katem korozji i zanieczyszczen. Wyczy$¢ lub wy-
mien w razie potrzeby.

= SprawdzZ szczelno$¢ i elastycznos¢ wezy pompy, w razie po-
trzeby wymien weze pompy

Raz w tygodniu

Sprawdz szczelnos¢ przytaczy gazu
Wyczy$c zespdt zaworu opcjonalnego systemu doprowadza-
nia probek Cetac ASXPress Plus.

®  SprawdZ weze wody chtodzacej pod katem zuzycia

Raz w miesigcu

®  Sprawdz, czy filtr powietrza w szufladzie z przodu urzadze-
nia nie jest zabrudzony, w razie potrzeby wymien

Raz w roku

= Sprawdz filtr wody w obiegu wody chtodzacej pod katem za-
nieczyszczen, w razie potrzeby wyczy$¢ przez przeptukanie,
wymien co najmniej raz w roku

®  Przynajmniej raz w roku zle¢ serwisowi wymiane filtra po-
wietrza pod komora plazmy. Zlecaj wymiane czesciej, jesli
obcigzenie pytem w pomieszczeniu instalacji jest wysokie

W razie potrzeby

Wymien okna transferowego uktadu optycznego w komorze pla-
zmy:

®  jesli widoczne sg smugi i pozostatosci po wypaleniu

= jesli wystepuja straty energii

Dodatkowo sprawdz szczelnos¢ przytaczy gazu:

®  gdy przytacza sg podtaczane na nowo

= jesli na manometrze widoczny jest wyrazny spadek cisnienia
= jedli plazma nie zapala si¢ lub towarzyszy temu gtosny hatas

Wymien waz argonu, jesli sie przebarwit.

Wymien filtr wejsciowy opcjonalnego systemu doprowadzania

prébek Cetac ASXPress Plus:

m  jesli spada przeptyw wody do ptukania

®  jeslistacja ptukania autosamplera nie napetnia sie catkowi-
cie

System doprowadzania prébek Czestotliwosc¢ konserwa-

gji
W razie potrzeby
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Czynnosc konserwacyjna

= Wyczysc palnik, jesli widoczne sg zabrudzenia (w szczegol-
nosci metaliczna powtoka lub silne mlecznobiate przebar-
wienie szkta kwarcowego).
Czestotliwosc czyszczenia zalezy od materiatu probek i waha
sie od codziennej do corocznej.
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Czestotliwos$¢ konserwa-
gji

Autosampler Czestotliwos$¢ konserwa-
gji

Codziennie i po zakon-
czeniu prac konserwacyj-
nych

Raz w tygodniu

Chtodnica obiegowa Czestotliwosc¢ konserwa-
gji
Raz w tygodniu i po za-

konczeniu prac konser-
wacyjnych

Raz na pot roku

Raz w roku

Czynnosc¢ konserwacyjna

= Wyczysc rozpylacz, jesli odtwarzalnos¢ ulegnie znacznemu
pogorszeniu bez innych przyczyn lub jesli linia bazowa jest
niestabilna. Zanieczyszczenie wystepuje szczegdlnie czesto
w przypadku probek o wysokiej zawartosci soli lub z zawiesi-
nami ciat statych.

= Wyczy$¢ komore rozpylania zgodnie z zatgczonymi instruk-
cjami, jesli wydajnosc¢ analityczna spadnie i, na przyktad, po-
gorsza sie granice wykrywalnosci.

= Wymien szklany korpus mozliwego do rozmontowania pal-
nika, jesli jest pekniety. W przypadku uszkodzenia nalezy
catkowicie wymienic palnik jednoczesciowy.

Czynnosc konserwacyjna

Wyczys¢ powierzchnie

Usun resztki cieczy z tacy

Sprawdz waz probki i kaniule pod katem osaddw

Sprawdz elastyczno$¢ i szczelnos¢ wezy pompy, w razie po-
trzeby wymien

= Wyczys¢ naczynie do ptukania

Czynnosc¢ konserwacyjna

®  Sprawdz poziom ptynu chtodzacego na wskazniku poziomu i
uzupetnij go

®  Sprawdz przewodno$¢ wody chtodzacej

®  Piyn chtodzacy nalezy wymienia¢ co roku i za kazdym razem,
gdy przewodnos¢ wzrosnie powyzej 50 ... 200 pS/cm

14.2 Czyszczenie palnika z mozliwoscig rozmontowania

OSTRZEZENIE

Niebezpieczenstwo oparzen chemicznych z powodu wody krélewskiej

Woda krélewska to mieszanina stezonego kwasu solnego i kwasu azotowego w stosunku
3 do 1. Woda krélewska jest silnie zraca i ma dziatanie utleniajace.

® Podczas przygotowania wody krélewskiej i pracy z nig no$ okulary ochronne i odziez
ochronna. Pracuj pod dygestorium.

® Przestrzegaj wszystkich wskazowek i zalecen zawartych w kartach charakterystyki
substancji podstawowych.
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OSTROZNIE

Niebezpieczenstwo oparzenia o gorgcy palnik

Plazma jest niezwykle goraca. Roéwniez po zgaszeniu plazmy palnik jest nadal goracy.
Kontakt z goragcg powierzchnig moze spowodowac oparzenia.

® Odczekaj 5 minut po zgaszeniu plazmy. Dopiero wtedy mozna dotknac palnika.

OSTROZNIE

Niebezpieczenstwo odniesienia obrazen

Podczas obstugi szklanych czedci wystepuje niebezpieczeristwo odniesienia obrazen spo-
wodowanych peknietym szktem.

® Ze szklanymi czesciami nalezy obchodzi¢ sie szczegdlnie ostroznie.

® Nosi¢ antyposlizgowe rekawice z wtékna szklanego, ktére umozliwiaja pewne i bez-
pieczne uchwycenie.

Wyczysc palnik, jesli widoczne sg zabrudzenia (osady). W zaleznosci od macierzy probek
moze to by¢ konieczne codziennie lub w znacznie dtuzszych odstepach czasu (co mie-
siac).

