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OBJETIVO

Describir los pasos necesarios para la operacidn y mantenimiento del espectrofotémetro FTIR Affinity
1S y su software LabSolutions IR.

ALCANCE

Este instructivo describe la operacion y precauciones de uso para el FTIR Affinity 1S; manejo del
software LabSolutions IR para la ejecucion de métodos cualitativos y cuantitativos, y la gestién de
informacion generada por el instrumento.

DEFINICIONES

Apodizacion: Funcion empleada para reducir el submaximo de la sefial analitica después de aplicada
la transformada de Fourier. Dentro de los parametros de Apodizacion estan: Box Car, Triangular,
Triangular cuadrado, Bessel, Cos y Happ. Cuando se requiere una alta resolucion se recomienda Boxc
Car y Happ-Genzel o Triangular cuadrado en los casos donde no se requiere.

Beam Splitter: EI BeamSplitter o divisor de Haz, es una pieza hecha de KBr con Ge ocluido, que
permite dividir un rayo de radiacion electromagnética en dos.

Linea de fondo: Background en inglés. Corresponde a la sefial del instrumento sin la muestra
presente. Puede emplearse el dispositivo vacio (aire), el dispositivo con la celda vacia o la matriz de
disolucién de la muestra (solvente).

Numero de onda (cm*'): El niumero de onda es una magnitud de frecuencia que indica el nimero de
veces que vibra una onda por unidad de distancia.

FTIR: Fourier Transform Infrared o Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier, es una
técnica de medicion que permite traducir el patrén de transmision o interferograma a un espectro
infrarrojo.

Poliestireno: Es un polimero termoplastico que se obtiene de la polimerizacion del mondémero
estireno, que, por su alta estabilidad y caracteristicas estructurales, es empleado en la verificacién y
ajuste de los instrumentos infrarrojo.

ASPECTOS DE SEGURIDAD Y SALUD EN EL TRABAJO

Riesgo de Explosion: Tenga en cuenta que en la mayoria de aplicaciones de interés analitico se
requiere el uso extensivo de solventes organicos que pueden ser inflamables. El instrumento
cuenta con partes eléctricamente activas incluso después de ser apagado. No deje material
inflamable cerca del instrumento.

Riesgo de Intoxicacion: Procure que el rea de trabajo este ventilada cuando trabaja con
solventes organicos. Esto es especialmente importante cuando se trabaja con solventes téxicos,
sin embargo, existe un riesgo de desplazamiento de oxigeno (hipoxia) por lo que en cualquier
caso se debe tener una constante circulacion de aire, sin importar la naturaleza del solvente.
Riesgo de afectacion por contacto: La medicion de muestras en el instrumento requiere la
transferencia de solventes y patrones a las cubetas de cuarzo destinadas para este fin. Para evitar
contaminacion durante este procedimiento se recomienda el uso de elementos de proteccién
personal. En especial bata, guantes de nitrilo y gafas de seguridad.

Riesgo de dafio por generacion de hidruros de halégenos: Al trabajar con solventes
halogenados como difluorometano (CH:F2), Diclorometano (CHxCl2), Cloroformo (CHCIs) o
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Tetracloruro de Carbono (CCls), se debe considerar la potencial generacion de los hidruros
altamente corrosivos HF y HCI en el compartimiento del interferémetro, lo que puede dafiar los
lentes y otros elementos 6pticos, tornillos y otras partes del instrumento. Para evitar la entrada de
estos compuestos se debe tener una adecuada ventilacidén o purgar con aire seco o nitrégeno

cuando se incluya muestras que usen estos solventes.

5. MATERIALES

Cubetas de cuarzo de 10 mm (Recomendada)
Cilindros de cuarzo porta muestras de 50 mm
Cilindros de cuarzo porta muestras de 100 mm

Laminilla de poliestireno®.

