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NOTAS

NOTA 1:

NOTA 2:

NOTA 3:

NOTA 4:

NOTA 5:

NOTA 6:
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Para leer el Manual resulta indispensable estar familiarizado

con la nomenclatura empleada, que figura al final del mismo.
La parte tefrica del trabajo estid descripta en (1).

Los pascs que llevaron al establecimiento del presente método

pueden ser encontrados en (5).

Se supone conocida la teoria general de la espectrometria IR
(ver por ejemplo (4)), como asi tambidn que el operador ha leido

el manual operativo del instrumentoc (referencia (2} ).

Se debe tener en cuenta que las pruebas de funcionamiento v
rendimiento del equipo IR, descriptas en (3),"Adjustments
Section", paginas 96 a 102, deben ser llevadas a cabo en forma
periddica y comparadas con los resultados de anteriores pruebas
a fin de detectar cambios en el instrumento por envejecimiento
de sus partes o debido a desajustes Opticos o electrdnices.

En este Manual la denominacidn"muestra de agua pesada' (MAP)
comprende a cualquier agua que contenga deuterio, no importande
si su concentracifn es menor, igual o mayor que la llamada agua
natural ¢ si es una muestra de proceso o un patrdn de trabajo.
Las"muestras de agua pesada’ pueden o no tener en un grado sig-
nificativo a la especie DZO » en virtud del equilibrio descrip-
to en (1), pag.3; sin embargo cuando se expresa su concentracidn
nominal siempre se lo hace considerando que todo el deuterio pre-

sente esti en forma de DZO'



NOTA 7:

NOTA 8:

Los tiempos y temperaturas indicados en el Capitulo 7. vy
los ajustes descriptos en el Capitule 6. deberdn ser veri-
ficades al instalar el eguipo IR en los laboratorios de
Planta, con temperatura y humedad ambiente controlada. Las
indicaciones que figuran al respecto en este Manual se ob-
tuvieron al operar el instrumento en los Laboratorios de
Sede Central en condiciones ambientales distintas a las de

Planta.

Los ajustes descriptos em el Capitulo 6. pueden sufrir al-
teraciones con el tiempo a medida que avanza el envejeci-

miento de las partes del equipo IR. Dichos ajustes deberan
ser inevitablemente revisados y corregidos cuandoe se proce-

da a cambiar la fuente de energia IR o la termocupla.
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INTRODUCCION

Se describen en este Manual los métodos desarrollados para analizar
muestras de agua enriquecida en deuterio provenientes de distintas eta-
pas del proceso Girdler-Sulfide en la Planta Experimental de Agua Pesa-

da, Atucha, Buencs Aires.

El trabajo, que estd orientado a ser Manual de Procedimiento, des-
cribe tareas tales como preparacidm de patrones de trabajo (PT), cbten-
cifn de rectas de calibracidn, medicidn del contenido isotdpico de mues—
tras de proceso tratadas (MT) y tratamiento estadistico de los resulta-
dos obtenidos, como asi tambi&n enumera y describe el instrumental usa-

do.

Como se pone de manifiesto en la lectura de (1), la espectrometria
en el infrarrojo (EIR) provee un método rdpido y lo suficientemente pre-
ciso para determinacicones rutinarias de control, en plantas de agua pe-
sada, del contenido isotdpico de muestras de planta en lo que se refie-

re a la especie deuterio.

La EIR cubre précticamente todo el Zmbito de concentraciones posi-
ble, con precisiones comparables con métodos tales como espectrometria

de masas, densimetria, refractometria, etc..

En el presente Manual se divide el intervale de concentraciomes

de trabajo en 3 dmbitos.

- 3mbito 1 (Al), con concentraciones nominales porcentuales (CNZ) que
van de 0.05 a 0.6%

~ ambito 2 (A2), con CN% que van de 0.6 a 5%

~ Ambito 3 (A3), con CN% que van de 6.5 a 16%.



En cualquiera de los 3 ambitos de trabajo el procedimiento general

para el anilisis es el mismo:

1) preparar patrones de trabajo

2) ajustar el equipo adecuadamente para el Ambito elegido
3) preparar umna recta de calibracidn

4) leer la muestra inecdgnits

5) determinar su concentracidn a partir de dicha lectura.