Rys.3  Wideo: Czyszczenie palnika z mozliwoscig rozmontowania (dostepne w po-
mocy online)

»  Wyciagnij bolec sprezynowy z uktadu regulacji wysokosci i ostroznie po-
zwol saniom zjecha¢ szyng prowadzaca w dét wraz z palnikiem.
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» Zdejmij zacisk widelcowy i zdejmij komore rozpylania z rozpylaczem.

» Ostroznie odtéz komore rozpylania z rozpylaczem.

» Odkre¢ palnik z sai na szynie prowadzacej.

i

'B

Ostroznie, ruchem obrotowym poluzuj kolejno z uchwytu zewnetrzna i
wewnetrzng rurke.

A OSTROZNIE! Rurki kwarcowe sa bardzo delikatne i mocno osadzone
w szlifowanym potaczeniu uchwytu.. Podczas rozmontowywania palnika
nos rekawice do pracy ze szktem.

Wykre¢ element taczacy z uchwytu.

Poluzuj wtryskiwacz ruchem obrotowym z elementu taczacego.

W16z wszystkie szklane czesci na ok. 12 godzin do wody kroélewskiej.

Sptucz szklane czesci woda dejonizowang (< 1 pS/cm) i wysusz sprezo-
nym powietrzem lub argonem.

» Wocisnij o-ring (2) na okoto 1 cm na szeroka strone wtryskiwacza (4).
» W16z wtryskiwacz z o-ringiem do elementu taczacego (1).

»  Wocisnij element taczacy z wtryskiwaczem do uchwytu (3). Przykre¢ ele-
ment taczacy (1) do oporu. Wtryskiwacz zostaje przy tym uszczelniony i
wyregulowany.

» Nasmaruj dolng ¢wiartke szlifu rurki wewnetrznej i zewnetrznej dostar-
czong naoliwiong szmatka. Olej nalezy naktadac oszczednie. Postaw rurki
pionowo i pozwdl olejowi wsigka¢ przez okoto 2 minuty.
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uchwycie. Przy tym lekko obracaj rurke, aby sie nie zaklinowata i uszczel-

l » Ostroznie wtdéz wewnetrzng rurke do oporu do szklanego korpusu w
— nita szlif szklany.

: J » Koncdwka wtryskiwacza musi konczy¢ sie réwno z zewnetrzna krawedzig
rurki wewnetrznej.
Koncoéwka wtryskiwacza nie moze wystawac poza zewnetrzng krawedz.
Koncédwka nie moze konczy¢ sie wiecej niz 1 mm ponizej zewnetrznej
krawedzi.

» Jesli nie uda sie prawidtowo ustawic¢ koncowki wtryskiwacza:

- Woyciagnij rurke wewnetrzng z uchwytu i poluzuj potaczenie gwinto-
wane elementu taczacego.

- Wsun wtryskiwacz w uchwyt do oporu. Trzeba przy tym pokonac nie-
wielki opér powodowany przez uszczelnienie o-ringiem.

- Nastepnie ponownie wtdz rurke wewnetrzng i sprawdz osadzenie
wtryskiwacza.
» Wprowadz rurke zewnetrzng ruchem obrotowym do szklanego korpusu.
Zwr6¢ uwage, aby szlif szklany sie uszczelnit.

» Zamontuj z powrotem palnik.

14.3 Wymiana szklanego korpusu

Szklany korpus palnika z mozliwoscig rozmontowania wymaga wymiany tylko wtedy, gdy
jest pekniety. Podczas czyszczenia palnika sprawdz, czy szklany korpus nie jest zanie-
czyszczony czastkami lub rozpuszczalnikami. W razie potrzeby wyczys¢ szklany korpus.

Rys.4  Animacja: wymiana szklanego korpusu (dostepna w pomocy online)
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»
»

v v Vv WV

Rozmontuj palnik zgodnie z opisem.

Wykre¢ biata $rube imbusowa z przodu uchwytu. Sruba mocuje szklany
korpus we wtasciwej pozycji.

Odkrec oba ztacza zasilania argonem z tytu uchwytu.
Wyciagnij szklany korpus z uchwytu. Usuri ewentualne odtamki szkta.
Wycisnij o-ringi z uchwytu.

Wyczys$¢ uchwyt z kurzu i osadow.

Wsun nowy lub wyczyszczony szklany korpus do uchwytu. Ustaw szklany
korpus tak, aby pojedynczy otwor byt widoczny posrodku przedniego
otworu uchwytu.

Szklany korpus jest prawidtowo ustawiony, gdy dwa ukosne otwory wlotu
argonu s3 wysrodkowane w otworach z tytu uchwytu.

Sprawdz o-ringi. Wymien zuzyte o-ringi.
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W16z trzy o-ringi i ostroznie wcisnij je na szklany korpus. Z przodu uchwy-
tu znajduje sie jeden o-ring, a z tytu dwa o-ringi.

Whkre¢ biata srube imbusowa w przedni otwér, az bedzie wystawac ok.

1 mm ponad powierzchnie uchwytu.

O-ring nie moze naciska¢ na szklany korpus. Trzpien Sruby musi wchodzi¢
do otworu szklanego korpusu i tym samym wstepnie centrowac szklany
korpus.

Sprawdz, czy uko$ny otwdr wlotu argonu jest wysrodkowany w stosunku
do o-ringu.

Whkre¢ krétsze przytacze gazu (ok. 7 mm) w gérny otwor tak, aby konczyto
sie rowno z powierzchnia uchwytu.

Whkrec dtuzsze przytacze gazu (ok. 8 mm) w dolny otwor tak, aby wysta-
wato ok. 1 mm ponad powierzchnie uchwytu.

¥ wskAzOWKAI Przytacza gazu maja rézne dtugosci i nie wolno ich za-
mienic¢.. Wkrec przytgcza gazu maksymalnie na tyle, aby konczyty sie row-
no z powierzchnia uchwytu. W przeciwnym razie podczas wkrecania przy-
taczy gazowych moze dojs¢ do pekniecia korpusu szklanego.

Ponownie sprawdz, czy dwa uko$ne otwory sa wysrodkowane w stosunku
do wkreconych przytaczy gazu.

Wocisnij o-ring o okoto 1 ¢cm na wtryskiwacz.

Wocisnij wtryskiwacz do uchwytu ruchem obrotowym.

