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1. OBJETIVO

Establecer los lineamientos para el manejo operativo y puesta en marcha del equipo de plasma acoplado
inductivamente.

2. ALCANCE:

Este instructivo inicia con el acondicionamiento, optimizacién del equipo, mantenimiento, limpieza de cada
uno de los consumibles que integran al equipo iCAP 7600 y posterior operacion del equipo.

3. DEFINICIONES

Qtegra: Software del equipo de ICP
EPP: Elementos de proteccidn personal
RF: Radiofrecuencia

PSI:  Unidad de presion

4, ASPECTOS DE SEGURIDAD Y SALUD EN EL TRABAJO

Para realizar las técnicas analiticas relacionadas con el equipo ICP 6ptico se deben tener los EPP necesarios
para su desarrollo.

5. EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES

e  Chiller

e UPS

e Automuesteador ASX560

e  Viales de lectura

e  Consumibles: antorcha, nebulizador, tubo inyector, mangueras de desecho y muestras, camara de
nebulizacion, codo, bases de antorcha y tubo inyector, clic.

e  Solucién de Zn de 2mg/L

e  Solucién multielemental para test

e Argbn 5.0

e  Solucién acida de lavado

e  Recipiente de desechos
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6. LIMITACIONES E INTERFERENCIAS

Las cubiertas del instrumento iCAP 7000 estan hechas de plastico ABS que puede dafiarse con disolventes y
acidos concentrados.

Si la presién del gas Argén no es la indicada el plasma no prendera, al igual que si las piezas estan mal
insertadas o instaladas.

Cualquier derrame en las cubiertas externas o dentro de las areas de introduccién de la muestra se debe
limpiar inmediatamente usando las precauciones de seguridad apropiadas.

Las manchas y marcas en las tapas deben quitarse con un pafio suave humedecido con una solucion
detergente suave. No utilice limpiadores a base de disolventes.

Todas las muestras deben ser filtradas para evitar que el nebulizador sufra obstruccion.

7. CONTROL Y ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD

Para asegurar la calidad de los resultados, es necesario que el iCAP 7600 cuente con el mantenimiento
preventivo de acuerdo a la periodicidad especificada en los programas de mantenimiento del laboratorio, con
el fin de asegurar los resultados obtenidos.

La alineacion de la antorcha se realiza cada vez que se desmonta la antorcha y esta debe realizarse con una
solucion de Zn de 2 mg/L.

Realizar la purga del sistema con argdn minimo durante una hora.

8. DESARROLLO
8.1 Principio del método

La serie iCAP 7000 es una gama de espectrdmetros de emision dptica de plasma de argén acoplados
inductivamente (ICP-OES) que utilizan un disefio optico Echelle y un detector de estado solido de dispositivo
de inyeccion de carga (CID) para medir las concentraciones elementales de trazas en una amplia gama de
muestras.

Las muestras liquidas se bombean a través de un nebulizador para producir una pulverizacion fina. Las gotas
grandes se eliminan mediante una camara de pulverizacion, pasando pequefias gotitas a través del tubo
central de la antorcha al plasma. El disolvente se evapora y la muestra residual se descompone en atomos e
iones que son excitados por el plasma generado por Radio Frecuencia (RF) a 9000K que emitirad un conjunto
Unico de longitudes de onda de luz para cada elemento a medida que se descomponen hasta un estado
energético inferior. Se mide la intensidad de esta luz y esto corresponde a la concentracién del tipo de
elemento en la muestra original.
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8.2 Guia para la instalacion de la valvula sprint

Instrument
Peri-pump

s |':|=-‘-" Air
— :
2 3 @ 1 'Carrler

Waste

Nebulizer

Port  Connection

2 AutoSampler

Autosampler 3 Vacuum Valve

Para la instalacién de la valvula sprint después de un mantenimiento o limpieza, remitase al manual del
usuario paginas de la 17 a la 20, item 5.11, donde se detalla el paso a paso para el montaje de la vélvula
sprint.