En los siguientes Capitulos se procederi a describir detalladamen-
te cada operacifn, aclarindose cuando &sta sea distinta para algln ambi-

to en particular.
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2. INSTRUMENTAL Y ACCESORIOS

En este Capitulo se describe el equipo usado para hacer los anadlisis.
Cabe destacar que la mencidn de marcas y modelos se hace solamente para
completar la descripcidn del instrumento, pudi&ndose usar en cualquier
caso aparatos de especificaciones té&cnicas comparables a los aqui mencio-

nados.
2.1. Espectrdmetro infrarrojo

Se usa un equipo '"Beckman'' modelo IR 4230 de doble haz que traba-
ja por el principio de nulidad &ptica; tiene una red de difraccidn,
registrador incorporado y trabaja entre 4000 y 600 cm_l. Demds carac-
teristicas pueden encontrarse en {2). Como accesoriocs, el instrumento
cuenta con lectura lineal en absorbancia y visor digital con salida

BCD.
2.2. Termdmetro

A fin de centrolar la temperatura del compartimiento que aloja
a la muestra, se usa un termdmetro digital "Wahl" modelo Platinum
392 que utiliza sensores de platino para la lectura, la que aparece
en un visor a + 0.1 °C. La alimentacidn se puede hacer a través de
linea de 220 V transformador de por medio o mediante baterjas recar-
gables tipo NiCad. El sensor utilizado es "Wahl" P/N 302, especial

para medir temperaturas de gases (aire en nuestro caso).
2.3. Celdas para nuestras

Las celdas usadas con el equipo IR son de paso de luz fijo, con
espaciadores de espesor nominal de 200 um y ventanas de CaFZ, marca
"Beckman'' tipo Quick-Mount; se caracterizan por ser livianas y reque-
rir peca muestra, El paso de luz verdadero puede determinarse por lo

que se, llama "fringe pattern method" (4).
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Dependiendo del Ambito de concentraciones, se emplean las celdas
Cl, C2 & C3 para alcjar las muestras o los PT; tambi&n debe disponer-—
se de una celda para el agua destilada usada como referencia {celda

CR) .
Atenuadores

Dependiendo del Ambito que se analiza, se usan los atenuadores
AT1S, AT2R v AT3R sobre uno u otro haz de radiacién IR. En cualquier
caso se emplean atenuadores "Beckman" modelo AT-04, ajustables entre
0 v 100 %T y que se puedan fijar en un dado valor mediante un torni-

1llo que mantiene trabade al mecanismc de variacidn.

EL ATENUADOR SE COLOCA STEMPRE EN LOS SOPURTES QUE TIENE EL
EQUIPO SOBRE EL LADQ IZQUIERDO DEL COMPARTIMIENTO DE LA
MUESTRA, ¥ NO EN [0S SOPORTES CENTRALES, QUE ESTAN DESTI-
NADOS A CONTENER A LAS CELDAS

Jeringas y agujas

A fin de introducir la muestra dentro de las celdas se usan je—
ringas de vidric transparente, con punta metalica del tipo Luer-
Lok vy émbolos intercambiables, de 5 ml de capacidad. Las agujas
son de acerc inoxidable vy facilitan la extraccidn de las muestras
de agua pesada de los recipientes gue las contienen ; tienen 0.8 mm
(# 21) de diZmetro externo y 25 mm de longitud. Se usa la jeringa
JR para el agua destilada de referencia y las jeringas J1 a J4 para
las muestras, cada una con su correspondiente aguja. La jeringa tie-
ne un freno para el émbolo a fin de facilitar el llenado de las cel-

das.
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2.6, Estufa

Se usa una estufa de tipo convencional para laboratorio
para secar las jeringas y agujas. A tal fin contiene tres estan-
tes y se mantiene a 130-140 °C; las medidas interiores son 30 cm

(al) x 35 cm (an) x 25 em (pr).

2,7. Balanzas

2.8.