Przykre¢ element taczacy do oporu do uchwytu. Wtryskiwacz zostaje przy
tym uszczelniony i wyregulowany. Podczas wkrecania powinien by¢ od-
czuwalny jedynie opor tarcia gwintu. Nie wywieraj nacisku na szklany kor-
pus.
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»  Wkrecaj przytacze gazu (8 mm) i biata Srube imbusowa na przemian o pét
obrotu. Sruba imbusowa musi lekko wystawac. Przytacze gazu musi kon-
czy¢ sie réwno z gorng krawedzig uchwytu.

» Aby to sprawdzi¢, odkrec lekko element taczacy i wkrec go z powrotem.

\) , » Przy odczuwalnym oporze w stosunku do szklanego korpusu odkre¢ przy-

tacze gazu i srube imbusowg o ok. 1 mm i powtdrz naprzemienne wkre-
canie.

» Zamontuj rurke wewnetrzng i zewnetrzna .

14.4 Konserwacja palnika jednoczesciowego

Czyszczenie palnika jednocze-
sciowego

OSTRZEZENIE

Niebezpieczenstwo oparzen chemicznych z powodu wody krélewskiej

Woda krélewska to mieszanina stezonego kwasu solnego i kwasu azotowego w stosunku
3 do 1. Woda krélewska jest silnie zraca i ma dziatanie utleniajgce.

® Podczas przygotowania wody krolewskiej i pracy z nig no$ okulary ochronne i odziez
ochronna. Pracuj pod dygestorium.

® Przestrzegaj wszystkich wskazowek i zalecen zawartych w kartach charakterystyki
substancji podstawowych.

OSTROZNIE

Niebezpieczenstwo oparzenia o goracy palnik

Plazma jest niezwykle goraca. Réwniez po zgaszeniu plazmy palnik jest nadal goracy.
Kontakt z goraca powierzchnia moze spowodowac oparzenia.

® Odczekaj 5 minut po zgaszeniu plazmy. Dopiero wtedy mozna dotknac palnika.

OSTROZNIE

Niebezpieczenstwo odniesienia obrazen

Podczas obstugi szklanych czesci wystepuje niebezpieczenstwo odniesienia obrazer spo-
wodowanych peknietym szktem.

® Ze szklanymi czesciami nalezy obchodzi¢ sie szczegdlnie ostroznie.

® Nosi¢ antyposlizgowe rekawice z wtdkna szklanego, ktére umozliwiajg pewne i bez-
pieczne uchwycenie.

Jesli palnik jest wyraznie zanieczyszczony, nalezy go wyczysci¢. Pierscienie uszczelniajace
wymieniaj tylko wtedy, gdy palnik nie jest gazoszczelny.
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Rys.5  Animacja: Czyszczenie palnika jednoczesciowego tgcznie z wymiang pier-

scieni uszczelniajacych (dostepne w pomocy online)

»  Wyciagnij bolec sprezynowy z uktadu regulacji wysokosci i ostroznie po-
zwol saniom zjecha¢ szyng prowadzaca w dét wraz z palnikiem.

» Zdejmij zacisk widelcowy i zdejmij komore rozpylania. Ostroznie wyjmij
komore rozpylania.

» Odkrec palnik od prowadnicy .

» Lekko odkre¢ przytacze gazu z tytu uchwytu.

» Poluzuj element taczacy na uchwycie palnika jednym obrotem.

» Ostroznie wyciagnij palnik jednoczesciowy z uchwytu lekkim ruchem ob-
rotowym.
¥ WSKAZOWKA! Palnik moze by¢ bardzo mocno osadzony w uchwycie..
Nos rekawice do pracy ze szktem, aby bezpiecznie chwyta¢ palnik. Nie za-
klinuj palnika podczas wyciggania.

P Aby wyczysci¢ palnik, umies¢ go w wodzie krélewskiej na okoto 12 go-
dzin.

» Sptucz palnik woda dejonizowang (< 1 uS/cm) i wysusz sprezonym po-
wietrzem lub argonem.

» W16z palnik do oporu do uchwytu. Ustaw palnik tak, aby otwor wlotu ga-
zu palnika znajdowat sie posrodku przytacza gazu uchwytu, patrz strzatka.
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Wymiana pierscieni uszczelnia-

jacych

analytik jena

Whkrec¢ przytacze gazu do uchwytu tak, aby konczyto sie réwno z jego po-
wierzchnia.

El wskazOWKA! Niebezpieczenstwo sttuczenia szkta!. Pod zadnym po-
zorem nie wkrecaj dalej przytacza gazu.

Wkre¢ element taczacy do oporu w uchwyt. Aby zapewnié¢ gazoszczelnosé
w dolnej czesci palnika, szczelina miedzy $rubg zaciskowa a uchwytem nie
moze byc¢ wieksza niz 0,5 mm.

Jesli palnik nie jest gazoszczelny, wystapia problemy podczas zaptonu plazmy. Nalezy
wtedy sprawdzi¢ pierscienie uszczelniajace pod katem zuzycia i wymienic je.

v

Wyjmij palnik z uchwytu.
Odkrec¢ przytacze gazu i zdejmij o-ring.

Wykrec¢ element taczacy z uchwytu palnika.
Wyjmij z uchwytu pierscier dociskowy, 2 o-ringi i pierscien dystansowy.

Sprawdz o-ringi. Wymien zuzyte pierscienie.

W16z z powrotem pierscienie do dolnego otworu uchwytu palnika. Prze-
strzegaj nastepujacej kolejnosci:

zielony o-ring - pierscien dystansowy - zielony o-ring - ptaski pierscien
dociskowy - $ruba zaciskowa

Obro¢ pierscien dystansowy tak, aby jeden z dwdch otworéw byt wyréw-
nany z matym otworem wlotu gazu w uchwycie palnika.

W16z palnik do oporu do uchwytu. Obro¢ przy tym tak, aby otwory wloto-
we gazu byty wysrodkowane w otworach uchwytu.

W16z o-ring do wiekszego otworu.

Wkre¢ przytacze gazu do uchwytu tak, aby koriczyto sie réwno z jego po-
wierzchnia.

¥ WSKAZOWKA! Niebezpieczenstwo sttuczenia szktal. Pod zadnym po-
zorem nie wkrecaj dalej przytacza gazu.

