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1. Objetivo

Establecer los lineamientos para el manejo, manipulacion, uso y mantenimiento
planificado del analizador de mercurio LUMEX RA-915 Lab garantizando su
funcionamiento apropiado y el cumplimiento de los requisitos especificados para
proporcionar resultados validos.

2. Alcance

Inicia con la descripcidn de las partes basicas, puesta en funcionamiento, modos
de operacion y configuracion del Analizador de Mercurio LUMEX RA-915 Lab,
métodos, calibracion, medicién de muestras, mensajes de estado, directrices
sobre mantenimiento e informacién técnica, hasta el apagado del Analizador de
Mercurio LUMEX RA-915 Lab. Esta dirigido al personal autorizado del Grupo
Laboratorio de Calidad Ambiental (GLCA).

3. Definiciones

e Calibracidon: Se denomina calibracién al método por el que se calcula la
relaciéon entre la altura del pico o la superficie del pico calculado para un
componente y su concentracién en la muestra. El resultado de la calibracién
es una funcion de calibracién (curva calibradora) que registra la dependencia
o relacién entre la cantidad de muestra y la magnitud de evaluacion. La
determinacion de la funcidn de calibraciédn con ayuda de soluciones de
referencia se puede ejecutar como calibracién de un punto o como de varios
puntos.

e Espectrometria de absorcion atomica: Es una técnica para determinar la
concentracion de un elemento determinado en una muestra. Consiste en la
medicion de especies atdmicas por su absorcion a una longitud de onda
determinada. La especie atdmica se logra por atomizacion de la muestra, la
atomizacion nebuliza la muestra en forma de aerosol, para ser determinada.

e Integracion: Se entiende como integracion el método para la determinacién
de la altura de pico y la superficie de pico con ayuda de lineas de base
aproximadas.

e Método: Un método contiene todas las informaciones necesarias para el
registro de datos, integracién, evaluacién de pico y calculo de resultados.
Puede considerarse como armazén del cromatograma, es decir, como
cromatograma sin datos. Los métodos se memorizan como Archivos del
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4.

método (*.mtw) en el directorio Methods. Cada sistema estd enlazado a un
método. Este método se llama método del proceso (Processing method) y se
abre automaticamente al iniciar una nueva determinacion.

Mercurio: El mercurio es un metal pesado, liquido y denso de color plateado
inodoro a temperatura ambiente, su densidad a 20°C es de 13,5955 g / cm?.
Es insoluble en agua y soluble en acido nitrico. Cuando aumenta su
temperatura por encima de los 40 °C, produce vapores toxicos y corrosivos,
mas pesados que el aire. Es dafiino por inhalacién, ingestidén y contacto: se
trata de un producto muy irritante para la piel, ojos y vias respiratorias. Es
incompatible con el acido nitrico concentrado, el acetileno, el amoniaco, el
cloro y los metales.

Reprocesamiento: Se entiende como reprocesamiento el tratamiento
posterior de una serie de cromatogramas, que se cargaron en una tabla de
reprocesamiento. Para la reelaboracién en base a un método seleccionado se
pueden cambiar a discrecién los ajustes para la calibracién, integracion,
contrasefa, aspecto e informe.

Sistema: El concepto sistema designa la combinacién de ajustes, programa
de tiempo y método del proceso, que ha sido éptimo para una columna de
separacion especifica y para la determinacion a ejecutar con ella. Se usa un
sistema para iniciar determinaciones individuales o determinaciones con
ayuda de una tabla de muestras. Los sistemas se memorizan como Archivos
de sistema (*.smt) en el directorio Systems

Tablas de muestras (Secuencia de muestras): Una tabla de muestras
sirve para el procesamiento automatico de series de muestras, especialmente
con un automuestreador.

Siglas

No aplica

5.

Documentos relacionados en el SGI

— M-S-LC-1048 INSTRUCTIVO DE ASEGURAMIENTO METROLOGICO.
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— M-S-LC-I051 INSTRUCTIVO DE ASEGURAMIENTO DE CALIDAD
ANALITICA

—  M-S-LC-I038 INSTRUCTIVO DE CONFIRMACION O VALIDACION DE
METODOS ANALITICOS

- M-S-LC-F039 Formato solicitud de reactivos, vidrieria y materiales.
— SLC-F064 Control de preparacion de soluciones.

— SLC-F007 Control diario del manejo de equipos.

— SLC-F054 Captura de datos primarios

6. Descripcion metodoldgica del tema a desarrollar
6.1 Aspectos de seguridad y salud en el trabajo

Es importante haber leido este instructivo antes de comenzar a operar el equipo.
Para evitar una descarga eléctrica no opere el equipo con los paneles del
analizador retirados. No coloque objetos extrafios dentro del analizador de
mercurio.

Las superficies externas y tubos de silicona del analizador de mercurio se pueden
calentar entre 60°C y 80°C durante la operacion normal del equipo. Por esta
razén para evitar quemaduras en la piel, evite tocar estas superficies hasta que
se hayan enfriado.

Antes de realizar un mantenimiento al analizador de mercurio se debe apagar el
equipo desde el interruptor principal que se encuentra en la parte posterior del
equipo.

No trate de reparar el analizador de mercurio o ajustar sus unidades opticas y
tarjetas electronicas excepto en los casos que se explican en la seccién de
solucion de problemas (troubleshooting) que se encuentran en el manual
“"OPERATION MANUAL RA-915 LAB MERCURY ANALYZER” de LUMEX
Instruments.

Si se presentan alguna de las siguientes situaciones comuniquese con el servicio
técnico autorizado:

> Si el analizador no opera de manera adecuado o si sus parametros estan
por fuera de los criterios establecidos.
> Si el analizador se ha caido o su cubierta se encuentra dafiada.
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> Si se escuchan sonidos extrafios o se siente un olor inusual proveniente
del analizador del mercurio.

Las indicaciones del manejo de los patrones de referencia y de las muestras que
contienen mercurio y su disposicién final se deben realizar de acuerdo con el
Instructivo disposicién final de residuos Laboratorio Ambiental IDEAM M-S-LC-
1075.

Utilice los elementos de proteccidon personal, para operar el equipo. Bata,
Guantes de nitrilo y gafas. Revisar el Manual del sistema en seguridad y salud
en el trabajo - SGSST E-SGI-ST-M001

6.2 Equipos, reactivos y materiales
6.2.1 Equipos:

« Analizador de Mercurio LUMEX RA-915 Lab.
« Computador Dell Vostro SFF Core 17.

« Impresora Laser HP 135W Multifuncional.

- Balanza analitica con precisién de 0,0001 g.

6.2.2 Materiales:

« Botes ceramicos para muestra. (45 unidades). Referencia: 22081140
« Sostenedor de botes para muestra. (Numerados de 1 a 5)

« Carbodn activado sin mercurio LUMEX.

+ Bandeja de transporte de embarcaciones.

« Pinzas metalicas

« Micro espatula

« Contenedor condensador y filtro de absorcién de salida

» Conjunto de herramientas y repuestos.

6.2.3 Reactivos:

—  Solucién de Acido nitrico: 2,8 ml de &cido 98% en 1000 ml de agua tipo I

— Agua desionizada Tipo I: <0,055MQ de resistividad

—  Patrdén de absorcion atémica solucion de mercurio 1000 ppm trazable a NIST
ACCUSTAND (100 mL).

— Sedimento IAEA-457, 20 g
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6.3 Limitaciones e interferencias

Algunas de las limitaciones e interferencias comunes de la determinacion de
mercurio por esta técnica de analisis son las siguientes:

1.

Es i

Interferencia de la matriz: En areas donde la contaminacién con mercurio es
un problema establecido, la senal del ruido se puede incrementar de manera
significativa.

Efecto de la concentracién: Puede haber efecto memoria cuando se analizan
primero muestras con un alto contenido de mercurio (> 400 ng) y luego
muestras con bajas concentraciones (< 25 ng). Por esto se aconseja el
analisis de muestras por lotes de baja y alta concentracién. Si no es posible
realizar analisis por lotes, entonces se recomienda correr un blanco de
analisis luego de analizar una muestra de alta concentracidon en mercurio.

mportante tomar medidas adecuadas para minimizar el impacto de las

interferencias y tener conocimiento sobre las que surjan de manera sistematica.