8.3 Preparacion del equipo para su uso
o  Elequipo se alimenta y se purga durante 1 hora con gas Argén. Presién del argon de 45 a 80 PSI.

e Transcurrido la hora de purga, se enciende el equipo subiendo el interruptor ubicado en la parte
posterior izquierda, dejandolo por una hora.

e Revisar que la antorcha esta correctamente montada en su soporte.

e  Revisar que la puerta donde se encuentra la antorcha esté asegurada

o  Verificar el nivel del agua del Chiller.

e Las mangueras de muestra y residuos deben encontrarse en optimas condiciones, si se encuentran
dilatadas o planas se deben cambiar.

e  Encender el monitor y la CPU transcurrida la hora de encendido del equipo.

e  Encender el automuestreador y esperar que la aguja realice el movimiento de reconocimiento de

encendido.
e  Encender el extractor y el chiller. _u
e  Enel escritorio del computador dar doble clic en el software Qtegra Grege

e EnHomepage, dar clic en Dashboard

o™
Qtegra

Dashboard - iCAP and Manual

~—
LabBooks.

iCAP DES ICAP OES Spectrometer

Templates

W P Plasma u
LabBook Query A 00 L AF Power 0w

Torch Comparimant

Conl G 0 Lk Gas Flow
Heb Baz 000 Lk

]
A Goa 000 Liin Purgs Gas Flow Nomal |

File Manager

P 000 Limn
Help &

Caslant Gas Flow 0 u

Mebuizer Ges Flow 000 [
Addiional Gas Flow 0000 Lmin g0 ]
Nabuizar Gas Proseura 0 s

Peristaltic Pump Fastlgiten Desuits

Pumg Speed 0 mm -

Dtector Temperabuns

Optics Temperature
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e  Compruebe que los interlocks estén todos en color verde y tome la accién necesaria si alguno esta en
rojo. Esperar dos minutos para su estabilizacion.

Interlocks

Torch Compartment
Plasma Gas Pressure
Purge Gas Pressure
Detector Water Flow
Drain Flow

Exhaust Flow

Detector Temperature

Optics Temperature

Compartimiento de la antorcha: Si esta rojo esto indica que la puerta de la antorcha esta abierta o que el
soporte de la antorcha no esté insertado correctamente. El plasma no se enciende.

Presion de gas del plasma: Debe ser verde si la presion de entrada de gas plasmatico es de 5,5 bares, si se
vuelve roja durante la secuencia de encendido indica problemas con el suministro de gas externo al iCAP.

Presidn del gas de purga: Debe ser verde si la presion de entrada para el gas de plasma es de 5,5 bares, si
se vuelve roja durante la secuencia de encendido indica problemas con el suministro de gas externo al iCAP.
Si esta rojo el plasma no se enciende.

Detector de flujo de agua: Debe ser verde si el flujo de agua correcto fluye para que la cdmara se enfrie y el
RF para encender el plasma. Si esta rojo el plasma no se enciende. (Si el LED parpadea incluso ligeramente
el plasma se apagara y esto indica que hay un problema con el chiller)

Sensor de flujo de drenaje: Si esto es rojo, esto indica que el iCAP no ha visto una burbuja de aire en el
sensor de drenaje durante dos minutos, apagara el plasma. Para reiniciar el sensor de drenaje, gire la bomba
a 45 RPM.

Caudal de escape: Este bloqueo comprueba que el escape es de flujo suficiente para asegurar la eliminacion
segura del calor y los gases de combustidn. (En un periodo de 20 segundos, la extraccidn necesita ser baja
durante 5 segundos para que se produzca el interlock.

Temperatura del detector: Este interlock indica que la camara se ha enfriado a -45°C y est4 listo para medir
las muestras. (Notas: ROJO = demasiado caliente, Verde = -45°C Azul = demasiado frio.) Cuando se
enciende el chiller, la camara tardara 5 minutos en enfriarse a -45°C.

Temperatura dptica: Esto indica que el tanque dptico ha alcanzado la temperatura de funcionamiento. Desde
el estado frio podria tardar 2 horas en alcanzar 38°C y 1 hora adicional para estabilizarse completamente.




4
IDEA

Instituto de Hidrologia,
Meteoralogia y
Estudios Ambientales

INSTRUCTIVO DE MANEJO DEL iCAP 7600

THERMO SCIENTIFIC

Cadigo: M-S-LC-1014

Versién ; 01

Fecha: 14/12/2017

Pagina: 5 de 14

8.4 Encendido del plasma

e Verificar que la presion del argdn se encuentre a 80 PSI.
¢  Cuando todos los interlocks estén en verde, dar clic en GET READY, icono ubicado en la parte superior.

GEF

P E A0

e  Aparecera una ventana para dar inicio al encendido del plasma.

e Darclic en Ok.

‘u—n— -
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e  Se inicia automaticamente la optimizacion y ésta termina cuando en la parte superior aparece Success
en verde. Si el resultado de la optimizacién aparece en rojo no estad cumpliendo y se debe revisar la

causa del problema.