6. LIMITACIONES E INTERFERENCIAS

El instrumento esta limitado al rango de infrarrojo mediano comprendido entre 4000 y 400 cm™. A
continuacién se ejemplifican errores comunes en el instrumento que pueden llegar a interferir con su
adecuada operacion, asi como sus causas Y posibles soluciones:

Tabla 1. Errores comunes y su posible solucion

Mensaje de error

Significado

Solucion

Ninguno de las corridas de linea de
fondo (background) corresponde a los
parametros de la muestra.

No hay linea de fondo almacenada que
corresponda a la muestra medida (%T
0 Abs).

Medir una linea de fondo con los
parametros de la muestra

No se puede abrir el archivo

El archivo que se quiere abrir puede
estar como “solo lectura” Si es asi el
archivo no se podra abrir. Si no es asi
el contenido del archivo puede estar
destruido.

Repetir la captura de datos.

XXX (nombre archivo) ya existe por
favor seleccione otro.

Cuando esta en modo GLP esta
prohibido sobreescribir archivos.

Cambie el
nuevamente.

nombre y grabe

XXX a XXXX numero de onda debe ser
incluido

El rango de nimeros de onda esta
fuera del rango del beam splitter
instalado.

Introduzca un rango correcto.

Errores mostrados en la ventana de Status

Mensaje de error

Significado

Solucion

No Background spectrum!

No hay linea de fondo almacenada que

Siempre que cambie las

Measurement aborted corresponda a la muestra medida (%T | condiciones de toma de muestras
0 Abs). se debe volver a hacer el
background
Parameter check error Hay una discordancia en la informacion | Verifique los parametros vy
de los parametros de la medida. corrijalos.
Diagnostic Power measurement failed | La verificacion de la forma del espectro | Ejecute [measurement]-[Auto

de poder ha fallado.

Adjust] e inténtelo de nuevo.

Could not retrieve diagnostic power
results

La verificacion de la forma del espectro
de poder no pudo ser completada.

Ejecute [measurement]-[Auto
Adjust] e inténtelo de nuevo.

Piezo voltage is out of range

La verificacion del voltaje del piezo en
el diagnéstico ha fallado.

Ejecute [measurement]-[Auto
Adjust] e inténtelo de nuevo.
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Piezo voltage can not be obtained La verificacion del voltaje del piezo en | Ejecute [measurement]-[Auto
el diagnéstico ha fallado. Adjust] e inténtelo de nuevo.

Not enough memory available! Out of | La memory disponible en el PC es | Si estd usando ofra aplicacién

memory insuficiene. ciérrela y reinicie el PC.

Failure of mirror drive in the | Elespejo mévil ha fallado Ejecute [measurement]-[Auto

interferometer Adjust] e inténtelo de nuevo.

Para mayor informacién remitase a la guia de usuario de Shimadzu [1].

6.1. CONDICIONES AMBIENTALES:
El equipo debe operarse entre 15y 30°C y la humedad debe ser 70% o menor.

7. CONTROL Y ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD

El instrumento debe encenderse al menos una hora antes de iniciar su uso para estabilizar la energia de la
fuente. El programa Labsolutions IR cuenta con un modo de verificacién inicial, llamado inicializacion, para
garantizar que el instrumento se encuentra en condiciones 6ptimas para su operacion. La inicializacién se debe
hacer mensualmente o cada vez que se haga una modificacion significativa al instrumento.
Condiciones para inicializar el instrumento:
° Confirme que no hay nada interrumpiendo el haz de luz en el compartimiento del instrumento. Si
hay algo interrumpiendo el haz, la forma del espectro de poder y otros chequeos fallaran.
Seleccione [Measurement]-[initialize].
En este momento el diagnostico automatico es ejecutado y su resultado mostrado en la ventana
de entradas (log window).
Cualquier item que falle en el diagnostico sera mostrado en la ventana de error como fallo (failure).
Después de que todos los items son inspeccionados, un mensaje de “INIT SUCCESS” o iniciacion
exitosa aparece en la ventana de entradas. Después de esto el instrumento esta listo para iniciar.
IMPORTANTE: Para mover el equipo de su posicién se debe asegurar la dptica. Moverlo sin este ajuste puede
desajustarlo.