6.4

Control y aseguramiento metrolégico

6.4.1 Mantenimiento rutinario

Para asegurar la correcta operacion del analizador de mercurio se debe tener en
cuenta las siguientes indicaciones:

Revisar el nivel del contenedor condensador (imagen 1) y descartar el
liguido condensado cuando supere la marca que indica la botella. El liquido
se descarta en el recipiente rotulado para ese fin.

- Para la limpieza de los botes cerdmicos se sumergen en solucién

detergente neutra libre de fosfatos al 10% y se dejan sumergidos durante
al menos 1 hora. Luego se usa un churrusco para limpiar la cara interna
y externa del bote. Seguidamente se lavan los botes tres (3) veces con
agua potable y tres (3) veces con agua tipo I. Finalmente se dejan secar
en horno a 60°C. Esta limpieza es suficiente para las muestras regulares
gue se analizan en el laboratorio.

Si los botes se analizan con muestras que contengan mas de 400 ng de
mercurio se puede realizar una limpieza con acido nitrico al 10%. Se
sumergen los botes ceramicos en la solucion de acido nitrico al 10% por
no mas de 20 minutos. Luego se lava con abundante agua tipo I y se
dejan secar.
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- Nota: Evitar el uso de acidos concentrados (nitrico, clorhidrico, sulfurico)
0 agua regia para el lavado de los botes ceramicos debido al deterioro que
generan los acidos en los botes ceramicos.

- Antes de realizar un analisis de muestras soélidas como por ejemplo
sedimentos es necesario verificar que los botes estén libres de mercurio.
Para esto se coloca el bote de muestra vacio en el analizador de mercurio
y se programa el equipo en el modo 6 (Boats annealing). Se hace pasar
el bote por este programa y se deja enfriar. De esta manera el bote se
encuentra listo para iniciar el procedimiento analitico.

- Antes de hacer analisis de muestras liquidas es necesario verificar que el
carbén activado que se utiliza para los analisis se encuentre libre de
mercurio. De esta manera se colocan entre 400 mg y 600 mg de carbodn
activado en un bote y se usa el modo de operacidén 6 (Boats annealing).
Se monitorea la cantidad de mercurio. En caso de presentarse mercurio
en el carbdn activado se puede limpiar colocando el carbdn activado en la
mufla a 300°C durante 3 horas.

6.4.2 Mantenimiento preventivo y calificacion operacional

Para asegurar la validez de los resultados, es necesario que el analizador de
mercurio LUMEX RA-915 Lab cuente con el programa de mantenimiento
preventivo, calificacién operacional y verificacidon, de acuerdo con la periodicidad
especificada en los programas de mantenimiento del laboratorio (GLCA) vy el
fabricante con el fin de asegurar los resultados obtenidos.

6.5 Desarrollo
6.5.1 Descripcion general del equipo.

El analizador de mercurio RA-915 Lab estd disefiado para determinar el
contenido de mercurio en fuentes de agua natural, en agua potable o en aguas
de desecho. Asi mismo se puede determinar mercurio en suelos, alimentos,
muestras biolégicas y materia prima.

El principio de operacidon del analizador de mercurio es el calentamiento
controlado de la muestra y la posterior transferencia del mercurio liberado a la
celda analitica en la cual su contenido es determinado por espectroscopia de
absorcidn atémica con correccidon de Zeeman.

EL analizador es utilizado para la determinacion directa del contenido de
mercurio total en muestras sélidas y liquidas para monitoreo ambiental, para
control de procesos tecnoldgicos, inspeccidn sanitaria industrial e investigacion
cientifica.
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En la siguiente tabla se listan las condiciones ambientales de operacion:

Tabla 1. Condiciones ambientales de operacidn

Variable

Valor

Temperatura ambiente

10 -

35 °C

Presion atmosférica

84,0 - 106,7 kPa

Humedad relativa

No mas del 80 %

Fuente: LUMEX, 2024

Las caracteristicas de desempefo del equipo se muestran en la siguiente tabla:

Tabla 2. Especificaciones y caracteristicas de desempefo del analizador de

mercurio

Caracteristica

Valor

Limite de deteccion en masa de mercurio

No mas de 0,2 ng

Desviacion estandar relativa analisis 40 ng de
mercurio

No mas del 5%

Tiempo de calentamiento del analizador

No mas de 40 min

Rango de temperatura del horno y la celda

o
analitica 50 - 950 °C
Capacidad del automuestreador 45 muestras
. L 110 - 240V
Suministro eléctrico 50 - 60 Hz

Consumo eléctrico

No mas de 2000 V A

Dimensiones del analizador (Ancho x largo x
alto) mm

450 x 840 x 460

Peso del analizador

No mas de 57 Kg

Fuente: LUMEX, 2024

El analizador de mercurio estd compuesto por el automuestreador y el
instrumento de medicién. En la siguiente imagen se muestra el detalle lateral

del analizador de mercurio.
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Imagen 1 Vista lateral del analizador de mercurio

Contenedor
condensador

Analizador de mercurio

Automuestreador

el

6.5.2 Encendido del analizador de mercurio, del computador e inicio del
software RAPID

Fuente: Propia, 2024

1 Iniciacion del instrumento: Oprimir el interruptor que se encuentra en la
parte posterior del instrumento (Ver imagen 3). Luego oprimir el boton que
se encuentra en la parte delantera del analizador de mercurio (Ver imagen
2). Se activara un indicador luminoso de color verde y se escucharad una
sefial sonora (BIP) y se hara notorio el ruido de los ventiladores que entran
en operacion. En este momento el analizador estd listo para ser conectado
al software RAPID.
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Imagen 2 Vista frontal del analizador de mercurio
Fuente: Propia, 2024
Imagen 3. Vista posterior analizador de mercurio
Fuente: Propia, 2024
2 Iniciacion del software RAPID: Encender el computador oprimiendo el

interruptor en la torre del computador y oprimir el botén de
encendido/apagado de la pantalla. Una vez se haya inicializado el sistema
operativo, el sistema solicita el usuario y contrasefia. Por defecto el usuario
es Calidad Ambiental. Ingresar la contrasefia: Calidad123. Cuando aparezca
la pantalla del escritorio seleccionar el icono del software RAPID. Ver Imagen
4,
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Imagen 4. Icono Software Rapid

Fuente: LUMEX, 2024

Una vez seleccionado el icono RAPID se despliega una ventana para ingresar
el usuario y la contrasefia (Ver imagen 5). El usuario es Laboratorio Calidad
Ambiental y la contrasefa es Ideam123. Al ingresar el usuario y contrasefa
el analizador de mercurio se conecta con el Software RAPID e inicia una
secuencia de verificacidon del automuestreador.

Imagen 5 Ventana de Login Software RAPID

LUMEX
Nombre (login): | shoratorio Calidad Ambiental v
Contrasefia:
Entrada Salida

Fuente: Propia, 2024

Una vez ingresado el usuario y la contrasefia se permite la entrada al menu
principal del Software que se muestra en la imagen 6. La ventana menu
principal del software RAPID tiene las siguientes opciones: Analisis de
muestras, Medidas en continuo, Analisis de aire, Chequeo de operatividad,
Ajustes e informacién del instrumento. Sin embargo, estan deshabilitadas
las opciones: Medidas en continuo, analisis de aire y chequeo de
operatividad.
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Imagen 6. Ventana menu principal software RAPID

[l Version RAPID 1.00.769

Y-

« Chequeo de operatividad

0“?‘\‘

Fuente: LUMEX, 2024

La opcién Informacién del instrumento despliega la ventana que se muestra en
la imagen 7. Cuando el instrumento se conecta por primera vez hacer click en el
boton Conectar. Para esta primera conexion se despliega la ventana para
registrar la llave digital. Ingrese los caracteres que se proveen con el equipo en
este caso. Para inicios posteriores no es necesario realizar esta operacion pues
se guarda automaticamente. En caso de requerirse desde esta ventana también
se puede desconectar el analizador de mercurio del software RAPID. Desde esta
ventana se muestra informacion relevante del equipo como el nUmero de serie
del instrumento, la version del firmware de la tarjeta madre.
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Imagen 7. Ventana de la informacion del instrumento