Hame Page |
Dashboerd Dashboard - iCAP 7600 ASX 560 )
LabBooks 3
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Tomplates g O~ ‘ Passed |
Method
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Hoely
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e Después de finalizada la optimizaciéon dar click en al automuestreador y estabilizar el plasma con la
solucién acida (HNO3+HCI) durante 10 minutos.
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8.5 Creacion de un LabBook

8.5.1 Creacion de un LabBook de uno existente

o  Darclic en LabBooks en la parte izquierda de la interfaz Homepage.

e  Crear LabBook desde la

plantilla de nombre Metales Agua.

e Dar nombre al LabBokk como Afo-Mes-Dia.
e Darclic en crear Labbook.

e Paracrear la secuencia y definir las muestras a leer, ubicarse en la opcion Sample list del lado izquierdo
de la interfaz. Adicione lineas individualmente para el blanco, estandares de calibracién, muestras y QC
en la opcion Add Rows. En la columna Sample Type (tipo de muestra) se programa de acuerdo a:
Blanco de la curva de calibracion como BLK; estandares de calibracién como STD; el ICV, CCV y
estandares de control como QC; las muestras, blanco y muestras fortificadas como UNKNOWN.
Programar el rack y vial para cada muestra. El rack para la lectura de la curva de calibracién sera el
rd.

identificado como standa

5 Acausaition Paramolors.
B itcligen Uptake and Rimse:
8 Stondords

lectura. Digite el numero

LabBooks ]

Dashboard LabBooks

Creste LabBook
Cresie & new LekBook besed on an sisting Templete of LebSook

Templates

B

rame |1

LabBook Query Loeation LabBooks adicion sstancar

) Create a new LabBook from an exsting Template
File Manager

Help Inortfom CSV

r.reae  new LahBook from an susting LahEonk:

LabBeok Name

saiuera de aimertacicn 2dicon estandar piantla

Crezta a naw LabBook from 2 biank Tamplato

eCuant

4 Open LabBook
Open an existing Labock:

Create LabBook

Sandard W Diien Factor 71 Amourt

v Finsl O

BLE
ERAGE LK
7670 STD
UPDATE CALIE
ac

de filas a insertar y de clic en aceptar.

Hacer clic en la parte superior en la opcion Add Rows para adicionar mas filas en la secuencia de




Cadigo: M-S-LC-1014

INSTRUCTIVO DE MANEJO DEL iCAP 7600 |/ersion - 01

Institute de Hidrologia, THERMO SCIENTIFIC FeCha: 14/1 2/201 7
IDEAM Eolimmtiimaies Pagina: 7 de 14

Biswnerms x
= X [F]| Create- IR

Caontent

- Add - . sample layout | . Comments . Options * 53 Copy (]

i sted runtime: 8 minutes 3 seconds
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4 [ Mcthod Parameters p Mid Standard ) 3| <Comment>
(] Analytes (9 QC check o 3| <Comment>
(3] Measure Modes

[+] Acquisition Parameters
Intelligent Uptake and Rinse
= Standards

Hi Standard
Mid Standard

En la columna de label, colocar el nombre o cddigo de la muestra. En la columna dilucion, registrar el
factor de dilucion aplicado a las muestras.

Content estima

Summary £ ommel =
4 _w iCAPOES HiStandard  |© 3| <Comment> @ STD
4 [ Method Parameters Mid Standard ° 3[ <Comment> v ST
=] Analytes QC check ° 3| <Comment> 2 ac
P A e
*;:J Measure Modes Sample 100 ) 3| <Comment> ¥, UNKNOWN
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& Quality ddmﬁe: e celeto o :m e
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ddentifier> ) 3| <Comment> 7 UNKNOWN
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e Para generar el reporte de resultados, dar doble clic en Report y seleccionar la opcidn reporte Ideam.

e Enlabarra de herramientas del Reporte, dar clic en la opcién guardar para generar el documento en
archivo pdf el cual debe ser guardado en la carpeta M del servidor, en la subcarpeta grupo
laboratorio (resultados laboratorio: Metales: Agua).
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8.6 Ajuste del Autopico (Autopeak)

El autopico verifica la sensibilidad del detector, este ajuste se realiza cada vez que hay pedida de respuesta o
sefial.

o  Después de creado el labbook , dar clic en Acquisition Parameters.

o  Colocar en la manguera de la entrada de aire, una solucion de 5 mg/L de todos los metales y dejar que
ingrese al sistema.

o Darclicenelicono _~" ubicado en la parte superior o barra de herramientas.
e Sedainicio al ajuste de autopico, observando el avance en la parte inferior en donde al terminar el
ajuste el resultado aparecera como “AutoPeak:Passed”.