8. DESARROLLO
8.1. PRINCIPIO DEL METODO

El espectrofotometro infrarrojo con transformada de Fourier registra un interferograma para posteriormente
hacer una transformacién de Fourier de esta sefal. El interferograma es medido con un interferdmetro de
Michelson (figura 1), de la siguiente manera:

Después de pasar la apertura, una onda electromagnética de energia conocida es dirigida en un haz paralelo
por un lente colimador que entra en un beam splitter, el cual consiste en un lente de bromuro de potasio con
una capa depositada de Germanio, que divide el haz sencillo en dos, reflejando uno al espejo fijo y transmitiendo
el otro al espejo movil. Ambos espejos reflejan sus haces de vuelta al beam splitter y parte de cada haz es
reflejado y transmitido. La luz transmitida del espejo fijo y la reflejada del espejo movil se recombinan e
interfieren la una con la otra mientras viajan hacia el espejo colector. La interferencia puede ser constructiva o
destructiva.

Asumiendo que la fuente emite luz monocromatica de longitud de onda A (cm). Cuando la distancia 11 entre el
espejo fijo y el beam splitter es igual a la distancia |2 entre el espejo movil y el beam splitte, la diferencia entre
el camino dptico de los dos haces de luz, x=(11-12), es igual a cero, y los haces estan en fase. Mientras estan
en fase, el haz interfiere constructivamente el uno con el otro. A medida que el espejo mévil se desplaza a M4
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cm, la diferencia de los caminos 6pticos es de M2 c¢m, y los dos haces estan fuera de fase, interfiriendo
destructivamente. De esta forma, los dos haces interfieren constructivamente cuando x=n A y destructivamente
cuando x=(n+1/2) A donde n es un entero.

| Espejo fijo
g
Espejo Movil \
- Espejo Colimador
4
A

=3 Beam “  Apertura

splitter
Detector Fuente

C&‘“x
>

Figura 1. Interferémetro de Michelson

La ecuacién 1, extrapolada de los principios mencionados anteriormente, calcula la intensidad I*(x) de luz
(longitud de onda A) incidente al detector:

I"(x) = 4RTS() [ + 3 cos 2% (1)

Donde R es la energia reflejada por el beam splitter, T la energia transmitida por el beam splitter y S(A): energia
radiada por la fuente.

La intensidad de la luz detectada por el detector es una funcién de la ecuacion 1. I(x) denota la intensidad de
luz y el nimero de onda a(cm") reemplaza la longitud de onda A.

I(x) = 4RTS(A) cos 2may
= B(0) cos2may (2)
Donde B(o) = 4RTS(\).1/2

La sefial () observada por el detector tiene el nombre de interferograma, y 4RT es nombrada como la eficiencia
del beam splitter. Si la fuente emite luz policromatica, I(x) esta dada por la integracion de la ecuacién 2 con
respecto al niumero de onda.
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() = fooo B(0) cos 2moydo (3)

La ecuacion 3 demuestra que I(x) es la transformada de Fourier de un coseno de B(o). Por tanto, una
transformada inversa del coseno de I(x) recupera el espectro original B(a).

B(o) = f_+ozo 1(x) cos 2moy Sy (4)

Mientras el espectrometro dispersivo convencional directamente determina la intensidad de B(o) a determinado
numero de onda, el detector FTIR detecta el interferograma I(x) el cual debe pasar por la transformada de
Fourier para obtener el respectivo espectro.

8.2. RESOLUCION Y APODIZACION

Aunque la ecuacion 4 mantiene que el interferograma debe ser tomado de - a =, estos limites son impracticos.
En realidad, |a integracion esta limitada a la diferencia del camino dptico L, determinada por el rango del espejo
mavil. El espectro experimental B'(0) se diferencia del espectro tedrico de forma correspondiente.