Instrumento conectado

Tipo de instrumento
Mimero de serie
Celda
Versign del firmware de consola
Version del firmware de tarjeta madre
Conexion del instrumento
RA-915Lab#230058

Conexidn de madulo adicional
RA-915Lab atomizer

Conectando muestreador automatico

Fuera de linea

|dentificacion de software

RA-915Lab

230058

Desconectar

Desconectar

Conectar

Seleccionar

Ayuda

Salir

Fuente: LUMEX, 2024

Desde la ventana principal del software RAPID también se puede acceder a la
opcién Ajustes (Ver imagen 4). Al dar click sobre esta opcidon se accede a la

ventana Ajustes como se aprecia en la imagen 8.
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Imagen 8 Ventana Ajustes

W Ajustes X

: o
g " ‘
, : ) @

’ 3 )
|
\

} Ajustes de instrumento ‘ ‘ Diagnoésticos

Operando con archivos Calibracion de fabrica

i
’ Ajustes de seguridad

@)Ayuda

Fuente: LUMEX, 2024

Las opciones de la ventana Ajustes del software RAPID estan disponibles
principalmente para el servicio técnico del proveedor del equipo. Ya que la
modificacion de cualquiera de los parametros de operacién del instrumento esta
deshabilitada para el usuario del laboratorio.

A continuacion, se muestra la ventana de ajustes del instrumento.
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Ajustes para procesamiento de sefial

Coefidente A

Imagen 9. Ajustes del instrumento

Ajustes del puente dptico
Refraso 1, ps

29900
Coeficente B 35000 Retraso 2, ps
Temperatura de referendia, °C 0 Retraso 3, ps
Presion de referenda, mm Hg 0
Ajustes de la celda test
Sefial oscuara Retraso 1, ps
Corriente oscura Retraso 2, ps
Sensibilidad PMT 10 AT
Ajustes optomodulador Criterio de operatividad
Intensidad de luz minima permitida
Corriente 0.000
Umbral de ignicion
Temperatura Min, °C
Auto
Temperatura Max, °C
Lampara Concentracién Max (celda de camino mdltiple), ng/m3
Modo de operacion 2
pe = Concentracion Max (celda de camino Unico), pg/m3
Tiempo de operacidn ldmpara, horas 385.3

Reiniciar tiempo operacicn lampara

Limite inferior de presion, mm Hg

I Limite superior de presion, mm Hg

Con filtro

Ayuda

Afadir a archivo I

0.00

0.00

0.00

0.00

0.00

Abrir archivo ‘

Leer ajustes de instrumento ‘ Cargar ajustes de instrumento

Salir |

Datos leidos desde el instrumento

Fuente: LUMEX, 2024

La opcidn de ajustes de seguridad de la ventana principal (Ver imagen 9) permite
acceder a la ventana Ajustes de seguridad donde se pueden editar, crear o
eliminar usuarios y darles un rol, permisos y contrasefas. La imagen 10 muestra
la ventana de Ajustes de seguridad.
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Imagen 10. Ajustes de seguridad

Usuarios  Ajustes generales Eventos de revision  Archivande  Firmando archives  Historia

Aniadir Borrar

Ayuda

Registro Mombre del operador Funcién Estatus actual
Laboratorio Calidad Ambie... Administrador Operador Activo

Fecha de creadd

17.11.2023 14:2

Usuario
Registro f Mombre del operadeor

Funcién

Cambiar lenguaje

Fecha de establedmiento de la contrasefia

|_| Cambiar contrasena al inicio de la siguiente sesion

Estatus actual

Fecha de creaddn

Cambiar

Cambiar

Cambiar

bloquear

Fuente: LUMEX, 2024

Salir

La ventana de ajustes de seguridad tiene las siguientes pestafas: usuarios,
Ajustes generales, Eventos de revisién, Archivando, Firmando archivos e

Historia. (Ver imagen 10).

La pestafa “Usuarios” permite afiadir nuevos usuarios con clave. Por defecto, la
funcidon de todo nuevo usuario es OPERADOR. Y desde esta misma opcién se
configura el idioma que se despliega al entrar al software RAPID cuando el
usuario accede con su contrasefia. Por esto es necesario escoger la opcion

“spanish” al seleccionar la opcidn Cambiar lenguaje.

La pestafa “Ajustes generales” permite establecer los parametros de la
contrasefia. La configuracion para los parametros de la contrasefa son los

siguientes:

— Longitud minima de la contrasefia (niUmero de caracteres):

— La validez de la contrasefia no es superior a (dias): 365

1

— Numero de intentos permisibles para introducir la contrasefia: 100
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NUumero de contrasefias previas en la historia: 0
NUmero de sesiones de operacidon de software en la historia: 40
Periodo de inactividad antes de bloqueo (minutos): 180

Estos parametros se configuran de esta forma para evitar que el usuario por
defecto del laboratorio “Laboratorio de Calidad Ambiental” no se bloquee al
introducir de manera errénea la contrasefa.

La pestafa “Eventos de revisidon” permite revisar el registro de auditorias de los
eventos que sucedieron en el equipo en una fecha o intervalo de fechas
especificas. Las opciones que permite esta ventana se pueden observar en la
siguiente ventana:

Imagen 11. Opciones de la pestafia “"Eventos de revisién”

= 1 103y

Usuarios Ajustes generales Eventos de revisin  Archivande  Firmando archivos  Historia

Eventos de ajustes de pantalla

Todos los datos
Tipo de evento: Usuario ? b
(_JEn el intervalo:
Todos los tipos de eventos ~ | | Todo ~ | Dede |23/03/2024 |
hasta [23/08/2024 |
Auditoria de registro: \trails.0sl <actual= 17.11.2023 15:06:33 - en proceso w Selecdonar Guardar
Tipo de evento: Fecha Hora Informacién Usuario
'\:')Los eventos del usuario 23,08, 2024 15:16:43 Entrar en la ventana de "Ajustes d...  Laboratorio Cali l
'\.‘)Los eventos del usuario  23.08.2024 15:06:38 Entrar en la ventana de "Ajustes d... Laboratorio Cali
'\:')Los eventos del usuario  23.08.2024 15:05:44 El usuario se ha registrado Laboratario Cali
'\.‘)Los eventos del usuario  23.08,.2024 15:05:31 El equipo esta conectado
(’Evenms del mddulo d... 23.08.2024 15:05:25 Auto-chequeo realizado con éxito
'\.E,)Los eventos del usuario  16.08,2024 12:04:34 El usuario ha salido del registro Laboratorio Cali
L:')Los eventos del usuario 16,08, 2024 12:00:43 Entrar en la ventana de "Ajustes d...  Laboratorio Cali
Q,)Los eventos del usuario 16,08, 2024 11:55:13 Entrar en la ventana de "Ajustes d...  Laboratorio Cali

Salir

Fuente: LUMEX, 2024

Como se puede observar en la imagen 11 se puede filtrar el registro de eventos
por fechas especificas. También se puede filtrar por el tipo de evento entre las
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opciones que aparecen en la lista desplegable: “Todos los eventos”, “Los eventos
del usuario”, “Eventos del mdédulo de seguridad”, “Errores del usuario”, “Errores
del moédulo de seguridad”. Adicionalmente se pueden filtrar los eventos por el
nombre del usuario registrado en el software.

El software permite firmar los archivos que se generen, por ejemplo, los
resultados obtenidos de ensayos. Esta opcion se puede configurar desde la
pestafa “Firmando archivos”.

Con respecto a la ventana “Ajustes” (Ver imagen 8), el botén “Diagndsticos” esta
dispuesta para el uso del servicio técnico.

6.5.3 Analisis de muestras

Para poder acceder a la interfaz del analisis de muestras desde la ventana
principal del software RAPID (Ver imagen 6) se selecciona el botdon “Analisis de
muestras”. Esto permite acceder a la ventana “Analisis de muestras” (Ver imagen
15).