Home Page | | Metales en agua 2017082311
HBIG! tae- B4 4 I
Content

!’IE Summary

4- = iCAPOES

[T Method Parameters

Acquis on Parameters

i Hode Pump Speed (RPM) [ 50| Sampe roduction Trager On
Fush Pump Spesd RPM: | 50| Freuenc
Pump Stabilzation Tme @k | 0]

First Repeat Orly
Each Repeat

H6 Acauisition Parameters

af Intelligent Uptake and Rinse

£ Inter-Element Correction

= Vavelength (nm) / Order  SlitFosition  MessuweMode  Widh  Height  LetBkg  RightBkg SwriTime(s) SiopTime(s) Intensity Factor

=il Sm’f’m" y E3 228802 {247} Low Puxial 13 5 | Fixed Fixed 0 ) 1.0000

s Quendfication Pb 220352 (453 Low Acial 3 5|Fied  |Fixed 0 0 1.0000

Lo m‘i’wﬂmw o 283563 (119 High Lol ] I(Fies  |Foeed T ] 70000

[ i 221647 (8521 Tow Bl 3 5|Fixed  |Fixed 0 0 70000

L Sample it A 167.079 (502 Low il 3 5|Fied  |Fixed 0 0 1.0000

-, Reperts Cu TATH High Tl ] 2/ Fied |Fixed T ] 70000

- Fe 0 High Aial i) 2[Fied  |Fixed 0 [ 1.0000

5 CsvBgor W 7610031 High Redial ] I(Fies  |Foeed T ] 70000

5 Report Export Zn 713 856 (458 Tow Bl 3 5|Fixed  |Fixed 0 0 70000
b4 Settings

o  Después de terminado el ajuste del autopico, limpiar el sistema con agua acidulada.

8.7 Ejecucion del analisis

En la barra de herramientas del LabBook creado dar clic en RUN para su ejecucién. El LabBook es afiadido
al programador (Schedule).

Home Pagamll @ iCAP test X

E Bl B! Yreste~ IR MM 111 8 Add ~ 55 Bl Print sample layout ~

»
—% Run "iCAP test’ (Ctrl+R) o Lobel TR Stets W& 3
4 _w. iCA| Schadules '{CAP test' for execution |||8 b 5
43 Method Parameters 2 i
=] Analytes %, Inselligen: Liptake and Rinse 5 I -
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- 5 - i Fo
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La ejecucion de la secuencia de muestras del LabBook se esperara en la cola hasta que se haga clic en el
boton "Ejecutar" del programador, a menos que se haya seleccionado Start Queue "Automatico” en las
Opciones del programador, en cuyo caso se iniciara inmediatamente el anélisis.

EES RS ESEEY

Nota: Para visualizar los resultados de las muestras dar clic en la opcion concentracién.

8.8 Apagado del plasma

e Después de terminada la ejecucion del andlisis (lectura de muestras), se debe realizar un lavado del
sistema dejando circular solucion de lavado (HNOs/HCI) durante 3 a 5 minutos. Terminado el tiempo de
lavado, dar clic en Home, opcion encontrada en Dashboard y Cetac.

[l |- LabSookcreas

B Dashboard - iCAP 7000 ASX520 et Conbiprfion i {CAP TOM0 ASKS20
LanBooks
AP OES Cetac ASX-520
Tempiales
[ ok (B 1251 v k2 [ 135 7]
LabBook Query e 800 Linn Fock 3 [E0Nola (121 =] Flock ¢ [E0vmi 125~
Can e o Um
NesGe 000 Linn -
Fio Menager ® 1) (2) (3)(2)(5)(e)(7)(8) (o) (1o
Heip Cetac asx-3z0s
CelacASNE2D 1/13,25/37]49 1]13]25/37[48 1/13/25/37]49 1)13]25]37[49
B Corecied 2 14[26]38[50 2 /14[26]38 50, 2 14263850 2 /14126/36 50
Rack rkronn 3115[27]39]51 3 /15[27]3%]51 3 ]15][27]39]51) 3 [15]27[38]51
va 4 [16[28]40[52 4 [16]28]40]52 4 116128 [40[52) 4]16/28/a0/52
51171294153 5 .17128.41[53 517]28/41]53 5 117]28/41[53
€ 181304254 € (18130/42[54 & 118130[42]54 € [18130/42[54