Wkre¢ element taczacy do oporu w uchwyt. Aby zapewni¢ gazoszczelnosé
w dolnej czesci palnika, szczelina miedzy $rubg zaciskowg a uchwytem nie
moze by¢ wieksza niz 0,5 mm.
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14.5 (zyszczenie rozpylacza

Rozpylacz musi zosta¢ wyczyszczony, jesli zatka sie czastkami lub z powodu wysokiego
stezenia soli w prébce. Oznaka zatkania rozpylacza jest zwiekszone ci$nienie gazu no-
Snego.

Rys. 6  Wideo: czyszczenie rozpylacza (dostepne w pomocy online)

Sprawdzanie ci$nienia gazu no- ﬁ
$nego » Zapomoca otworz okno Plasma | Control.
» Poréwnaj biezaca warto$¢ procentowa (cisnienie) gazu rozpylajacego z wartoscia
osiggnieta po zamontowaniu nowego lub wyczyszczonego rozpylacza.

»  Wyczysc rozpylacz zgodnie z ponizszym opisem, jesli wartos¢ procentowa mocno
wzrosta, np. o ponad potowe wartosci poczatkowej, ale najpézniej przy wartosci 75%.

Czyszczenie rozpylacza Wyczysc¢ rozpylacz za pomocg narzedzia do czyszczenia rozpylacza. Narzedzie to mozna
zakupic¢ w firmie Analytik Jena. Narzedzie jest odpowiednie do standardowego rozpyla-
cza z lub bez zainstalowanego na state przytacza gazu.

Do rozpylacza PFA (HF Kit) i opcjonalnego rozpylacza ze sciezka réwnolegta dostepne
jest specjalne narzedzie do czyszczenia rozpylacza.

1 2 3 4
Rys. 7  Narzedzie do czyszczenia rozpylacza
1 Rozpylacz 2 Uchwyt rozpylacza
3 1. czerwony o-ring 4 Strzykawka
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OSTRZEZENIE

Ryzyko zatrucia metanolem

Metanol jest toksyczny w przypadku wdychania, spozycia i kontaktu ze skora. Ciecz i opa-
ry sa wysoce tatwopalne.

® Podczas pracy z metanolem nalezy nosi¢ okulary ochronne i odziez ochronna. Pracuj
pod dygestorium.

® Trzymaj metanol z dala od Zrédet ciepta, iskier, otwartego ognia i goragcych po-
wierzchni.

® Przestrzegaj wszystkich wskazowek i zalecen zawartych w karcie charakterystyki.

» Odkre¢ strzykawke od uchwytu rozpylacza.

»  Wtdz rozpylacz do uchwytu. Wsun najpierw czubek rozpylacza do uchwytu na tyle, az
boczne przytacze gazu nosnego znajdzie sie w rowku uchwytu.

» Napetnij strzykawke metanolem. Wyciagnij przy tym ttok do 1. czerwonego o-ringu.
» Przykrec strzykawke na uchwyt rozpylacza.

» Trzymaj narzedzie do czyszczenia rozpylacza nad pojemnikiem zbiorczym i wcisnij
ttok do strzykawki. Metanol powinien wyptywac z obu kré¢cow przytaczeniowych.

» Aby usunacz rozpylacza przyczepione czgstki:

- Zamknij palcem wlot prébki, aby wyptukac czastki z krééca gazu nosnego.

- Nastepnie zamknij palcem kréciec gazu nos$nego. Zwieksza to ci$nienie na wlocie
probki.

Odkrec strzykawke od uchwytu rozpylacza. Wciagnac¢ powietrze do strzykawki.

Przykrec strzykawke z powrotem na uchwyt rozpylacza.

Wcisnij ttok w strzykawke, aby usung¢ pozostatosci metanolu z rozpylacza.

Wyjmij rozpylacz z uchwytu. Podtacz rozpylacz do komory rozpylania.

v Vv Vv Vv Ww

Zanim rozpylacz zostanie uzyty do nastepnej analizy, argon powinien przeptywac
przez rozpylacz przez co najmniej 3 minuty.

14.6 (Czyszczenie i odkazanie komory prébki i komory plazmy

Operator jest odpowiedzialny za zapewnienie przeprowadzenia odpowiedniej dekonta-
minacji, jesli urzadzenie zostato zanieczyszczone niebezpiecznymi substancjami z ze-
wnatrz lub wewnatrz. Podczas pracy z materiatem zakaznym zachowaj szczegdlng
ostroznosc i czystos¢, poniewaz nie mozna odkazi¢ urzadzenia w catosci.
» Zgas plazme za pomocg oprogramowania. Po zgaszeniu plazmy poczekaj co najmniej
5 minut przed dotknieciem elementéw w komorze plazmy.
A\ OSTROZNIE! Niebezpieczenstwo poparzenia o gorgce elementy w komorze pla-
zmy..
» Komore prébki i komore plazmy czys¢ codziennie wilgotna, niekapiaca $ciereczka. W
przypadku mocniejszych zabrudzen uzyj dostepnego w sklepach srodka powierzch-
niowo czynnego.

» Rozpryski, krople lub rozlane substancje usuwaj natychmiast za pomoca materiatéw
chtonnych, takich jak wata, chusteczki laboratoryjne lub celuloza.
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» W przypadku skazenia biologicznego przetrzyj odpowiednie miejsca odpowiednim
$rodkiem dezynfekujacym, np. roztworem Incidin-Plus. Nastepnie wytrzyj wyczysz-
czone miejsca do sucha.

» Obudowa nadaje sie tylko do dezynfekcji przez przetarcie $ciereczka. Jesli srodek de-
zynfekujacy ma rozpylacz, nanies srodek na odpowiednie Sciereczki.

Wyczys¢ okna komory plazmy i stozek, jesli elementy te s3 w widoczny sposéb zanie-
czyszczone osadami prébki.

» Przetrzyj okno i stozek wilgotnym recznikiem papierowym.

» Osusz recznikiem papierowym.