B'(0) = f_LLI()() cos 2moydy

= |7 1(x) cos 2moydy (5)
Donde A(y) = {(1) ig% i 2 (6)

De acuerdo con la teoria de la convolucion,
B'(0) = B(0) * F(0) (7)
Donde F(0) es la transformada de Fourier de la funcién A(x) en la ecuacién 6.
F(o) = 2L sin(2rnol)/(2mal)
= 2L sin y(20L) (8)

El espectro medido B’(g) es una convolucién del espectro tedrico B(a) con F(a)-F(a), una transformada de
Fourier de A(x), se le llama funcion instrumental o Forma de linea instrumental (ILS por sus siglas en inglés).

Las funciones A(x) y F(x), representadas por la ecuacion 6 y 8 respectivamente, estan dadas por la figura 2, la
funcion F(o). Como est4 definida por la ecuacion 8, primero se convierte en cero a (=+1/2L), Donde el valor a

la mitad del ancho es 0.605/L. Entre méas grande sea la diferencia de los caminos opticos, menor seré el valor

medio del ancho; cuando el movimiento del espejo es llevado mas alla, la resolucion mejora.

La funcion instrumental F(o) involucra un maximo local marcado, denominados Iobulos laterales Figura 2. A()
como definida en la ecuacién 6, se reemplaza por la funcién triangular definida en la ecuacién 9, la ecuacién
10 da su respectiva transformada de Fourier.

|z
Donde A(y) = {1 4 parain <1 ©)

0 para |y| > L
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F(o) = Lsin? (::LL)Z = Lsiny?(oL) (10)

La figura 2 ilustra que la funcion instrumental definida por 10 a empeorado la separacion, sin embargo, tiene
un menor maximo local, que el definido por 8. Usar A(x) para reducir el maximo local se le llama Apodizacion;
y a A(x) se le llama funcién de apodizacién.

(a)

Alzy = {10 |2|=L)F(o)=2Lsinc(2moL)
ol [=z|>L)

Funcién rectangular

An = {1-12!
L

(lzl = L) F{e)=Lsinc?*{ maL)
0 (1=l =L}

(B} Funcidn triangular

Figura 2 Apodizacion con funciones rectangulares y triangulares.

Tabla 2. Funciones de Apodizacion. Nota: a) A(y) = 0(|x| > L), b) cociente entre el maximo maximo-local del pico al

centro del pico mostrado en %.

Parametro | Funcion de Apodizacion Funcién de instrumento Valor de mitad | Residuo del
de anchura maximo local
Ninguna, A =1 2L sin c(2mol) 0.605/L 21%
Box Car
Triangular _ [x! Lsin c? (nol) 0.88/L +4.5%
Sk 2 4L
Cuadrado x| o 1.181L 0.7%
triangular AQ) = (1 - T) {(ZnaL)Z} 1 - sinc(2onl)
Bessel AG) = {1 _ ()Z{)Z}Z L(2m0) /52 (20) 0.952/L -4.1%
Cos 1 Y sinc¢(2mol) 1.00/L 2.7%
Al = E{l + cos (T)} 20m(1 — 4120?)
Happ A(x) = 0.54 + 0.46 cos (*X 0.54  (046)4mol?) 0.91/L 0.6%
(L ) pn +—7T2 ~ (Zrol)? sin(2nol)
8.3. TOMA Y PRESERVACION DE MUESTRAS
NA.
8.4. LIMPIEZA DE VIDRIERIA Y MATERIAL DE CAMPO

NA.
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8.5. EJECUCION DE LA TECNICA

Antes de ejecutar cualquier medida tenga en cuenta las condiciones establecidas en el control y aseguramiento
de calidad de este documento.

Medicion de espectros (Ver figura 4):

¢ Inicio — Deje calentar la fuente al menos 30 min antes de iniciar la medicién.