Se usan para la preparacidn de PT.
2.7.1. Balanza analitica

Se usa una balanza de tipo meci@nico de un solo plati-
lio marca "Mettler' modelo H80 para determinar masas rela-
tivamente pequenias, menores que 3 g, de agua pesada grado
reactor (D20 gr). La capacidad maxima es de 160 g y una

desviacidn estandar equivale a + 0.l mg.
2.7.2. Balanza granataria

Para pesar agua para dilucidn (AD) y masas importantes
de D20 gr se usa una balanza "Mettler' modele PL 1200, que
es de tipo electrdnico y de rApida operacidn a través de
su {inico platilleo de carga superior y su tara automitica.
Tiene una capacidad miaxima de 1200 g v la lectura es exacta e
al + 0.01 g. '

Crondmetro

A fin de controlar los tiempos de permanencia de la celda
fuera y dentro del compartimiento que la aloja se usa un cro-
ndémetro digital con viser de cristal liquido, distribuidoe por

7

Fisher con niimero de catdlogo 14-648.
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Material de vidrioc

No pretende ser esto una lista rigurcsa de tedo le necesaric;
simplemente se enuncia lo que resultd ser mids conveniente para
algunos casos. Todo el material usado debe estar limpio vy desen-
grasado con mezcla sulfocrdmica o similar.

Los PT se censervan en frascos de vidrio con tapbn esmerila-
do de 150-200 ml de capacidad. Antes de destinar un frasco al al-
macénamiento de PT habrd que verificar que ne pierda poniendo 11I-
quido dentro e invirtiéndolo; una vez comprobado este se marca
frasco y tapdén de manera que no haya inversiones en el futuro.

Las scluciones madre, a partir de las cuales se preparan los
PT por dilucidn con AD, se guardan en frascos erlenmeyer de 1 1
de capacidad provistos de tapdn esmerilado.

Pequenas cantidades de b,0 gr se trasvasan con jeringa de
vidrio y aguja, mientras que para cantidades mis grandes se usa
una probeta de vidrio de capacidad adecuada o se puede trasvasar
con culdado directamente del frasco que la contiene. E1 AD se
trasvasa siempre con probeta de 100 ml. Al pesar para la prepara-
cidn de patrones, el "ajuste fino" en la cantidad de uno u otro

componente puede convenir hacerle con pipetas de 2 & 5 ml.
Calculadora

Para el calculo de las concentraciones de los PT, de las
caracteristicas de la recta de regresidn tales como pendiente, co- =
eficiente de correlacidn, etc. y para determinar la concentracifn
de las MT y errores cometidos en el procedimiento, se usa una cal-
culadora programable "Hewlett~Packard' modelo HP-97S I/O; tiene
una capacidad de 224 pascs de programa, 26 registros de almacena-
miento de datos, impresora térmica y los programas pueden ser con-

servados en tarjetas magnéticas.
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Los programas usados en la técnica que se describe en este
Manual se hallan guardados en tarjetas numeradas del 1 al 6. Aqui
solo se hara mencidn a las operaciones a realizar; una composi-
cidn paso a paso de cada programa usado puede encontrarse en (5)
0 en las correspondientes instrucciones para el usuario
(User Instructions), siendo aconsejable hojear la referencia (7)

para familiarizarse con la operatoria de la calculadora.

2.1l. Aire comprimido .

S5e usa para secar los frascos de vidrio y las ventanas de las
celdas ante eventuales derrames de liguido. Puede usarse indistin-
tamente aire o nitrdgeno; si se usa aire, es necesario poner en
serie con la manguera que lo transporta un filtro de tamiz molecu-
lar que retenga aceite o suciedades que pueda contener; en caso
de emplearse nitrBgeno, usar cilindros del tipc "4 bandas", sin

filtro.

I - R et A L R T T Y W



3. PATRONES DE TRABAJO

A fin de obtener la recta de calibracifn correspondiente a cada
intervalo de concentracicnes, es necesaric preparar PT de composicidn
isotdpica conocida; éstos se preparan a partir de solucidn madre (SM)
y AD. La solucidén madre se prepara a su vez a partir de D0 gr y AD ,

por lo que, al fin, los PT provienen de la dilucidn de D,0 gr.

EFl D,0 gr, de concentracidn mayor a 99,75 ¥ m D20, deberd ser
analizada de manera que la precisidn informada sea 0.005 ZmD20.
La calidad del AD es la de cualquier tipo de agua purificada
(destilada, desionizada, purificada por cartuchos); su contenido isotd-
" pico se toma como 150 + 2 ppm D/H, a pesar que existen variaciones es-
tacionales. Para uso en laboratorios de Planta es conveniente usar la
mejor agua de que se disponga; es fundamental que el AD no contenga ma-

terial en suspensidn.

3.1. Preparacidn del material de vidrio

Como ya se dijo, todo el material de vidrio que se use debe
estar limpilo, desengrasado y seco antes de entrar en contacto con

muestras de agua pesada (MAP).