14.7 (Czyszczenie i wymiana okien komory plazmy

168

Znajdujace sie w komorze plazmy okna przed transferowym uktadem optycznym musza
zosta¢ wymienione, jesli ich transmisja ulegnie znacznemu pogorszeniu, szczeg6lnie w
zakresie UV. W wiekszosci przypadkdw czyszczenie okien nie przywraca catkowicie prze-
puszczalnosci promieni UV. Efekt czyszczenia rozni sie w zaleznosci od dtugodci fali. W
prézni UV nalezy spodziewac sie strat na poziomie okoto 30%. W widocznym obszarze
mozna zazwyczaj w petni przywrocic przezroczystosc.

OSTRZEZENIE

Niebezpieczenstwo oparzen chemicznych z powodu wody krélewskiej

Woda krélewska to mieszanina stezonego kwasu solnego i kwasu azotowego w stosunku
3 do 1. Woda krolewska jest silnie zrgca i ma dziatanie utleniajace.

® Podczas przygotowania wody krolewskiej i pracy z nig no$ okulary ochronne i odziez
ochronna. Pracuj pod dygestorium.

® Przestrzegaj wszystkich wskazowek i zalecen zawartych w kartach charakterystyki
substancji podstawowych.

OSTROZNIE

Niebezpieczenstwo poparzenia o cewke indukcyjng i palnik

Plazma jest niezwykle goraca. Nawet po zgaszeniu plazmy cewka indukcyjna i palnik sa
nadal bardzo gorace. Kontakt z gorgca powierzchniag moze spowodowac oparzenia.

® Przed serwisowaniem okien komory plazmy nalezy zgasi¢ plazme za pomocg opro-
gramowania.

® Odczekaj 5 minut po zgaszeniu plazmy. Dopiero wtedy wykonaj prace w komorze
plazmy.
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Czyszczenie okien

Kontrola przepuszczalnosci

Konserwacja okna w stozku

WSKAZOWKA

Zagrozenia dla okien kwarcowych spowodowane przez pot z dtoni i ultradz-
wieki
Odciski palcdw wypalaja sie na powierzchni okien kwarcowych i pogarszaja ich przepusz-
czalnosc.
= Nie dotykaj powierzchni okien kwarcowych palcami. Natychmiast zetrzyj odciski pal-
cow etanolem.

® Nie czy$¢ okien kwarcowych w kapieli ultradzwiekowej. Moze to zmniejszy¢ prze-
puszczalnos¢ promieni UV przez okna.
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Rys.8  Animacja: czyszczenie i wymiana okien w komorze plazmy (dostepne w po-
mocy online)

» Przed doktadnym czyszczeniem zdemontuj z urzadzenia okna, patrz opis.

»  Wyczysc okna wodg i dostepnym w sklepach srodkiem powierzchniowo czynnym oraz
wacikiem.

v

Opcjonalnie wyczysé okna woda krélewska.
A\ OSTRZEZENIE! Przestrzegaj wskazowek bezpieczenstwa dotyczacych obchodze-
nia sie ze stezonymi kwasami.

» Optucz oczyszczone okna woda.

» Wysusz w strumieniu gazu (argonu lub sprezonego powietrza).

Po czyszczeniu nalezy sprawdzi¢ przepuszczalno$¢ okien w zakresie UV.
» Wybierz metode rutynowa.

» Wybierz 3 linie: jedna w niskim zakresie UV, jedna w srednim zakresie dtugosci fali i
jedna w wysokim zakresie dtugosci fali.

» Zmierz dla probki QC intensywnos¢ przy tych 3 dtugosciach fali i wprowadz wyniki do
karty QC lub tabeli.

» Jesli wymagane granice wykrywalnosci nie sg osiggane, wyczys¢ lub wymien okna.

Okno w stozku stuzy do obserwacji osiowe;.
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Konserwacja okien poziomych

170

v

Przed czyszczeniem: Zgas plazme za pomocg oprogramowania

ASpect PQ, klikajqc. na pasku narzedzi. Alternatywnie za pomoca

4 otwdrz okno Plasma i kliknij Plasma off. Pozostaw cewke indukcyj-
na i palnik do ostygniecia przez 5 minut.

W oprogramowaniu, w oknie Spectrometer, w zaktadce Parameters ak-
tywuj szybkie ptukanie uktadu optycznego za pomoca przycisku on.
Ptukanie zapobiega zanieczyszczeniu spektrometru powietrzem laborato-
ryjnym.

Jesli to mozliwe, podczas czyszczenia nalezy wytaczy¢ laboratoryjny sys-
tem wyciggowy.

Przesun palnik w dot z pozycji roboczej.

Ten srodek ostroznosci zapobiega uszkodzeniu szklanych czesci podczas
montazu stozka.

Wyczys¢ stozek wilgotna szmatka i wysusz.

Odkrec stozek, obracajac go w prawo za pomoca dostarczonego klucza
hakowego. Jesli okno skleito sie z rama, patrz opis ponize;j.

Jesli to mozliwe, zamknij otwér uktadu optycznego podczas czyszczenia,
np. folig z tworzywa sztucznego, aby zapobiec zanieczyszczeniu uktadu
optycznego.

Wyczy$¢ lub wymien okno.

Wt6Zz nowe lub wyczyszczone okno do stozka i zatéz pierscien uszczelnia-
jacy.

Wymien zuzyty pierscien uszczelniajacy.

Mocno wkrec¢ stozek w otwoér stozka w komorze plazmy.

¥ WSKAZOWKA! Jesli stozek jest luzny, nie jest wystarczajaco chtodzony
i szybko koroduje..

Jesli okno skleito sie z rama:

»
»

4
4

Trzymaj jedna reke w rekawicy pod otworem stozka.

Ostroznie wtdz paznokie¢ (w rekawicy) lub patyczek (drewniany lub plastikowy) w
szczeling miedzy oknem a ramg i podwaz okno. Okno wypada w dét.

Ztap spadajace okno.

Wyjmij pierscien uszczelniajacy z ramy.

Okno poziome stuzy do obserwacji promieniowej.

» Przed czyszczeniem: Zgas plazme za pomoca oprogramowania ASpect PQ, klikajac

. na pasku narzedzi. Alternatywnie za pomocg ﬂ otwdrz okno Plasma i kliknij
Plasma off. Pozostaw cewke indukcyjna i palnik do ostygniecia przez 5 minut.