¢ |Inicializaciéon — Cuando sea necesario segun los criterios de aseguramiento de la calidad.

o Defina los pardmetros del SCAN — Rango de analisis, nimero de scans.

e Ingrese el numero de archivo y la informacidn de la muestra.

e Medicién de la linea de fondo — Emplee el medio adecuado para la medicion de la linea de fondo.
e Medicidn de la muestra

e Postrun

Crear una curva de calibracion y cuantificacion de muestras desconocidas (Ver figura 5 y 6):

e Inicio

¢ Inicializacion

o Cree una tabla de estandares

e Introduzca los parametros de la curva de calibracién

e Cree la curva de calibracién

e Seleccione los parametros del SCAN

o Guarde la curva de calibracion

e Prepare una tabla de muestras desconocidas

e Medicién de la linea de fondo

¢ Haga la medicién cuantitativa de las muestras desconocidas.
e Defina las condiciones del modelo de cuantificacion (Post procesamiento)
e Célculos

Busqueda de espectros y algunos procesamientos para la busqueda (Ver figura 7)

e Preparacion

e Seleccione una libreria

e Seleccione un algoritmo

o Ejecute la busqueda

e Procesamiento post-busqueda
e Guardar

o Cerrar

Edicién e impresion de informes. (Ver figura 5y)

e Preparacion de datos

e Seleccion de items

o Verificacion de propiedades
e Registro
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8.5.1. CONSIDERACIONES INCIALES

Unidad de secado: Para mantener una sefial libre de humedad en el camino optico, el IRAffinity-1 mantiene el
interior del interferdmetro a baja humedad secandola incluso mientras el instrumento se encuentra fuera de uso.
De acuerdo a esto se debe mantener el instrumento siempre conectado con una fuente de corriente alterna.
Confirme que el led naranja (dry indicator) en la parte inferior derecha del equipo se encuentra prendida. Si se
espera dejar sin suministro de energia al equipo por un largo periodo de tiempo se debe reemplazar la silica gel
ubicada al lado de la cdmara del interferometro al menos una vez cada dos semanas.

Principio: El interferometro del IRAffiny-1 usa un dehumidificado de ROSAHL®, como unidad de secado, el
cual transporta la humedad del interferémetro al exterior del instrumento.

e ROSAHL® es un deshumidificador que utiliza un polimero sélido electrolitico de membrana, para
electroliticamente descomponer y remover la humedad del aire.

e Cuando un voltaje DC es aplicado a los electrodos porosos pegados a ambos lados de la membranam
la humedad en el lado anddico (lado deshumidificado) se disocia en ion hidrégeno (H*) y oxigeno, el
ion de hidrogeno se mueve en la membrana hacia el catodo hasta alcanzar el lado de descarga de
humedad.

e En el catodo, el hidrogeno reacciona con el oxigeno del aire, resultando en moléculas de agua en
estado gaseoso, la cual es descargada.

La unidad de secado esta localizada dentro de la cubierta del IRAffinity-1 en la parte trasera. Las siguientes son
las precauciones que debe tener cuando se use.

o Evite usar el instrumento en un sitio con pobre ventilacion

e No exponga la membrana a agua liquida directamente.

o Evite usar el instrumento si hay particulas finas suspendidas u otras suspensiones.
o Evite el contacto con los electrodos de humidificacién/des-humidificacién.

e No desarme el instrumento se puede presentar inconvenientes al rearmarse.

LADO DESHUMIDIFICADO LADO DE DESCARGA DE HUMEDAD
ROSAHL
PRINCIPIO DE 5 ¥ ol : ]
DESHUMIDIFICACION ! (s P (
:} /0 ——0 \ (Mlz!é(::ld{d)edwdl
0 0~ (Mokcula deagua) 0 ©
0 o o
(Molécula de oxigeno) g £ g (Moléculade oxigeno)
g 18 g
§ 303
5 E2 B
SR
W 5§ @
/ 9 . B — d o
' ) ® .o
oo - (Mnlin:.l‘a{d)lagu:) S~ — Hy (Molécula de agua)
3 o )| |- @0
4 (Molécula de oxigeno) e- e o
" (Electron) (Electron) (Molécula de oxigeno)
REACCION ANODO (LADO DESHUMIDIFICADO) H20~*> 2|-|++% O2+4+2e"
CATODO (LADO DE DESCARGA DE HUMEDAD) 2H*’+;_02+2e" =+ H20

Figura 3. Esquema de des-humificador incorporado el equipo.
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NA.