Imagen 12. Ventana de Andlisis de muestras

- |
Archivo Vista Ayuda
. RA-915Lab atomizer control = Muestreador a
- [ — = & = iempo, s
mlElae 2 EEEX Ezldlrlsls] sl e e T Q| i
Celda operativa Modo de operacion Sefial de corriente :
Etg T T A Efibe
Empezar andlsis gy = = ol < Sl Empezar
sD 39 23 2,0
Seiial D Tev
1200
10
1000
B ke b el e bodbede e et slie b abe losteadie e teadeadial e et die bt sl bl el b el i e e el sl b 3
Y 800
6
R e B B s o B e e 600
; 4 00
W B RO O T PO L MO OO 0L O 0 O O O 0 O 0B O 2 200
; i 0 0
L e s s s e ) o S O s
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600
Tiempo, s
Descrip. de muestra: Masa/Volumen: Calibracién: Curva calibracion 31-05-2024 +
N | Descrip. de muestra Masa)Volumen | Unidades | Concentracién | Unidades | Masa de mercurio, ng Area Altura | Intervalo, s Calibracién I
= Descripdon de graficos
Integrar Marcar Borrar Guardar Estadisticas Lista de estadisticas Elegir calibracién Lista de medida

Instrumento esta conectado RA-915Lab#230058

Fuente: LUMEX, 2024
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6.5.3.1 Iniciar el horno del instrumento:

Al acceder a la interfaz del “analisis de muestras” lo primero es iniciar el horno
de descomposicidon del instrumento. Para esto es necesario escoger entre los seis
modos que tiene el equipo. En la siguiente tabla se describen los modos del
analizador de mercurio con el programa térmico de cada modo.

Tabla 3. Descripcidn de los valores por cada programa térmico del equipo.

Modo Programa Aplicaciones
Seg Tiempo Tinicial Ttinal Este modo se usa para
Mode 1 1 60 s 750°C | 750°C el andlisis de muestras
2 150 s 750°C | 850°C solidas.
Seg Tiempo Tinicial Ttinal Este modo se usa para
Mode 2 1 100 s 550°C | 550°Cc | el andlisis de muestras
2 100s | 750°C | 850°C liquidas.
Seg Tiempo Tinicial Ttinal
1 50 s 200°C | 200°C Este modo se usa para
Mode 3 (Oil) 2 100 s 200°C | 600°c | el analisis de muestras
3 200 s 600°C | 750°C oleosas o aceites
Seg Tiempo Tinicial Ttinal
Mode 4 (Rapid) 1 100 s 750°C | 750°Cc | Este es un modo que se.
Seg Tiempo Tinicial Tfinal usa para analisis rapidos
1 70s 300°C | 300°C
Mode 5 (H_igh 5 100 s 300°C | 500°C Este modo es para el
concentration)
100 s 500°C | 750°Cc | analisis de muestras con
4 3500 s 750°C | 850°C alta concentracion.
Seg Tiempo Tinicial Ttinal Este modo se usa para
M(;?]ensa(”Bnoga)tts 1 60 s 850°C | 850°C la limpieza de los botes.

Fuente: LUMEX, 2024

El modo se selecciona en la ventana de analisis (Ver imagen 15) en la parte
superior de la ventana. Se selecciona el modo de la lista desplegable y a
continuacion se le da click en el boton Empezar.
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Imagen 13. Seleccion del modo para el programa térmico del equipo

RA-315Lab atomizer control

Mode 6 (Boats anneali ~ Empezar

Fuente: LUMEX, 2024

Esto permite que el horno del instrumento empiece a funcionar para alcanzar la
temperatura inicial del segmento 1 del modo elegido. Mientras que el horno
alcanza la temperatura inicial no se puede iniciar el ensayo. En caso de que el
equipo apenas se haya inicializado el proceso puede demorar unos 40 minutos.
Por esto lo primero que se recomienda hacer es iniciar el horno antes de realizar
otro proceso en el equipo. Para poder hacer un seguimiento a la temperatura del
horno y a la sefal de deteccién del equipo se usa el botdn empezar que se
encuentra ubicado en la parte superior izquierda de la ventana de analisis (Ver
imagen 12). En ese momento el instrumento empieza a realizar el monitoreo de
la temperatura del horno y despliega la sefal de deteccién del instrumento como
se puede observar en la imagen 14. El boton “Empezar” cambia a “Pausa” y el
grafico central muestra el histérico del monitoreo. La ventana de analisis tiene
un indicador circular en la parte superior derecha (ver grafico 14) que muestra
en color verde si el instrumento se encuentra listo para iniciar el analisis o por
el contrario muestra un color amarillo cuando el analizador no se encuentra listo
para realizar el ensayo.
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Imagen 14. Monitoreo de la temperatura del horno y de la senal de deteccion

B Ao O
RA-915Lab atomizer control £ Muestreadol
= z iempo, s|
=== all=l= b5 Gommmeh v | femes P
tapa

Celda operativa Modo de operacién Sefial de corriente
ke media 0,301 E Tev Te Q, Ifmin

0,430 41 25 2,0

xterno Anélisis

50 00 200 250 300 5 0l

1 150

600
Tiempo, s

Descrip. de muestra: Masa/Volumen: Calibracién: Curva calibracin 31-05-2024 +

N | Descrip. de muestra Masa/Volumen | Unidades | Concentracién | Unidades | Masa de mercurio, ng Area Altura | Intervalo, s Calibracién 4D

~Descripddn de graficos
Integrar Marcar Borrar Guardar ‘ Estadisticas Lista de estadisticas Elegir calibracion Lista de medida
Procesando
Fuente: LUMEX, 2024
6.5.3.2 Crear una secuencia de analisis (sample table)

Para crear una secuencia de analisis de las muestras en la ventana “Analisis de
muestra” se encuentra el botdn “Ajustes” en la parte superior derecha. Al hacer
click sobre este botdn se despliega la ventana “Datos de muestra” como se
puede ver en la imagen 15.
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Imagen 15. Ventana Datos de muestra y creacion de secuencia

a Je muestra
Mumero de arrangue | Selecconar Descripcion de muestra Volumen, ul Cref, ppb
1-1 : Blanco curva calibracidn 03-09-2024 1000,000 0,001
1-2 : 1 ppb Ha curva calibracian 03-09-2024 1000,000 1,000
1-3 : 3 ppb Hg curva calibracion 03-09-2024 1000,000 3,000
-4 : 5 ppb Hg curva calibracion 03-03-2024 1000,000 5,000
1-5 : 7 ppb Ho curva calibracidn 03-09-2024 1000,000 7,000
1-6 : 10 ppb Hg curva calibracidn 03-09-2024 1000,000 10,000
1-7 : 1 ppb Hg Rep curva calibradon 03-09-2024 1000,000 1,000
1-8 : 1 ppb Hg Rep 2 curva calibracion 03-0%-2024 1000,000 1,000
1-9 : LCM 1 ppb precision int 31 03-09-2024 1000,000 1,000
2-1 : 5 ppb R1 precision int a1 03-09-2024 1000,000 5,000
2-2 : 5 ppb R2 predision int a1 03-09-2024 1000,000 5,000
2-3 : 5 ppb R.3 precision int a1 03-08-2024 1000,000 5,000
24 : 5 ppb R1 predision int a1 03-09-2024 1000,000 5,000
2-5 : 5 ppb R.2 precision int a1 03-09-2024 1000,000 5,000
26 : 5 ppb R3 predision int a1 03-09-2024 1000,000 5,000
2-7 : 29741 diluida 1 en 25 1R predsidn A1 1000,000 5,000
28 : 29741 diluida 1 en 25 2R precisidn Al 1000,000 5,000
2-9 : 29741 diluida 1 en 25 3R predsidn A1 1000,000 5,000
3-1 : 29741 diluida 1 en 25 4R predsidn A1 1000,000 5,000
3-2 : 29741 diluida 1 en 25 5R predsidn A1 1000,000 5,000
3-3 : 29741 diluida 1 en 25 &R precision Al 1000,000 5,000
3-4 : 29741 diluida 1 en 25 7R predsidn A1 1000,000 5,000
3-5 : 29741 diluida 1 en 25 8R predsidn A1 1000,000 5,000
36 : 29741 diluida 1 en 25 SR predsidn A1 1000,000 5,000
37 : 29741 diluida 1 en 25 10R precisidn A1 1000,000 5,000
3-8 ; 5 ppb R4 precision int a1 03-09-2024 1000,000 5,000
2N C memb AL memmimine e =4 07 A0 WA 4NN nnn [=aTetel