W oprogramowaniu, w oknie Spectrometer, w zaktadce Parameters aktywuj szybkie
ptukanie uktadu optycznego za pomoca przycisku on.

Ptukanie zapobiega zanieczyszczeniu spektrometru powietrzem laboratoryjnym.
Jeslito mozliwe, podczas czyszczenia nalezy wytaczyc¢ laboratoryjny system wyciggo-
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» Przesun palnik w dot z pozycji roboczej.
Ten srodek ostroznosci zapobiega uszkodzeniu szklanych czesci podczas montazu

stozka.

v v Vv W

Zdejmij stozek z oknem, aby uzyskac¢ lepszy dostep do poziomego okna.
Odkre¢ uchwyt okna w lewo.

Wypchnij okno z uchwytu.

W razie potrzeby wyczy$¢ okna:

- Wyczy$¢ wodg i dostepnym w sklepach srodkiem powierzchniowo
czynnym przy uzyciu wacika.

- Przeptucz woda i wysusz w strumieniu gazu (argonu lub sprezonego
powietrza).

Sprawd? pierscienie uszczelniajace pod katem zuzycia i wymien je w razie
potrzeby.

W16z nowe lub wyczyszczone okno do uchwytu. Wskazéwka na temat
osadzenia okna znajduje sie ponizej. Nie dotykaj powierzchni czotowych
palcami.

Powierzchnie czotowa mozna zakry¢ dotaczona ostong, aby zapobiec za-
nieczyszczeniu podczas wktadania.

Wkre¢ uchwyt z powrotem w otwér komory plazmy urzadzenia.

Wskazowka na temat osadzenia poziomego okna:

= Okno mozna roznie umieszcza¢ w uchwycie. Uchwyt jest skonstruowany tak, ze okno
mozna przesunac o 9,5 mm w celu optymalnego ustawienia.

®  Przesun okno jak najdalej do tytu, aby nalot na oknie powodowany przez plazme byt
jak najmniejszy.

®  Tylko jesli chcesz osiagnac jak najnizsze granice wykrywalnosci w UV prézniowym
przy obserwacji promieniowej, przesuni okno jak najblizej palnika. Istnieje jednak ry-
zyko, ze okno szybciej pokryje sie nalotem, powodujac niestabilnos¢. Dlatego lepiej
jest dokonywac pomiaréw w UV prézniowym z obserwacja osiowa, aby osiagnac naj-
nizsze mozliwe limity wykrywalnosci.

14.8 Kontrola szczelnosci instalacji gazowej

Sprawdzaj szczelnos¢ co tydzien i za kazdym razem, gdy urzadzenie zostanie odtaczone
od systemu zasilania gazem. W tym celu zamknij zawor odcinajacy systemu zasilania ga-
zem i sprawdz cisnienie na podtagczonym za nim manometrze. Jesli ciSnienie mocno spa-
da, poszukaj nieszczelnosci w systemie zasilania gazem.

» Otworz zawér odcinajacy.
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» Nanies¢ na przytacza pedzelkiem silnie pieniacy sie ptyn (np. roztworem mydta).
Jesli podczas uruchamiania na przytaczach gazowych tworzg sie pecherzyki piany,
odtacz doptyw gazu.

» Sprawd? osadzenie przytacza gazu. Odkre¢ szybkoztaczke i sprawdz pierécien uszczel-
niajgcy. Wymien zuzyte pierscienie uszczelniajace.

» Ponownie wt6z waz do przytacza gazu, zwracajac uwage na prawidtowe osadzenie, i
ponownie sprawdz? szczelnosc.

Rys.9  Przytacza gazu
1 Gaz dodatkowy (tlen) 2 Argon

14.9 Wymiana weza argonu

Waz doprowadzajacy argon do rozpylacza moze z czasem ulec przebarwieniu. W takim
przypadku nalezy wymieni¢ waz.

» Odtacz waz argonu od przytacza w komorze prébki. W tym celu nalezy
wcisnij kolorowy pierscien ztacza wtykowego w goére i odtacz waz w dét.

» Odtacz waz argonu wraz ze ztagczem wtykowym od wlotu gazu rozpylacza.
Albo: Odkrec¢ waz argonu wraz ze ztgczem srubowym od rozpylacza.

Podtacz nowy waz ze ztaczem wtykowym do rozpylacza.

4
» Podtacz waz argonu do ztgcza w komorze prébki.

14.10 Wymiana filtra powietrza

Filtr wlotu powietrza znajduje sie w szufladzie z przodu urzgdzenia. Sprawdzaj filtr raz w
miesigcu i wymieniaj go, jesli jest mocno zabrudzony. W szczegdlnosci sprawdzaj, czy
spad filtra nie jest zabrudzony.

Mocno zabrudzony filtr moze ograniczy¢ odprowadzanie ciepta z urzadzenia. Przegrza-
nie moze spowodowac uszkodzenie podzespotdw.
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Wyjmij tacke na probki.

Otwdrz szuflade.

Wyciagnij zabrudzone filtry z uchwytu w szufladzie.
W16z nowe filtry do szuflady.

Wsun szuflade z powrotem do urzadzenia.

v Vv Vv Vv Vv Vv

Ponownie przymocuj tacke na prébki do urzadzenia za pomoca kotkéw
pasowanych.

14.11 Wymiana filtra wody

Filtr wody znajduje sie z tytu urzadzenia. Raz w miesigcu sprawdz, czy wktad filtra nie
jest zabrudzony, i w razie potrzeby wyczysci¢ go. Wktad nalezy wymienia¢ co najmniej
raz w roku lub jesli jest mocno zabrudzony. Uzywaj wytacznie wktadow filtra oferowa-
nych przez Analytik Jena.

» Wylacz urzadzenie podstawowe i chtodnice obiegowa za pomoca prze-
tacznika zasilania
» Przygotuj duza zlewke.

» Odkrec¢ pojemnik filtra (2) w prawo od filtra wody (1) Trzymaj pod
spodem recznik papierowy.

»  Wstaw pojemnik filtra do zlewki.
> Wyjmij wktad filtra (3).

» Wyptucz pojemnik filtra i wktad pod biezacg wodga. W razie potrzeby wy-
mien wktad.