8.5.2. CONDICIONES DE INICIALIZACION: El instrumento cuenta con una opcién para hacer una

verificacién del instrumento. Esta opcion, llamada inicializacién provee un “log” donde se puede
identificar el estado de las distintas partes verificadas. La inicializacion se debe ejecutar cuando
el instrumento se ha mantenido apagado por mas de una semana o cuando se considere que es
necesario hacer la verificacion

8.5.3. OPCIONES PRINCIPALES DE USO DEL EQUIPO

8.6.

8.7.

Tomar espectros (SPECTRUM): Es la forma principal de hacer mediciones con el Affinity 1S. Muestras
y patrones, sea para cuantificar o hacer una bisqueda en la biblioteca. La pestafia de espectro recoge
la informacién relevante como rango de numero de onda, nimero de escaneos, resolucion entre otros.
Ver Figura 4

Establecer una curva de calibracion (QUANTITATION 1): Desde el menu de cuantificacién se ingresa
la informacién necesaria para establecer el modelo de calibracién, incluyendo tipo de regresion,
estandares de calibracién, sefial analitica, entre otras. Ver Figura 5

Cuantificar muestras desconocidas (QUANTITATION 2): Después de contar con un modelo de
calibracion se puede hacer la lectura y posterior cuantificacion de las muestras desconocidas desde la
pestafia de cuantificacion. Ver Figura 6

Buscar espectros en la biblioteca (SEARCH): una aplicacién bastante Util para identificar compuestos
puros es la busqueda de su espectro en las bibliotecas disponibles en el instrumento. Ver Figura 7
Crear reportes y editar imprimibles (EDIT PRINTFORM): El programa provee una serie de items que
pueden ser incluidos en los reportes Figura 8

Otras aplicaciones: El programa LabSolutions IR cuenta con otras aplicaciones que se salen del
alcance de este instructivo. Para mayor informacion consulte el manual de usuario [1].

FORMATOS
M-S-LC-007 Formato control diario del manejo de equipos.

CALCULOS Y RESULTADOS
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Ejecute la medicion de linea de

Prepare la muestra background
Click [BKG Scan]

Se mostrarael espectrodel background

Click en medir (Measurement)

Prepare la muestra a medir.

Ventana para la medicion de espectros.
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a Postrun

Ejecute operaciones incluidas la impresién, busqueda
y manipulacion con respecto al espectro

Mire |a sectibnde postrun

Inicializacion

1 Verifique que hay suministro de energia al FTIR

2 Seleccione [inizializar]

aneectrenioveniat KB | foacece sl maniiorse extatis

“iniciakzaciénexitosadebe aparecer en &l log.

Defina los parametros del SCAN

Seleccione la pestafia de datos

Seleccione los parametros de scan, como nimero
de scans y resolucion

m Ingrese el nimero del archivo y
\e la informacion de la muestra

Ingrese el nombre del archivo

Ingrese la informacidn de la muestra
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Inicializacion

Verifique que hay suministro de energia al FTIR

e

Seleccione [Inicializar]

“inicikzacionexitosadebe aparecer enel log.

Cree una tabla de estandares

¢

Si ya tiene una curva de

*®e calibracidn guardada
.
« procedacon el paso2de
. L -
= lasiguiente seccion.
.
.
.

Cree la curva de calibracion

1 Haga click en [Calibrar]

Se mostrara la curva de calibracion.

Seleccione los parametros del SCAN

Haga click en la pestafia [Parametros de SCAN]

Haga Click en [Settings]

se ] [Parémetros deli 1

Seleccione los pardmetros de SCAN como
ndmero de scans y resolucion

A W N=

Haga Click en [Ok]

Haga Click en [Importar]

Va a aparecer laventanade importacion de espectros.

Seleccione el espectro del estandar y haga click
en importar

Haga Click en [cerrar] para cerrar la ventana de
[importar espectro]

-h.toN-\e

Ingrese la concentracién en cada fila

Introduzca los parametros de la
curva de calibracion |

Haga click en la ventana [Curva de calibracién]

Haga click en [Settings]

Se vaaabrirlaventana[Editar curva de caliracién].