Para el secado de probetas vy pipetas se puede usar una estu-

fa de laboratorio regulada a 80 °C.

Los frascos de vidrio que alojarin a los PT {(que ya deben
tener el tapdn y el frasco apareados) y los erlenmeyers para las
SM se enjuagan interiormente tres veces con agua de la canilla y

tres veces con agua destilada y se ponen a secar en una estufa a
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130 °C por una hora. Al cabo de este tiempo se iInvierten momentinea-—
mente para sacar gotas remanentes y se dejan media hora md3s boca arri-
ba dentro de la estufa. Luego, con el aire descrito en 2.11. , se
""'spplan" interiormente mediante una manguera apropiada;la boca de
la manguera que trae el gas debe situarse cerca del fondo del reci-
piente de manera que se produzca un eficaz arrastre del vapor inte-
rior, y en lo posible esta operacidn debe ser hecha sin sacar los
frascos de la estufa. Despué€s de otra media hora de estufa se tapan
los {frascos y los erlenmeyers con sus correspondlentes tapones, se
sacan de la estufa y se dejan enfriar. Una vez frios se inspeccionan
por posibles condensaciones internas, en cuyo caso se repite el pro-

ceso con el o los frascos afectados.

Luego de secos, los envases, contengan o no muestras de agua

pesada, se destapan lo imprescindible.

Procedimiento general para la preparacidn de soluciones madre y

patrones de trabajo

El frasco, preparado segin 3.1. ,se rotula con marcador inde-

leble de la siguente manera:

ler rengldn  ambito (Al, A2 & A3 segln corresponda)

2do rengldn  # - CNX (por ejemplo, #4 — 3%) (Ver Tabla II para
notacidn)

der renglén fecha de preparacidén e iniciales del operador,

£l

El tapdn debe llevar marcada la CN% del frasco correspondiente.

A grandes rasgos se aconseja el siguiente procedimiento {( en
el manipuleo es necesario que el operador tenga sus manos limpias

y desengrasadas):

1) poner en ceroc la balanza granataria

2) colocar el frasco vacio con su tapdn en el platillo



3) volver a cereo con la tara

(seguir con 4.1) o con 4.2) segiin corresponda ).

Procedimientc para las SM

4.1)

5.1)
6.1)

agregar las tres cuartas partes del AD necesaria con probeta
v tapar

anotar la masa agregada, luego volver a cero con la tara
agregar el total de D90 gr y tapar (mediante jeringa de 5 ml
y aguja en el case de la SMl; en elcaso de la SMZ2 agregarla
con probeta o directamente del frasco que la contiene en ope-
racidén r3pida perc fundamentalmente segura (1 kg D70 gr = US$
2%80.-)

anctar la masa agregada, luego volver a cero con la tara (en
el caso de la SMl, pesar la jeringa llena v vacia en balanza
analitica, sin retirar la aguja, y obtener la masa por diferen-
cia)

agregar el resto de AD con probeta y tapar

anotar la masa agregada, sumarla con la anotada en 5.1) y fin

de la operacidn.

Procedimiento para los PT

4,2)
5.2)
6.2)
7.2)

agregar el total de S5M con probeta vy tapar
anotar la masa agregada, luego volver a cero con la tara
agregar el total de AD con probeta y tapar

anotar la masa agregada y fin de la operacidmn.




Composicidn de las soluciones madre y patrones de trabajo. Masas

de las componentes que las forman

Tanto para la preparacidn de las SM a partir de DZO gr vy
Al como para la preparacibén de los PT a partir de SM y AD se usan
cantidades cuidadosamente pesadas de cada componente. Los PT del
Al se preparar a partir de una SM que llamaremos SMl, mientras

quoe los PT ode los A2 y A) se preparan a partiv de la 5MZ2.

Se preparan . 400 g de SMl de concentracidn nominal 1% y
600 g de SM2 del 20 % de acuerdo a las cantidades que aparecen en
la Tabla I. '

Si bien la concentracidn del DZOgr varia de una partida a
la ctra, las cantidades necesarias para la preparacidn de las SM

se mantienen dentro de los wvalores dados en la Tabla I.

Una vez preparadas las SM se procede a preparar los PT. En
la Tabla I1 se dan las cantidades necesarias de SMl, SM2 y AD para
la preparacidn de 100 g de cada PT de los 3 dmbitos; todas estas

pesadas se hacen en balanza granataria.