P Wtéz nowy lub wyczyszczony wkiad filtra od dotu do filtra wody. Przykrec¢
z powrotem pojemnik filtra.

Rys. 10 Wideo: czyszczenie filtra wody pod biezgcg woda
(dostepne w pomocy online).
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14.12 Konserwacja autosamplera ASPQ. 3300

14.12.1 Wymiana kaniuli i wezyka probki

174

Autosamplery sa dostarczane z kaniulg, do ktérej przymocowany jest wezyk probki. Ka-
niule i wezyk prébki zawsze wymienia sie razem.

»
»

Wytacz autosampler za pomocg przetacznika zasilania.

Roztacz potaczenie miedzy wezykiem prébki autosamplera a urzadzeniem podstawo-
wym.

Ostroznie wyciggnij wezyk probki z prowadnic weza na autosamplerze.

Wykre¢ kaniule z uchwytu na autosamplerze. Wyjmij kaniule z wezykiem proébki i
ztaczkami z uchwytu na autosamplerze.

Przygotuj nowa kaniule z wezykiem probki:
- Witdz element taczacy (1) na wezyk probki.

- Wsun stozkowy stozek uszczelniajacy na kaniule waska strona w dét. Ustaw sto-
zek uszczelniajacy w poblizu gérnej krawedzi kaniuli.

- Wsun Srube drazong (3) od dotu na kaniule. Skre¢ srube drazong z elementem fa-
czacym (1).

W16z kaniule do uchwytu autosamplera. Przymocuj kaniule od dotu do uchwytu za
pomocg elementu tgczacego (4). W tym celu skrec ze soba elementy taczace (1) i (4).

Przetéz wezyk prébki przez prowadnice wezyka na autosamplerze .

Rys. 11 Wymiana kaniuli i wezyka prébki autosamplera

1 Element taczacy (mocowanie do uchwytu) 2 Stozek uszczelniajacy
3 Sruba drazona 4 Element taczacy (mocowanie do uchwytu)
5 Kaniula z wezykiem probki (jednoczescio-

wa)
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14.12.2 Wymiana wezy pompy ptuczacej

Wymiana wezy

OSTROZNIE

Niebezpieczenstwo oparzen chemicznych podczas wymiany weza

W wezach moga sie nadal znajdowac niewielkie ilosci kwasnych roztwordw.

® Podczas wymiany wezy nalezy nosi¢ rekawice ochronne i odziez ochronna.

m Zebra¢ wyciekajaca ciecz za pomocg chtonnej $ciereczki.

v Vv Vv Vv v Vv

Wytacz autosampler za pomocg przetacznika zasilania.

Postaw ptaski pojemnik lub potdz chtonny materiat pod naczyniem do ptukania.
Zwolnij pataki zaciskowe na pompie i roztéz w dot.

Poluzuj weze pompy i wyciagnij je z przytaczy naczynia do ptukania.

Wyciagnij weze taczace roztworu ptuczacego i odpadow z wezy pompy.

Podtacz waz pompy roztworu ptuczacego do dolnego krééca wlotowego (1a) naczy-
nia do ptukania. Zatéz waz pompy od géry na blok wezy i zaci$nij go miedzy dwoma
stoperami. Podtacz waz ssawny roztworu ptuczacego do drugiego korica weza (1b).
Zanurz waz ssawny w roztworze ptuczacym.

Podtacz waz pompy do odpadéw do gornego krocca wylotowego (2a) naczynia do
ptukania. Zat6z waz pompy od dotu na blok wezy i zaci$nij go miedzy dwoma stope-
rami. Podtacz waz odpadow do drugiego korica weza (2b). Wtdz waz odpadéw do
butelki na odpady.

¥ WSKAZOWKA! Zwroc uwage na kierunek pompowania! Pompa obraca sie w pra-
wo.

Zamocuj patak zaciskowy z dZwignig dociskowa nad wezami pompy.

SprawdZ wydajnos$¢ ttoczenia i w razie potrzeby wyreguluj za pomoca docisku lub
predkosci pompy.
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SE

Rys. 12 Naczynie do ptukania i pompa na autosamplerze

la Kréciec wlotowy roztworu ptuczacego na 1b Waz roztworu ptuczacego
naczyniu ptuczacym
2a Przytacze odpaddw na naczyniu ptucza- 2b Waz do zbiornika na odpady

cym
3 Patak mocujacy 4 Dzwignia dociskowa ze sprezyng

5 Regulator predkosci pompy 6 Blok wezy do mocowania wezy pompy
7 Naczynie do ptukania 8 Kierunek pompowania

Ustawianie docisku i natezenia  DZwignia dociskowa stuzy do ustawiania efektywnego ci$nienia na wezu. Aby zmaksy-
przeptywu malizowac zywotnos¢ wezy i wydajnos¢ pompy, nalezy ustawi¢ docisk w nastepujacy
sposob:

»
»

Poluzuj Srube na dZwigni dociskowej, az patak zaciskowy przestanie naciska¢ na waz.

Zanurz waz ssawny w roztworze ptuczacym. Wtdz waz odpaddéw do butelki na odpa-
dy.

Witacz urzadzenie podstawowe i autosampler za pomoca przetacznika zasilania. Uru-
chom oprogramowanie sterujace.

Kliknij przycisk Autosampler i przejdz do zaktadki Function tests w oknie Autosam-
pler. Aktywuj opcje Wash pump i zamknij okno za pomocag OK.

Dokrec¢ srube na dZzwigni dociskowej, az zacznie ptynac roztwor ptuczacy. Dokrec sru-
be jeszcze o jeden obrét.

W ten sam sposéb ustaw docisk na wezu pompy do odpaddw.

Ustaw pokrettem natezenie przeptywu pompy. Poziom cieczy w autosamplerze powi-
nien pozostac staty. Nie powinna przelewac sie zbyt duza ilos¢ cieczy ptuczacej.

W oknie Autosampler dezaktywuj opcje Wash pump.

14.12.3 Wymiana bezpiecznikow

Wymien bezpieczniki w autosamplerze w nastepujacy sposéb:

»
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»  Wyciagnij uchwyt bezpiecznikéw. W tym celu nalezy wsun ostrze Srubokreta w szcze-
line uchwytu bezpiecznikéw i ostroznie podwaz uchwyt.