Defina los pardmetros de la curva de calibracién

El procedimientode ingresose muestraa laderecha

Awn-.;e

Haga Click en [Ok]

Guarde la curva de calibracion

Haga click en [Guardar curva de calibracion]

2 Ingrese el nombre y haga click en [Guardar]

Continue desde el paso 3 de la siguiente

-
-
- -
* seccion
-

—_@)Conﬁaure settings J

Figura 5 Ventana para la cuantificacion. Creacion de curvas de calibracion.

&) cio_ Yk - )
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Inicio
= See "Quantitation 1.Creating a
Calibration Curve” on page 6

Prepare una tabla de muestras
o desconocidas

1 Haga click en [Insertar linea]

2 Ingrese el nombre del espectroyla
informacion de la muestra.

Seleccionar multiples celdas de muestrasy haciendo clicken
[Editar todo] permite el ingreso colectivoen laventana
linformaciéndel lote de muestras].

Ejecute la medicion de la

e linea de fondo (background)

1 Prepare la muestra background

2 Cll:k“.

Se muestra el espectrode lalineade fondo

Ejecute la medicion cuantitativa
o de las muestras desconocidas

e Cargue una curva de calibracion

1 Haga click en [cargar curva de calibracién]
Se muestra laventana de diabogo [Abrir]

2 Ingrese un nombre de archivoy haga click
en [Abrir]

Se mostrard curvade calibracion

Proceed from here when continuing from step )
v in "1.Creating a Calibration Curve" on page 7

Prepare el archivo
1 auled.
Se JERY

2 Ingrese el nombre del archivo de
cuantificacién y haga click en [OK]

N=a

W

-

=)

Post-procesamiento

Haga click en la ventana de [Ecuacién]

Haga click en editar

se de [Parémetros de ecuzcidn]

Ajuste la ecuacién

El procedimientose muestradebajo

Ty P p————

Lot s

Trow | Wama | Gauamon | Paes Tm

(G T o s | e g |
T =

OxTm==w

@W

T

e (s

r,..--.-‘( St - )..--.—- R —

i

1 Prepare la muestra desconocida

2 CIICKH.

Muestra un espectro.
Cuando i omplets, | ién de |
desconocida es mostradaen la tabla.

Figura 6 Ventana para la cuantificacion. Cuantificacion de muestras desconocidas.

™ Emelanequabon© o =

Calculos

1

Haga dlick en la ventana de [Célculos]

El resultad L latablad cida
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Procesamiento port-busqueda

‘! Preparacion

1 Muestra el espectro que sera buscadoen la
ventana para el programa del mesurando
relevante o ventana de postrun. .

¢ NOTA ...

2 Display the search window. . Unir . Substraer
Haga click en [Unir] para mostrar el spectro
objetivo buscado con el espectro seleccionado en
la lista de spectros encontrados.

!
S

Haga Click en [Factor diferencial] para calcular
la diferencia de los espectros tedrico y real.

labu el

programaespectro, programa“time course” y el programade &
mapeo.

((.

1 Ajuste el factor
2 Haga Click en [Hecho]

La diferenciade espectrosseré grabadaen un espectro

A NOTA -

Az tad

Vuelva a labu
[oin] o [Factor diderencial] nuevamente.

Guardar

- e e mm W s wm Tm we W ! S Hafa click en [fije resultados de la muestra]

o Seleccione una libreria

Los resultados de |a bisqueda fueron guardados.

Cerrar

Haga click en |a pestafia [General] y luego en [Agregar].
e e e Seleccione un algoritmo

>

= lab d Hafa click en [cerrar]
Seleccione un archivo y haga click en [Abrir]. 1 ) T EJECUte a busqueda -
haga click en la pestafia [Espectral. : Devuelve a Ia ventana de biisqueda.
La libreriase agregaraa lalista S haga click en la pestafia [Espectra]. 1 Haga Click en [Busqueda de espectro] : Hafa dlick en [Ver]
lista de [Algoritmos] Se mostrara losresultados de |a busqueda s .: Saldréde labisqueda.

Figura 7 Busqueda de espectros y algunos procesamientos para la busqueda.