Con respecto a las masas de cada componente que figuran en

las Tablas I y II cabe remarcar lo siguiente:

1) las cantidades tabuladas son orientativas, pero serla conveniente

djustarse en lo posible a ellas

2) es necesario pesar con mucho cuidado a fin de que no haya salpi-

caduras fuera del recipiente que alojara la SM o el PT, ya que
eso conduce a error

3) en caso de sospecharse salpicadura o algiin otro tipo de errof
(frasco himedo interiormente, etc.) desechar lo hecho y empezar

de nuevo con esa preparacidn
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4) llevar un cuadernc de anctaciones donde figuren claramente las can-

tidades pesadas realmente de cada cosa, con la cantidad de cifras
significativas que d& la balanza en usc

5) no es necesario ajustarse estrictamente a las cantidades tabuladas,
es decir, lo lmportante es pesar exactamente la cantidad del compo-
nente en cuestidn aunque difiera del ndmero que figura en la Tabla
I o II; por ejemple, para preparar el PT #4 del A2, las dos masas
en juego pueden ser 14.84 g de SM2 y 85.05 g de AD

6) el valor real de la concentracidn de cada PT vy de las SM se obtiene
con la calculadora a partir de las anotaciones efectuadas, como se

verda en 3.4.,

3.4, Cilculeo de concentraciones

A partir de las anotaciones efectuadas en la preparacién de
las soluciones es posible calcular la concentracidn real de las mis-
mas usando el programa almacenado en la Tarjeta #1 y la calculadora
descrita en 2.10; para entender qué se estd haciendo al presiomar las
distintas teclas, consultar las instrucciones para el usuario {(User

Instructions) correspondientes a la Tarjeta # 1.

ES NECESARIC AJUSTARSE ESTRICTAMENTE A LA SECUENCIA DE QPE-
RACIONES QUE SE DARA A CONTINUACION A FIN DE NQ OBTENER
RESULTADOS  ERRONEOS

3.4.1, Cdilculo para las soluciones madre

1} Poner la calculadora en funcionamiento llevando su llave
de encendido a la posicidn "ON'. Siempre que se utilice,
la calculadora debe estar conectada a la linea de alimen-

tacidn a través de su adaptador.
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10)

11)

12)
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Comprebar que la llave selectora del modo de operacidn esté

en "RUN" y que la llave selectora del mode de impresidn es-
té en 'MAN".

Presionar "CLx",
Pasar ambos lados de la Tarjeta #l. Aparece "0."” en el visor,
Presionar "f A", Aparece "9.," en el visor,

Si la concentracidn del Dzogr empleada para preparar las SM
esti expresada en ZmDZO, teclear esta cifra vy presionar "C".
Se imprime la concentracidn del DZOgr como %mDZO Yy como

%pDo0 y aparece en el visor esta Ultima concentracidn. Obviar

este pasc si el Dp0gr viene expresada en %pDa0.
Pregionar "A", Aparece "1.00" en el visor,

Teclear la CN% de la SM (1l para SMl, 20 para SM2) y presionar

"R/S". Aparece "2.00" en el visor,

Teclear la masa de AD wutilizada para preparar la SM, en g,

y presionar 'R/S"., Aparece "3.00" en el visor,

Teclear la masa de D20gr utilizada para preparar la SM, en g,

vy presionar "R/S'. Aparece "4,0000' en el wvisor.

Teclear la concentracidn del DZOgr empleada, expresada como

ZpDzo, y presionar "R/S'", Aparece "5,0000" en el visor,

Teclear el error cometido al pesar el D,0gr (".0l" si se em—

2
pled balanza granataria, ",0001" si se empled balanza anali-

tica)y presiocnar "R/SY. Aparece ''6,0000" en el visor.
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13) Teclear ".005¢" y presionar "R/S", Fin del cdlculo para 1la

SM cuandc el visor se estabiliza, Para otra SM preparada a

partir de la misma DZOgr, ir al paso 7) y continuar hasta

el 13),

14} Avanzar el papel, cortar la tirilla, identificarla con fe-

15)

cha y conservarla por posibles consultas futuras,

Comprobar que no se haya deslizado algim error al entrar

los datos comparande los valores que aparecen en la tirilla

con los dates originales,

En casc de haberse cometido alguna equivocacidnm en el

teclado de las cifras, volver al paso 7) y comenzar nuevamente

con

esa SM.