7 [19]31]aa]ss )| 7 [19)31[23]ss )| 7 [19)3143[ss)|[ 7 [19]31]43]s5

s [20]32[eq[se)f|| = [20/32[44[s6)[|[ o [20[32[44] 56

9 [21]33]25)57)f||{ @ [21]33]45[57)| ||| 2 [21]33]45]57)

10122 34 26/56)|| 10/ 22 3¢ |{Descripcien: Exfigura 7.png
11[23]3547)5% 1123)35/47 (5% 1123354759

12]2¢]36(48]60

12243648 50)([|(12]24)36]48 60

o Asegurese que la sonda de muestra este en el aire. Dar clic en R (ventana del automuestreador)
nuevamente para evacuar residuos o remanentes de solucion de lavado del sistema durante unos
segundos. Dar clic nuevamente en Home.

e Enla pagina de Dashboard, hacer clic en el icono GET READY. Apareceran tres botones de los cuales
se debe dar clic al boton SHUT DOWN.
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e  Despues de apagado el plasma, dejar transcurrrir 5 minutos para apagar el chiller, el extractor, el
equipo iCAP 7600 y el automuestreador.

e  Soltar las mangueras de la bomba peristaltica.
e  Cerrarlallave del gas Argon.

8.9 Alineacion de la antorcha

La alineacion de la antorcha solo se realiza si se ha desmontado para realizar limpieza o si se ha sustituido su
soporte o el del tubo central.

Haga clic en Qtegra para abrir el programa. En la pagina Dashboard, haga clic en Alineacién de la antorcha
para iniciar el procedimiento. Introducir la solucion de 2 mg/L de Zn y asegurese de dejar suficiente tiempo
para que la muestra entre en el plasma antes de hacer clic en OK. Aspirar hasta que finalice el proceso. El
resultado de la prueba se muestra en la parte inferior (lado derecho) de la pagina.

Dashboard - ICAP OES N comcmamos o ez,
ie
CAP DES Spectrom

8.10 Mantenimiento

8.10.1 Limpieza de la antorcha

Los O-rings en el montaje de la antorcha metalica deben ser inspeccionados y reemplazados si es visible
cualquier desgaste o dafio.

Advertencia: Deje al menos 10 minutos para que los componentes calientes se enfrien antes de retirarlos del
compartimento de la antorcha. Se debe tener cuidado de quitar cualquier vidrio roto de la ventana Duo si se
produce una rotura en la caja de la antorcha.
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Para eliminar los depdsitos de sal, remoje la antorcha en detergente diluido (5%) de grado analitico durante
cinco minutos.

Para eliminar los dep6sitos metalicos de la punta, separar la seccién de cuarzo de la antorcha, sumergir la
punta de la antorcha en una solucién &cida al 10% durante varias horas o hasta que esté limpia (normalmente
es adecuada una mezcla de nitrico e clorhidrico).

Después de la limpieza, enjuague la antorcha con agua tipo | y coléquela en un horno de secado a 95 ° C
hasta que esté seca. El uso de un disolvente organico de residuos volatil (propanol es adecuado) ayudara al
secado.

8.10.2 Limpieza de la camara de pulverizacion (Spray chamber)

Si la camara de pulverizacion se engrasa y se forman gotas en el interior, remoje la cdmara de pulverizacion
en un detergente analitico diluido (5%) durante cinco minutos.

Si la camara de pulverizacién se ensucia o se forman dep6sitos en su interior, remoje la cdmara de
pulverizacién en una solucion de acido al 10% durante dos horas (normalmente es adecuada una mezcla de
acido nitrico y &cido clorhidrico). Después de la limpieza enjuague la cdmara de pulverizacion en agua Tipo |.

8.10.3 Limpieza del nebulizador

Enjuagar con agua Tipo |, diluir cido o disolvente orgénico al final de cada dia, o aspirar una solucion de
limpieza a través de ella.

Advertencia: No coloque el nebulizador concéntrico en un bafio ultrasdnico o caliente en un horno.
8.10.4 Limpieza de la valvula sprint

El mantenimiento de rutina incluye la verificacién de componentes de la valvula sprint para detectar fugas u
otros dafios. Pueden ser necesarias tareas adicionales de mantenimiento periodico, incluyendo el reemplazo
de los siguientes componentes: tuberia de bomba peristaltica, tubo de enjuague y sonda de muestra. Para
esto, realizar las consultas correspondientes en el manual de usuario del iCAP 7600, en las paginas 51 a la
59, item 8.2.4.

9. DIAGRAMA

N.A.
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