Ayuda Seleccionar todo Deseleccionar todo Borrar Salir

Fuente: LUMEX, 2024

En la ventana "“Datos de muestra” aparecen numeradas las posiciones del
automuestreador en la columna “Numero de arranque”. El analizador de
mercurio permite programar 45 muestras que van numeradas desde la posicion
1-1 hasta la posicion 5-9. La columna “Descripcién de la muestra” permite
ingresar el nombre de la muestra a analizar. La columna “Volumen, uL” permite
ingresar el volumen de muestra que se adiciona al bote cerdmico. El maximo
volumen permitido en los botes cerdmicos es 2 mL, sin embargo, se recomienda
usar una cantidad menor. Y la columna que se llama “Cref, ppb” permite
ingresar la concentracién de referencia que se espera para la muestra. En caso
de que la concentracion de la muestra sea desconocida se coloca el valor 0,001.
Es importante llenar todos los campos de las muestras que se van a analizar en
la ventana “Datos de muestra” de lo contrario el equipo despliega un mensaje
de error.
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Una vez registrados los campos en la ventana “Datos de muestra” se selecciona
la casilla de la columna “Seleccionar” para indicarle al instrumento cuales son
las muestras que se van a correr.

El equipo puede configurarse también para analizar muestras soélidas. En este
caso se debe realizar un ajuste en la ventana “Analisis de muestra”. En la barra
de herramientas de la ventana se da click en el botdn “Ajustes de vista” (ver
imagen 16). Inmediatamente se despliega la ventana “Ajustes de ventana
analisis de muestra” (ver imagen 17).

Imagen 16. Botdn ajustes de vista

Fuente: LUMEX, 2024

Imagen 17. Ajustes de ventana analisis muestra

Ajustes vista de datos
J Interpolacion de linea de base
() por un punto
Ndmero de puntos para calculo de media y SD 30 - © por dos puntos

Numero de puntos para media

Muestra Concentracion

Valor , ;
Volumen Unidades

Unidades
Decimales
Decimales

RIS EES VIS U T s e
Vista de gréfico Linea v i
i = Mostrar
Gréfico de sefial =
Estilo de linea [ 5 Estilo de linea } <
Area ~ = Corriente PMT
Color << Mostrar (]
Ajustes de modulo adicional
Ajustes de modos ‘ Estilo de linea
Mostrar los valores actuales Mostrar en medidas
RA-915Lab atomizer settings © Todos los datos
PR Z I l (_)En el intervalo espedificado
) Duracién de intervalo, min 1
i Display current values
Autoguardado

Salvar automaticamente el resultado en la Lista de medidas

Ayuda Aplicar Cancelar

Fuente: LUMEX; 2024
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La ventana “Ajustes de ventana analisis muestra” permite modificar los valores
de la Muestra cdmo se sefiala en el recuadro rojo de la imagen 17. El campo
valor se puede modificar de volumen a masa. Asi mismo se puede modificar el
valor en que se reportan las unidades de concentraciéon a: ppb, ppm, ug/mL,
mg/L. mg/Kg y ug/Kg. Una vez realizados los cambios en esta ventana se le da
click en el botéon “Aplicar”. Esto hace que en la ventana “Datos de muestra” la
columna "“Volumen, uL” cambie a “Masa, mg”. Para dar a entender al
instrumento que se van a correr muestras solidas.

6.5.3.3 Iniciar la secuencia:

Una vez lista la secuencia, verifigue que los botes estan en su debida posicidn
en los sostenedores de los botes ceramicos. Estos sostenedores estan
numerados de 1 a 5. Cada sostenedor tiene capacidad para nueve (9) botes de
muestras, lo que significa que en total se pueden analizar de corrido hasta 45
muestras. Se colocan los sostenedores de muestra en el automuestrador y se
cierra la tapa lateral del automuestreador (Nota: Si la tapa del automuestreador
no se ajusta se produce un error en el analizador de mercurio y se detiene la
secuencia)

Antes de iniciar la secuencia se debe seleccionar el Modo de operacion en la
ventana de “Analisis de muestras” como se puede ver en la parte superior central
de la ventana (Ver imagen 14). Existen dos opciones de la lista desplegable:
“Analisis” y “Calibraciéon”. Si se requieren correr las soluciones o los estandares
de la curva de calibraciéon con la cual se han de cuantificar las muestras
posteriormente se debe escoger esta opcion. Y si se requieren correr muestras
para determinar su concentracidén entonces se escoge la opcién “Analisis”. Una
vez se ha seleccionada la opcidon requerida se inicia la corrida dando click en el
boton “Empezar” que se encuentra en la parte superior derecha de la ventana
“Analisis de muestra” (Ver imagen 14).

Es importante aclarar que dependiendo del modo de operacién que se
selecciones en la ventana “Analisis de muestras” habra un menu de opciones
que se despliega en la parte media inferior de esta ventana. En el siguiente
apartado se explican las opciones del modo calibracion.
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6.5.3.4 Crear una curva de calibracion

Para crear una curva de calibracion en el equipo se deben seguir los pasos
descritos en los apartados 5.3.3.1 y 5.3.3.2. Adicionalmente se debe seleccionar
en la ventana “Analisis de muestras” el modo de operacién “Calibracion” como
se explica en el apartado 5.3.3.3. Cuando se selecciona esta opcidén se
despliegan botones adicionales en la parte inferior de la ventana como se
observa en la imagen 18.

Imagen 18. Ventana "Analisis de muestras" modo "Calibracion"

Archivo Vista Ayuda
RA-915Lab atomizer control = Muestrea
a iempo, s
Py [5 f— = & = = 5
EEcle Eagmx celinas Bl - e =
Celda operativa Modo de operacion Sefial de corriente
X media Etapa Tev Tc Q, fmin Er
Empezar Externo Calibracién A -
sD 41 % 2,0
Sefial D Tev
12
=10
- 10
-y e o ok B AR M M W SR B S B NN DR A i B B B G e D WA B s e n W R g
L 80
=8
_AREEEREREREEIRE BRIl RERLEUELEIR LN LR IR NI B AR NI EEL NN L 60
= 40
 SS VLIRS W T O IO S 0 TR N8 OO 0 R SO S0 OO 5. WO 1 =2 20
i ; i o 0
i i - - o - i —— i T "
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600
Tiempo, s
Descrip. de muestra: Datos de ref.: Masa/Volumen: Blanco
N | Descrip. de muestra Blanco Datosderef. |  Unidades Masa/Volumen |  Unidades Area Altura |  Fecha de medida /Hora | Intervalo, s 4D
759 <1-6> 10 ppb Hg curva calibracién 10-09-20... | 10.000 ppb 1000,000 ul 1375 41,3 10.09.202411:27:12  7073,00 - 7278,00 0,0
758 <1-5> 7 ppb Hg curva calibracién 10-09-2024 ] 7.000 ppb 1000,000 ul 952 264  10.09.202411:27:12  3911,00 - 4116,00 0,0
757 <1-4> 5 ppb Hg curva calibracién 10-09-2024 || 5.000 ppb 1000,000 ul 719 130  10.09.202411:27:12 959,00 - 1165,00 0,0
756 <1-3> 3 ppb Hg curva calibracién 10-09-2024 D 3.000 ppb 1000,000 ul 461 9,7 10.09.2024 11:27:12 649,00 - 854,00 0,0
755 <1-2> 1 ppb Hg curva calibracién 10-09-2024 o 1.000 ppb 1000,000 ul 214 37  10.09.202411:27:12 340,00 - 544,00 0,0
754 <1-1> Blanco curva calibracion 10-09-2024 0.000 ppb 1000,000 ul 20 13 10.09.202411:27:12 32,00 - 236,00 0,0
753 <1-8> 1ppb Hg Rep 2 curva calibracion 03-09-2024 1.000 pob 1000,000 ul 187 46  03.00.202414:08:03  3363,00 - 3567,00 0,0
752 <1-6> 10 ppb Hg curva calibracién 03-09-2024 O 10.000 pob 1000,000 ul 1062 28,4 03.09.2024 14.08:03  1587,00 - 1793,00 0,0
=1 o P, — N . onoasana.nz 177501421
s s i siiiaies i B s o il
Integrar Marcar | Borrar | Ajustes de calibracid l Calcular 6 ‘ Lista de calibracié I
nstTrumento esta CoNECtado. RA-D15LaD*.