»  Wymien uszkodzone bezpieczniki sieciowe. Uzywaj wytacznie bezpiecznikéw typu
T5AH250V,5x20 mm.

» W16z bezpiecznik do zacisku oznaczonego strzatka (patrz rysunek).
» Podtacz wtyczke zasilania i wtyczke szeregowa (HOST) do autosamplera.

»  Wiacz autosampler za pomoca wytacznika sieciowego.

= B

Rys. 13 Wymiana bezpiecznikéw w autosamplerze

14.13 Konserwacja chtodnicy obiegowej: wymiana wody chtodzace;j

OSTRZEZENIE

Szkody dla zdrowia spowodowane przez dodatek do wody chtodzacej
Stosowany biocyd jest zracy i moze powodowac uczulenie w kontakcie ze skora.

® Podczas pracy z dodatkiem do wody chtodzacej nalezy nosi¢ okulary ochronne i
odziez ochronng, a zwtaszcza rekawice ochronne.

® Przestrzegaj wszystkich wskazowek i zalecen zawartych w karcie charakterystyki.

WSKAZOWKA

Niebezpieczenstwo uszkodzenia urzadzenia z powodu korozji i rozwoju glo-
now
Tylko stosowanie dodatku do wody chtodzacej pozwala skutecznie zapobiec szkodze-
niom urzadzenia spowodowanym korozja lub skazeniem biologicznym.
Uszkodzenia urzadzenia spowodowane eksploatacja urzadzenia bez dodatku do wody
chtodzacej nie sa objete gwarancja.

® Wode chtodzaca nalezy zawsze przygotowywac poprzez zmieszanie z dodatkiem do

wody chtodzacej (418-13-410-540) dostarczanym przez Analytik Jena.

Woda chtodzgca musi by¢ wymieniana co najmniej raz w roku. Woda chtodzaca musi by¢
zawsze wymieniana, gdy przewodno$¢ wzrosnie powyzej 50 ... 200 pS/cm .

= Wymagane srodki pomocnicze: 10 | wody destylowanej/dejonizowanej, zestaw do-
datkéw do wody chtodzacej do chtodnic obiegowych, odpowiedni pojemnik do mie-
szania wody chtodzacej wykonany ze szkfa, tworzywa sztucznego lub stali nierdzew-
nej, wiadro na spuszczony ptyn chtodzacy
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Rozpus¢ zawartosc obu butelek zestawu dodatkéw do wody chtodzacej (biocydu i
$rodka antykorozyjnego) w 10 litrach wody.

Uruchom kreator zmiany wody chtodzacej w oprogramowaniu sterujacym ASpect PQ.
W tym celu wybierz pozycje menu Extras | Maintenance i kliknij przycisk Change.

Postepuj zgodnie z instrukcjami kreatora:

Wytacz chtodnice obiegowa.

Odtacz przytacze powrotu wody chtodzacej na chtodnicy obiegowej i przytrzymaj
waz w naczyniu zbiorczym (wiadrze).

Witacz ponownie chtodnice obiegowa i pozwdl jej pracowac, az zakoriczy sie prze-
ptyw wody chtodzacej i bedzie sie wydobywac tylko mgietka.

Podtacz ponownie waz do przytacza powrotu wody chtodzacej na chtodnicy obie-
gowej.

Wykre¢ korek z otworu wlewu zbiornika i wtéz lejek.

Wlej ptyn chtodzacy do zbiornika az do osiggniecia oznaczenia poziomu.

Witacz chtodnice obiegowa i obserwuj wskazanie poziomu. Gdy pompa pracuje,
poziom sie obniza.

Powoli kontynuuj napetnianie zbiornika ptynem chtodzacym, az poziom ustabili-
zuje sie nieco ponizej znaku.

Wyjmij lejek i zamknij otwér wlewu korkiem.

PotwierdZ zamkniecie w kreatorze.

Poczekaj na komunikat w kreatorze, ze ptyn chtodzacy zostat wymieniony.

Zamknij kreator.
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15 Zatacznik

15.1 Przeglad oznaczen na wskazaniu wartosci

Uwaga Znaczenie Wartosci Wyswietlanie

> Kal Srednia prébki jest wieksza niz zakres  Srednie Okno przebiegu i
roboczy krzywej kalibracji wynikéw

< Kal Srednia prébki jest mniejsza niz za- Srednie Okno przebiegu i
kres roboczy krzywej kalibracji wynikéw

<NWG Wartos¢ prébki jest mniejsza niz gra- Srednie Okno przebiegu i
nica wykrywalnosci wynikow

<BG Wartos¢ prébki jest mniejsza niz gra- Srednie Okno przebiegu i
nica oznaczalnosci i wigksza niz gra- wynikéw
nica wykrywalnosci.

RSD! Srednia prébki lub $rednia wzorca Srednie Okno przebiegu i
znajduje sie poza zakresem zadanego wynikéw
wzglednego odchylenia standardo-
wego

RR! Srednia probki lub érednia wzorca Srednie Okno przebiegu i
jest poza zakresem zadanego zakresu wynikéw
wzglednego

Faktor! Przekroczenie granicy wspotczynnika Krzywa kali- ~ Okno przebiegu i
rekalibracji dla krzywej kalibracji bragji wynikéw

R,(adj.) Wspétczynnik determinacji regresji Krzywa kali- ~ Okno przebiegu i

lubR R,(adj.) lub R (w zaleznosci od wybo- bracji wynikow
ru w oknie Options | Analysis sequ- Okno Calibration
ence) krzywej kalibracji spadt ponizej
zadanej wartosci.

#MAN. Pojedyncza wartos¢ probki lub poje- Pojedyncze Okno Sample sin-
dyncza warto$¢ wzorca zostata recz- wartosci gle values
nie wykluczona z obliczen $rednich prébek
prébki

#KOR. Pojedyncza wartosc¢ prébki lub poje- Pojedyncze Okna Sample sin-
dyncza warto$¢ wzorca zostata auto- wartosci gle values
matycznie wykluczona z obliczen probek

srednich probki przez test wartosci
odstajacych Grubbsa
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