Al efectuar la secuencia de pasos comprendida entre el

6) vy el 13) se obtiene una tirilla en la que aparece:

ler
2de
3er
4to
S5to
6to

7mo

8vo

Sno

Omo

rengldn
rengldn
rengldn
rengldn
renglén

renglon

rengldn

rengldn

rengldn

rengldn

espacio

%mDZO del D20gr usada

ZpDZO del D2
CN% de la SM

Ogr usada

masa de AD usada
masa de D20gr usada

%pDZO de! D,0gr usada

2
ZpDZO de la SM
error en la coencentracidn de la SM expre-
sado como %pDZO
ZmDZO de la SM

error en la concentracidn de la SM expre-

sado como %mD»0.
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A manera de ejemplo, la tirilla que se obtiene al pre-
parar la SM2 a partir de 130.83 g de DZOgr 99.856 ZmDZO y
468.27 g de AD es:

LH,E0RE Evy
2G,E7A5 wxE
ZE.BE Re#
$EE. 27 w¥x
IE8G  £¥¥

g wid

21 ER25 #ew
G, A6 #F¥
Fh,PE4AE I¥F
B.8815% e

Esta tirilla puede servir para comprobar el funciona-
miento del programa y de la miquina. La obtencidn de una tirilla
distinta pondria de manifiesto algiin error; en este caso, consul-

tar con el encargade de turno.

Calculo para los patrones de trabajo

En caso que la calculadora no estuviese en funcionamiento
0 que tuviera cargado un programa distinto al de la Tarjeta # 1,
efectuar los pasos 1) a 5) descritos en 3.4.l.; en caso de con-

tinuar la secuencia descrita en 3.4.1., hacer las operaciones que

se detallian.

r

1) Teclear la cdncentraciﬁn, expresada en %pDZO, de 1la SM utilizada

en la preparacidn del PT y presionar '"STO A". En realidad



2)

3)

4}

5)

6)

7)

8)

9)

10)

este paso es opcional, pero resulta cémodo si hay varios PT

preparados a partir de la misma SM.
Presionar "A". Aparece "1.00" en el visor,

Teclear la CN% del PT (ver Tabla II) v presionar "R/S". Aparece

"2.00" en el visor.

Teclear la masa de AD utilizada para preparar el PT, en g, v pre-

sionar "R/S'. Aparece "3.00" en el visor.

Teclear la masa de SM utilizada para preparar el PT, en g,

v presiomar "R/S". Aparece "4.0000" en el visor,

Si se hizo el paso 1}, presionar "RCL A" y luego "R/S"; si no
se hizo el paso 1), teclear la concentracidn, expresada en
ZpDZO, de la SM utilizada en la preparacidn del PT y presionar

"R/S'". En ambos casos aparece '"'5,0000" en el visor.
Teclear ".0l" y presionar "R/S8". Aparece "6.0000" en el visor,

Teclear el error en la concentracidn de la SM empleada para
preparar el PT, expresado como %pDZO, y presionar "R/S".

Fin del cdlcule para el PT cuando el visor se estabiliza,

Para otro PT preparado a partir de la misma SM, ir al paso

2) vy continuar hasta el 8). Para otro PT preparado a partir de

otra SM, ir al paso 1) y continuar hasta el 8).

Avanzar el papel, cortar la tirilla, identificarla con fecha ¥y

conservarla por posibles consultas futuras.

Comprobar que no se haya deslizado algin arror al eatrar los
datos comparando los valores que aparecen en la tirilla con los

datos originales. En caso de haberse cometido alguna equivocacidn
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en el tecleddo de las cifras,volver al paso 2) y comenzar

nuevamente con ese PT.

Al efectuar la secuencia de pasos comprendida entre

el 2) v el 8) se obtiene una tirilla en la que aparece:

ler renglén CN% del PT

2do rengldn masa de AD usada

3er rengldn masa de SM usada

4to rengldn ZpD20 de la SM usada

espaclo

5to rengldn %pD,0 del PT

6to rengldon error en la concentracidn del PT expresado como
ZpDéO

7mo rengldn ZmDZO del PT

8vo rengldn error em la concentracidn del PT expresado como
%szﬁ.