Fuente: LUMEX, 2024

En el modo de operacidon “Calibracion” todas las corridas que se realicen desde
la ventana “Datos de muestra” (ver apartado 6.5.3.2) quedan guardadas
automaticamente como se puede apreciar en la imagen 18. En esta ventana se
muestran las Ultimas corridas realizadas para “Calibracién” en la parte media
inferior de la ventana. Se recomienda usar la siguiente estructura para nombrar
las muestras de calibracién: concentracion de mercurio-curva calibracion-fecha.
Ejemplo: “5 ppb Hg curva calibracion 10-05-2024". Adicionalmente se
recomienda correr un blanco para la curva de calibracidn ya que de manera
predeterminada el equipo ajustara los valores teniendo en cuenta el resultado
del blanco y esto se vera reflejado en la ecuacién de regresion lineal que
determina el software RAPID.
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Una vez que se han corrido todos los ensayos de la curva se pueden seleccionar
los puntos de calibracidén de la lista que se muestra en la ventana “Analisis de
muestras” (ver imagen 18). Alli se eligen las corridas con las que el equipo
calcula la regresién lineal para la calibracién dando click en las casillas izquierdas
de la ventana (Ver imagen 18). Adicionalmente se le indica al software cual
muestra se debe tomar como blanco seleccionando la casilla "Blanco” como se
indica en la imagen 18. A continuacion se selecciona el botén “Calcular
calibracién”. Esto hace que se despliegue la ventana “Resultados de calibracién”
como se muestra en la imagen 19.

Imagen 19. Ventana "Resultados de calibracion"

S-Sblanco Nombre calib
1400-
1200- Vista de datos
1000— © vista de grafico
i () vista de tablas
800
800— Qutliers
2 d, %
400 ha
‘ Actualizar vista ‘
200- *
5 i & & 10 Ocultar puntos seleccionados l
Masa de mercurio, ng Deshacer cambios ‘
Coeficiente de correlacion 0,9990
Desviacion standard residual 0,176529
Calibracién § -Sblanco =am
a = 136,3000
Sblanco = 19,9132
Ayuda Guardar Salir

Fuente: LUMEX, 2024

Alli se muestra el grafico de la curva de calibracién, ademas del coeficiente de
correlacion, la desviacién estadndar residual y la ecuacion de la curva de
calibracién. De acuerdo con el “Instructivo de Aseguramiento de calidad
analitico” las curvas de calibracion para los ensayos en el laboratorio deben tener
un coeficiente de correlacion mayor a 0,995.
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Una vez que se ha revisado que el coeficiente de correlacién cumple con el
minimo de 0,995 se procede a guardar la curva de calibracion dandole un
nombre en el campo: “Nombre calib”. Se recomienda guardar la curva de
calibracién con la siguiente estructura: “Curva calibracién-descripcién-fecha”.
Ejemplo: “Curva calibracion robustez 04-07-2024". Si no es necesaria la
descripcion se puede dejar como: “Curva calibracion-fecha”. Ejemplo: “Curva
calibracién 04-07-2024".

Una vez se ha guardado la curva de calibracién se puede verificar dando click en
el botdn “Lista de calibracién”. Esto hace que se despliegue la ventana “Lista de
calibracién” como se puede ver en la imagen 20. Desde esta ventana se puede
seleccionar alguna de las curvas de calibracidn creadas y borrarla usando el
botén “Borrar”

Imagen 20. Ventana Lista de calibracién

er periodo

o Mostrar

| todos w |

() Personalizar datos desde | 1/01/2000 | hasta |1?__-'|:.~_:__-'2.:.24 |

Cédigo: SLC-1095

Fecha: 04/07/2025

Celda: |T0d0 v|
Creado Mombre Calibracion Operador
10.09.2024 16:13:47 Curva calibracion predisidn int 10-09-2024 5 - Sblanco = am Administrador
03.09.2024 15:10:44 Curva calibracidn precision int 3-05-2024 5 - Shlanco = am Administrador
12.06.2024 11:3414  Curvalinealidad 1 15-05-2024 S -Shlanco = am Administrador
31.05.2024 15:26:13 Curva calibracion 31-05-2024 5 - Sblanco = am Administrador
30.05.2024 12:06:33 Curva calibradién 30-05-2024 S -Shlanco = am Administrador
24.05.2024 12:33:49 Curva calibracidn 24-05-2024 5 - Sblanco = am Administrador
22.05.2024 11:30:19 Curva calibradién 22-05-2024 S -Shlanco = am Administrador
20.05.2024 12:24:33 Curva de calbracidn 20-05-2024 5 - 5hlanco = am Administrador
15.05.2024 15:36:58 Curva calibradién 15-05-2024 S -Shlanco = am Administrador
08.05.2024 16:42:51 Curva linealidad 1 08-05-2027 S -Shlanco = am Administrador
02.05.2024 15:43:03 Curva calibradion linealidad 2 02-05-2024 S -Shlanco = am Administrador
24.04.2024 12:43:51 Curva calibradion linealidad 3 24-04-2024 S -Shlanco = am Administrador
18.04,2024 13:26:30 Curva Linealidad 3 v precision analista 1 18-04-2024 5 - Sblanco = am Administrador
17.04,2024 15:24:31 Curva ejemplo 17-04-2024 5 - Sblanco = am Administrador
10.04.2024 14:37:08 Curva Linealidad 2 10-04-2024 S -Shlanco = am Administrador
09.04.2024 13:31:30 Curva linealidad 1 03-04-2024 S -Shlanco = am Administrador
02.04.2024 17:41:50 Curva robustez 5 02-04-2024 5 - Sblanco = am Administrador
02.04.2024 16:16:47  Curva calibraddn robustez 1 2-04-2024 S -Shlanco = am Administrador
02.04,2024 14:26:40 Curva robustez 4 02-04-2024 5 - Sblanco = am Administrador
27.03.2024 17:53:49 Curva robustez 3 24-03-2024 S -Shlanco = am Administrador
22.03.2024 12:13:42 Curba calibracion robustez 8 22-03-2024 5 - Sblanco = am Administrador
21.03.2024 14:08:49 Curva robustez 2 21-03-2024 S -Shlanco = am Administrador
21.03.2024 10:41:48 Curva robustez 7 20-03-2024 5 - Shlanco = am Administrador
20.03.72074 17:17:45 Curva rohuster 6 Ha 20-013-2024 5 - Shlanrn = am Administradnr

Ayuda

Barrar

| Ajustes de plantilla |

Infarme

Salir

Fuente: LUMEX, 2024
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La ventana permite hacer una busqueda de las curvas de calibracion creadas
seleccionando la lista desplegable o seleccionando la opcidon “Personalizar datos”
y a continuacion colocando un rango de fechas.

En esta ventana también se puede imprimir un informe de la curva de calibracion
dando click en el botéon “Informe”. De esta manera se despliega el reporte de la
calibracién como se puede observar en la imagen 21. Desde alli se puede guardar
el reporte de la curva de calibracidon o se puede imprimir el reporte en pdf
seleccionando el botén imprimir y seleccionando la impresora a pdf como se
muestra en la imagen 21.

Imagen 21.