) O
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Preparacion de datos

del programa de la medida o la ventana
depostrun.

Seleccionar items

Muestra los datos aimprimir en la ventana

Arrastre el elemento seleccionadoa la
ventana del reporte

tamafioy luego haga click

Ajuste la disposicién del reparte

NOTA

Las partes del reporte en la ventana se
mueven arrastrdndose

¢ Estas partes puende ser agrandadas o
reducidas arrastrando los puntos en el
marco que lo contiene.

tereasansnreanes

2 Mueva el cursor del raton para ajustar el

Verificar Propiedades

Haga Click en elemento del reporte para ver
informacion sobre las propiedades de la
ventana.

2

Muestra la ventana de editarimprimible

C

£t Frrtfam

e b g b 300 Tewd

Figura 8 Edicion e impresion de reportes.

Registro

Imprimir se puede hacer més facilmente
registrando el reporte creado en la plantilla.

Haga clicke en [Preferencias de impresion] en
el mend [herramieta]

Registre el reporte de la plantilla

N =3

El procedimientode registrose muestraz |z derecha

e
7 s o Tting e b . i i

Smgers b o ean

Imprimir

Seleccione [Vista previa de impresidn]
Mostraralaventanade vistaprevia.

2 Seleccione [imprimir] en la ventana de vista
previa de impresién

Mostraralaventanade impresion.

3 Ajuste cada item y haga click en [Ok]

e NOTA i,

Seleccione [imprimir] en la ventana de editar
formato de edicién sin revisar la salida
] usando vista previa de impresién
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9. DIAGRAMA

)
Uso del
IRAffinity-1S

~——

Encienda el
instrumento y espere
1 h su estabilizacién

Haga las iciali ;
g 4 - I.m.uallce, iSe debe
correcciones > verifique log y Inicializar?
correspondientes energia

4

Prepare el
dispositivo para
medir
backeround

v

éParametros
de inicio OK?

Mida el
background

¢Va a identificar
o0 a cuantificar?

Cuantificar

Identificar

éTiene una curva
de calibracion?

Prepare la celda
®»| conla muestraa
analizar

A

Mida el espectro Use la biblioteca

Mida el espectro

R de | IR de las para identificar.
e los
muestras
patrones de
calibracion
A4

Calcule la curva
de calibracién

Genere el
reporte de
resultados

Apague el
instrumento

A

Cargue la curva
de calibracién




Ca

stituto de Hidrologia,

In: |
IDEAM Hosress e

INSTRUCTIVO DE MANEJO

ESPECTROFOTOMETRO FTIR Affinity

Cadigo: M-S-LC-1091

Version: 01

Fecha: 28/03/2022

Pagina: 16 de 16

10. DOCUMENTOS DE REFERENCIA Y BIBLIOGRAFIA

[1] Instruction manual user system guide IRAffinity-1 Shimadzu Fourier transform infrared
Spextrophotometer; Shimadzy, Kyoto Japdn; enero 2009. https://drive.google.com/file/d/1mdcsKS UCE-
ER|C8DS3wSIG8IvJWAuHt/view?usp=sharing

11. HISTORIAL DE CAMBIOS

VERSION FECHA DESCRIPCION
Creacion del documento con base
01 98-03-2022 en Iales_tructura deIl SGI y las
capacitaciones  recibidas  del
instrumento por Rodrigo Pérez
ELABORO: REVISO: APROBO:

Rodrigo Pérez Rodriguez
Contratista
Grupo Laboratorio de Calidad Ambiental

Carlos Martin Velasquez Ramirez
Contratista Lider Técnico
Grupo Laboratorio de Calidad Ambiental

Claudia Maria Avila Laverde
Coordinadora
Grupo Laboratorio de Calidad Ambiental



https://drive.google.com/file/d/1mdcsKS_UCE-ERjC8DS3wSIG8IvJWAuHt/view?usp=sharing
https://drive.google.com/file/d/1mdcsKS_UCE-ERjC8DS3wSIG8IvJWAuHt/view?usp=sharing