A manera de ejemplo,la tirilla que se obtiene al pre-
parar el PT # 4 del A2 (ver Tabla I1) a partir de 14.87 g de la
SM2 que sirvid de ejemple en 3.4.1. y 84.93 g de AD es:

FEE
¥EE
L Ex3
$¥E

Tay ben

YEN
yEE
¥k
¥VE
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Esta tirilla puede servir para comprobar el funciona-
miento del programa y de la miquina, La obtencidn de una tirilla
distinta pondria de manifiesto algin error; en este caso, con-

sultar con el encargado de turno.

3.4.3, Recomendaciones para hacer las tirillas

Resulta conveniente hacer una tirilla para cada ambito
de trabajo,que contenga todos los PT de ese ambito, y otra con
las dos SM encabezada con la transformacidn de concentraciones

del DZOgr empleada.

De esta forma es posible preservar en 4 tirillas las

caracteristicas de cada PT por posibles consultas futuras.

Carga de las concentracicnes en tarjetas-archivo

Despué€s de calculadas las concentraciones en %mDZO
(CPM) de todos los PT, segln lo explicado en 3.4.2., es conveniente
preservarlas en tarjetas—archivo a fin de disponer de ellas rdpida-

mente.

Para ello efectuar con la calculadora las operaciones
que se detallan a continuacidn, leyendo de la tirilla correspondiente
las CPM de los PT. Las diferencias operativas existentes entre los
3 dmbitos de trabajo han sido bien remarcadas a fin de que el operador

no cometa errores en el manejo de la calculadora.

1) 8i no lo estd, poner la calculadora en funcionamiento llevandec la

llave de encendido a la posicidn "ON',

2) Comprobar que la llave selectora del modo de impresidn esté en la
posicidn "MAN" y que la llave selectora del modo de operacidn esté

en "RUN'".



3)

4)

5)

6)

7)

8)

9)

10)

11)

12)

13)
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Presionar ''CLx".

Presionar "DSP 4". Aparece '0.0000" en el wvisor,

Presionar "f 2 ',

Presionar "f CLx".

Presionar "f 2",

Si se estid en el Al, tec¢lear el nimero 1",

Si se estd en el A2, teclear el niimero "3.3".

Si se estd en el A3, teclear el nimerc "2,5".

En cualquiera de los tres casos presionar a continuacidn "STO Q",
Teclear la CPM del PT #1 del dmbito en cuestidn y presionar "STO 1".

Teclear la CPM del PT # 2 del Zmbito en cuestidn y presionar

"sTo 2",

Seguir con este procedimiento hasta cargar en los registros las 6
CPM de los PT del ambito en cuestidn. El niimerc del PT coincide

con el nimero del registro em el que se guarda su CPM.

Una vez que las CPM de todos los PT de ese dmbito fueron guarda-
dadas en sus correspondientes registros, presionar ''f ENG". Se
ocbtiene una tirilla en la que aparecen impresos los valores carga-
dos en los registros. Revisarlos, y de encontrarse algin valor car-
gado errdneamente, teclear el valor correcto y cargarle en el regis-

tro en cuestidm.

Una vez revisades los valeres,descartar la tirilla y presionar

"CLx". Aparece" 0.0000" en el visor.
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14) Presionar "f 0 ". Aparece "Crd" en el visor.

15} Si se estd en el Al, pasar el lade 2 de la tarjeta #3,

Si se estd en el A2, pasar el lado 1 de la tarjeta #6.

Si se estd en el A3, pasar el lado 2 de la tarjeta #6.

En cualguiera de los tres casos aparece "0.0000" en el visor.

16) Para almacenar CPM de PT de otros ambitos volver al paso 5)

y seguir la secuencia hasta el 15},

De esta manera quedan almacenadas en tarjetas-archivo
las CPM de los PT de los 3 dmbites de trabajo; en el Capitulo 9. seran
usadas para la determinacidn de las caracteristicas de las rectas de

calibracién.

Cabe destacar que las operacicnes descritas en esta
Seccidn hay que ponerlas en prdctica cada vez que se preparen nuevos

PT.



4, TRATAMIENTC DE LAS MUESTRAS DE PLANTA

Debido a las caracteristicas fisicoquimicas del sistema G5 de
produccidn de agua pesada, las muestras de planta (MP) que se sacan para
analizar contienen material en suspensidn, gases disueltos (H2S, Hjp, etc.)

e iones que pueden interferir com la medicidn IR.

Por esta razdn es necesario tratar adecuadamente las MP a fin de
obtener muestras que, manteniendo la relacidn isot&pica original, estén 1li-
bres de interferencias que puedan alterar el resultado. Estas muestras de
procese tratadas (MI) son entonces analizadas segln las técnicas que se

describirin en el Capitulo 7.