Informe de la curva de calibracion

Report created

Instrument RA-915Lab

Calibration created

Calibration name

S-Sblanco
1500

1000~

500~

REPORT
17.09.2024 11:24:01
Serial 230058
number

10.09.2024 16:13:47

Curva calibracion precision int 10-09-2024

N| Mercury mass, ng
1 10,00
2 7,00
3 5,00
4 3,00

-
o
®-
=

Masa de mercurio, ng

Results
S-Sblank | Ref.data, ppb Calculated, ppb d, %
1375 10,000 9,882 -1,182
952 7,000 6,839 -2,301
719 5,000 5,166 3,322
461 3,000 3,314 10,472

Fuente: LUMEX, 2024
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6.5.4 Generacion de reportes:

Para generar un reporte con los resultados de las muestras primero se ubica la
ventana “Analisis de muestra” como se menciona en la secciéon 6.5.3.3 (Ver
imagen 14) y se seleccione la opcion “Analisis” en el modo de operacién. Luego
se da click en el botén “Lista de medidas” para que se despliegue la ventana
“Lista de medidas” (ver imagen 22). En esta ventana se filtran los resultados
que se quieren colocar en el reporte. Si es necesario se pueden filtrar los
resultados usando la opcion “Personalizar datos” y se selecciona el rango de
fechas entre los que se encuentran los resultados a reportar. Con el raton se
seleccionan el analisis que se quiere colocar en el reporte. Para seleccionar varios
resultados mantener oprimida la tecla “Ctrl” y con el puntero del ratdn escoger
todos los analisis requeridos. Luego se le da click al botén “Informe”. Esto
permite que se despliegue una ventana con el reporte de los datos seleccionados
(ver imagen 23).

Imagen 22. Ventana Lista de medidas

- |
Ver periodo
() Mostrar todos Estadisticas ‘
© Personalizar datos desde | 1/09/2024 [l | hasta |1?,|"IJQ,|’2IZI24 B~ |
Celda: |Extemn v| Mas ... ‘

N Descrip. de muestra MaszaVolumen Concentracion Unidades Masa de mercurio, ng Calculado

53 «<3-7> 29741 diluida 1en 25 10R precision A2 1000,000 ul 5,061 ppb 5,06 10.09,2024 17:35:52
52 <3-6> 29741 diluida 1 en 25 9R predsidn A2 1000,000 ul 4,894 ppb 4,89 10.09.2024 17:30:33
Il <3-5> 29741 diluida 1en 25 8R predsidn A2 1000,000 ul 5,020 ppb 5,02 10.09.2024 17:25:20
50 <3-4> 29741 diluida 1 en 25 7R predsidn A2 1000,000 ul 5,145 ppb 5,14 10.09,2024 17:20:12
49 <3-3> 29741 diluida 1 en 25 6R predsidn A2 1000,000 ul 5,505 ppb 5,51 10.09.2024 17:14:59
48 <3-2> 29741 diluida 1en 25 5R predsidn A2 1000,000 ul 5,256 ppb 5,26 10.09.2024 17:09:46
a7 <3-1> 29741 diluida 1 en 25 4R predsidn A2 1000,000 ul 4,973 ppb 4,97 10.09,2024 17:04:32
L <2-9> 29741 diluida 1 en 25 3R predsidn A2 1000,000 ul 5,118 ppb 5,12 10.09.2024 16:59:23
45 <2-8> 29741 diluida 1en 25 2R predsidn A2 1000,000 ul 5,147 ppb 5,15 10.09.2024 16:54:11
44 <2-T> 29741 diluida 1 en 25 1R predsidn A2 1000,000 ul 5,232 ppb 5,23 10.09,2024 16:48:57
43 <2-3> 5ppb R3 predsion int a2 10-03-2024 1000,000 ul 4,627 ppb 4,63 10.09,2024 16:34:29
42 <2-2> 5ppb R2 predsion int a2 10-03-2024 1000,000 ul 4,712 ppb 4,71 10.09,2024 16:29:19
41 <2-1> 5ppb R1 predsion inta 2 10-09-2024 1000,000 ul 4,597 ppb 4,6 10.09,2024 15:24:10
40 <3-B> 5ppb R4 predsion int a1 03-09-2024 1000,000 ul 1,002 ppb 1,00 10.09,202409:32:07
39 <3-7> 29741 diluida 1 en 25 10R precisidn Al 1000,000 ul 0,831 ppb 0,831 10.09,2024 05:30:03
33 <3-6> 29741 diluida 1 en 25 9R. predisidn Al 1000,000 ul 0,853 ppb 0,853 10.09,202409:28:01
7 <3-5> 29741 diluida 1 en 25 &R predsidn Al 1000,000 ul 0,718 ppb 0,718 10.09,2024 09:26:00
36 <3-4> 29741 diluida 1 en 25 7R predsidn Al 1000,000 ul 0,709 ppb 0,709 10.09,202405:23:59
35 <3-3> 29741 diluida 1 en 25 6R. predisidn Al 1000,000 ul 0,940 ppb 0,940 10.09.202409:22:01
34 <3-2> 29741 diluida 1 en 25 5R predsidn Al 1000,000 ul 4,952 ppb 4,95 10.09,2024 0%:20:02
33 <3-1> 29741 diluida 1 en 25 4R predsidn Al 1000,000 ul 1,003 ppb 1,00 10.09,2024 05:18:03
32 <2-9 29741 diluida 1 en 25 3R predsidn Al 1000,000 ul 0,919 ppb 0,919 10.09.202409:16:03
31 <2-8> 29741 diluida 1 en 25 2R predsidn Al 1000,000 ul 0,300 ppb 0,300 10.09,2024 05:14:00
30 <2-7> 29741 diluida 1en 25 1R predsidn Al 1000,000 ul 0,894 ppb 0,894 10.09,202405:11:58

Ayuda Borrar Ajustes de plantilla | Informe | Exportar | Editar Salir

Fuente: LUMEX, 2024
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En el reporte estandar del software RAPID aparece la fecha en la que se crea el
reporte, el nombre del analizador de mercurio y el nimero de serie del equipo.
Para cada uno de los resultados reportados se incluye la siguiente informacion:
Nombre de la muestra, el volumen de la muestra, la concentracion del mercurio
en la muestra, la masa de mercurio total, la fecha en la que se calcula el mercurio
en la muestra, la fecha en la que se analiza la muestra, el area de la integracion
de la sefal del equipo y la curva de calibracién con la que se realiza el calculo

(Ver imagen 23).

Imagen 23. Reporte de resultados de los analisis

R¥ ReportViewer - report

Archivo
slu & e o

REPORT
Report created 17.09.2024 14:55:.04
Instrument RA-915Lab Serial number 230058
Results
. | Mass | Conc
N Samplniaocr:l.lescnp No entrat nl'\‘r:l::;u;y Ci::;la ﬂ::: Area Calibration
lume ion -Ng
<2-T= 29741 dilu 1000 5232 10.09.2 | 10.09.2 Curva calibra
1lida1en251R ! 523|024 164 | 024 16:2 | 728 cion precision int
precision A2 ,000ull - ppb 857 | 013 10.09-2024
<2-8> 29741 dilu 1000 5147 10092 | 10092 Curva calibra
2lida1en252R ! 515/024 16:5| 024 16:2 | 716 cidn precision int
precision A2 000ull - ppb 11| 013 10.09-2024
<2-9> 29741 dilu 1000 5118 10.09.2 | 10.09.2 Curva calibra
Jlida1en253R 000 Ul ’pr 5,12/024 16:5| 024 16:2 | 712 cion precision int
precision A2 ! 9:23 0:13 10-09-2024
<3-1= 29741 dilu 1000 4973 10.09.2 | 10.09.2 Curva calibra
4lida 1en254R ! 497024170 024 16:2 | 692 cion precision int
precision A2 ,000ull - ppb 432 | 013 10.09-2024
<3-2> 29741 dilu 1000 5256 10092 | 10092 Curva calibra
Slida1en255R ! 5,26/024 17:0| 024 16:2 | 731 cion precision int
precision A2 000 ull - ppb 046 | 013 10-09-2024
<3-3» 29741 dilu 1000 5505 10.09.2 | 10.09.2 Curva calibra
Glida 1en256R 000 Ul ’pr 5,51/024 17:1| 024 16:2 | 766 cion precision int
precision A2 ! 4:50 0:13 10-09-2024
=3-4> 29741 dilu 1000/ 5145 10.09.2 | 10.09.2 Curva calibra
7lida1en257R ! 514|024 17:2| 024 16:2 | 716 cidn precision int
precision A2 000ull - ppb 012 | 013 10.09-2024
<3-5> 29741 dilu 1000 5020 10092 | 10092 Curva calibra
8lida 1 en 25 8R e R 5020241721024 162 | 699 cidn nrecision int
Fuente: Propia, 2024

Para guardar el reporte en formato pdf se le da click en el boton “Imprimir” y se
escoge la opcion imprimir a pdf (Microsoft print to PDF) o si se requiere enviar a
impresion se selecciona la impresora HP Laser MFP 135w.
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6.5.5 Apagado del instrumento:

Para apagar correctamente el instrumento desde la ventana "“Analisis de
muestras” (ver imagen 14) se oprime el botén “Salir” (Ver imagen 24).

Imagen 24. Botdn salir

p

Fuente: Propia, 2024

Este paso cierra la ventana “Analisis de muestras” y redirige a la ventana “Menu
principal Software RAPID (Ver imagen 6). En esa ventana se le da click al botén
salir. En ese momento se despliega una ventana con un mensaje de advertencia
(Ver imagen 25).

Imagen 25. Mensaje de salida del software RAPID

The RA-915Lab analyzer is on. To switch the analyzer off and cool the atomizer heaters, press the button on the front panel

ox

Fuente: LUMEX, 2024

El mensaje de advertencia indica que se debe presionar el botdn de encendido
frontal como se observa en la imagen 2. Se presiona una vez y la luz led verde
del boton empieza a parpadear indicando que se esta refrigerando el horno del
equipo. Nota: Mientras que la luz verde parpadea no se puede apagar el equipo
desde el interruptor posterior del instrumento dado que se podria generar algun
dafo en el equipo.

Una vez la luz verde deja de parpadear el instrumento se puede apagar desde
el interruptor posterior que se puede ver en la imagen 3.
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6.5.6 Problemas y soluciones:

La mayoria de las fallas del sistema son de caracter hidrodinamico. Por esta
razén el periodo de iniciacion del instrumento es de vital importancia para
garantizar que se alcanz6 una estabilizacidén del flujo de la fase mévil y que el
supresor de conductividad se encuentra funcionando de forma adecuada.
Verifigue siempre que hay suficiente fase mévil y soluciéon de restauraciéon del
sistema MSM antes de iniciar la estabilizacién del sistema.

A continuacién, se muestran problemas comunes y su solucion. Esta tabla es
una version resumida con los problemas tipicos encontrados en la operacion del
IC 930. Para una descripcidn mas detallada véase el capitulo 6 del Manual 930

IC compat IC Flex.

Tabla 4. Resumen de los problemas tipicos encontrados en el equipo.

Anomalia

Causa

Posible solucion

Cuando se presiona el
botdon de encendido frontal
del analizador no se
enciende la luz led verde.

El botén posterior
de encendido del
equipo se
encuentra
apagado.

Colocar en posicién de
encendido el botén
posterior del equipo.

Cuando se presiona el
botén de encendido frontal

El cable de poder
del equipo se

Reemplace el cable de

El valor de desviacién
estandar (SD) de la sefal
analitica supera las dos (2)
unidades.

Las ventanas de
cuarzo se
encuentran
contaminadas.

del analizador no se | encuentra poder del equipo.
enciende la luz led verde. averiado.
Cuando se presiona el El fusible se restaura luego
, P . El fusible del de 5-10 minutos de
botdn de encendido frontal . -,
) equipo se ha operacion. Espere este
del analizador no se ) . i
enciende la luz led verde disparado. tiempo 'y !uego Intente
' iniciar el equipo.
Limpie o reemplace las

ventanas de cuarzo. (Ver el
manual del fabricante o
contactar al servicio técnico
para este procedimiento)

El flujo del gas portador no
es estable

El nivel del liquido
en el contenedor de
condensado ha
excedido el limite
permitido.

Vacie el contenedor de
condensado.

El coeficiente de regresién
(@) para la curva de
calibracion ha cambiado

Un tubo de silicona
se ha perforado.

Reemplace el tubo de
silicona.
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Anomalia

Causa

Posible solucion

significativamente con
respecto al valor anterior

El coeficiente de regresion
(@) para la curva de
calibracién ha cambiado
significativamente con
respecto al valor anterior

Un soporte de
ventana esta
ensamblado
incorrectamente

Monte el soporte de la
ventana correctamente.
(Ver el manual del
fabricante para este
procedimiento o
comunicarse con el servicio
técnico).

El coeficiente de regresion
(@) para la curva de
calibracién ha cambiado

Hay mucho liquido
en el recipiente

Vacie el recipiente
contenedor.

significativamente con | contenedor
respecto al valor anterior
El coeficiente de regresion | El empaque

(@) para la curva de
calibracién ha cambiado
significativamente con

respecto al valor anterior

sellante del brazo
en el
automuestreador
esta débil.

Contacte al servicio técnico
para reemplazar el
empaque sellante.

Cédigo: SLC-1095

Fecha: 04/07/2025

6.6

Fuente: LUMEX, 2024
Documentos relacionados

Pagina del IDEAM http://sgi.ideam.gov.co/que-es-el-sistema/mision-y-
vision

RA-915 LAB MERCURY ANALYZER OPERATION MANUAL B0300-00-00-000
OM, LUMEX INSTRUMENTS.

AUTOSAMPLER FOR RA-915 LAB ANALYZER OPERTION MANUAL B0310-
00-00-000 OM, LUMEX INSTRUMENTS.

SOFTWARE RAPID GUIDELINES ON SOFTWARE INSTALLATION AND
ANALYZER CONNECTION B0100-00-00-00-00 IN, LUMEX INSTRUMENTS.

Ministerio de la Proteccion social Ministerio de Ambiente, Vivienda y
Desarrollo Territorial, Resolucién niumero 2115 - 22 junio de 2015

Mercury in solids and solutions by thermal decomposition, amalgamation,
and atomic absorption spectrophotometry, 7473 EPA SW 846, U.S.
Environmental Protection Agency, 1998, Washington, DC.

EPA capitulo 6 https://www.epa.gov/sites/default/files/2019-
06/documents/chapter four update vi 12-11-2018.pdf
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— Reporte de resultados individual emitido por el instrumento
— Reporte general de resultados emitido por el instrumento

6.7 Diagrama

C
|

Encienda el analizador de mercurio,
el computador y el monitor.

l

Ir a la seccion 6.5.6 Problemas y soluciones
y verificar las acciones a realizar

éel equipo
funciona?

Digite la clave del usuario de Windows ¢Continua

}

Inicie el software RAPID

l Llamar al
Digite la clave del usuario del software RAPID servicio técnico

la falla?

v

Seleccionar el botdn “Analisis de muestras” en la ventana
“Menu principal software RAPID”

A 4

Seleccionar el modo de operacion del equipo en el menu desplegable
segun el tipo de muestra de la ventana “Analisis de muestra” segun el
tipo de muestra como se indica en la tabla 3.
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|

Dar click en el boton “Empezar” (imagen 13) para
inicializar el horno.

\4

Dar click en el botén “Empezar” (imagen 14) para
comenzar a monitorear la temperatura del horno y la sefial

de deteccidn del eauino.

A 4

se

Crear la secuencia de analisis para las muestras como

describe en la seccion 6.5.3.2

v

Preparar las muestras y colocarlas en los botes ceramicosy
colocar los botes en los sostenedores de botes de acuerdo

con la posicion aue se proaramo.

v

Iniciar la secuencia de analisis seguin se describe en la
seccion 6.5.3.3

'

Cuando termina la secuencia de analisis se genera el
reporte de resultados como se describe en la seccidon
6.5.4 y se guarda el reporte en formato pdf.

}

Apagar el analizador de mercurio segun los pasos
que se describen en la seccion 6.5.5

}

Fin
7. Control de cambios
VERSION FECHA DESCRIPCION
Creacion del documento
01 16/10/2024
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02

Se actualiza el Formato de acuerdo con el memorando
enviado por la OAP memorando 20251100097283
lineamientos para la actualizacion documental en el
04/07/2025 marco de la implementacion del aplicativo suite vision.
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