Tambi&n resulta conveniente agrupar las MT para el andlisis IR
de acuerdo al dmbito al que pertenecen. Fl analista deberZ entonces dispo-
ner de métodos rapidos para saber de antemano, en forma aproximada, la

concentracifn de la MI a fin de clasificarla segiin su ambito.

Los distintos tratamientos a que se someterdn las MP y los métodos
de clasificacidn de las MT por Ambitos son tareas aiin no desarrolladas al
presente en nuestro laboratoric. Al disponerse de muestras reales de planta
en cantidad suficiente estos trabajos podrZn ponerse a punto, por lo que

seran relegades hasta la puesta en marcha de la planta.
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5. CPERACIONES COMPLEMENTARIAS

En este Capitulo se describen tareas tales come llenado de celdas y

cuidados operativos, que hacen al procedimiento analitico en si.

Es necesario que el operador esté familiarizado con ellos y se

ajuste a las t&cnicas dadas a fin de evitar errores en el anadlisis.

5.1. Llenado de celdas

Es conveniente que esta operacidn sea ensavada suficientemente

por el analista, ya que si bien no es dificil requiere una cierta

préctica; para ello usar AD v ne PT,

1) Tomar la celda y retirar sus dos tapones.

2) Apoyarla sobre la mesada de trabajo de manera que quede levemente
inclinada sobre uno de sus bordes, usande un soporte adecuado; con

esto se trata de no ensuciar sus ventanas.

3) Agitar el recipiente que centiene la MAP a ser analizada a fin de

‘homogeneizar su contenido.

4) Extraer 4 ml de la MAP mediante una jeringa ccn aguja,secas v a tem-—
peratura ambiente (descripcidn dada en 2.5). Para ello habra que
destapar el frasco que contiene la MAP; mantenerlo destapado el
menor tiempo posible. Verificar que el freno del &mbolo de la je-—

ringa trabaje correctamente.

5) Con la aguja puesta y apuntando la jeringa hacia arriba, tirar del
émbolo hacia abajo, de manera de tomar un poco de aire y desplazar

el liquido que quedd en la aguja.



6)

&)

9)

10)

11)

123

13)

14)
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Retirar la aguja manteniendo la jeringa apuntada hacia arriba.

Despojar a la muestra de todas las burbuias que pueda contener me-

diante golpecitos dados con el dedo sobre el cuerpo de la jeringa.

Cuando se verifique la ausencia de burbujas en el senc del liquido,
empujar el &mbolo hacia arriba hasta que salga un poco de muestra
por la punta de la jeringa,; sacudirla para remover la gota que pue-

da quedar.

Tomar la celda de manera que se lea su incripcidn e insertar la
jeringa por su entrada inferior, manteniendo la celda vertical y

la jeringa horizontal. La insercifn de la jeringa se realiza dando
media vuelta a la misma hasta notar una resistencla; no apretar de-

masiado pues puede rompersa.

Volcar el conjunto, de manera de tener la jeringa apuntando hacia

abajo.

Llenar la celda sobre una pileta imprimiendo cortos desplazamientos
bruscos al émbolo de la jeringa. El ligquido empezard a salir por el
orificic libre de la celda; cuidar que no moie sus ventanas. Esta
operacidn de bombeo tiene por objeto desplazar la muestra que lle-
naba originalmente la celda; continuarla hasta que quede 1 ml de

muestra dentro de la jeringa.

Ahora empujar el @mbolo suavemente hacia abajo, hasta que resten

0.5 ml de muestra en la jeringa.

Manteniendc la jeringa hacia abajo, tapar el orificic libre de la

celda con uno de sus tapones.

Retirar la jeringa del corificio de entrada de la celda girindola

suavemente media vuelta, mientras se mantiene hacia abajo.
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15) Tapar el orificio con el otro tapdn.

16) Verificar que no haya burbujas dentro de la celda. Si las hay, re-
petir toda la operacidn; es inadmisible la presencia de burbujas

dentro de la celda en el anilisis IR,

El operador debe ensavar esta técnica hasta que le resulte fami-
liar v no tenga necesidad de acudir al textc para realizarla, compren-
diendo la importancia que tiene en el resultado el llenado de la celda

con la MAP.

Adem3s debe estar lo suficientemente prictico como para hacer la

.\ . . .
operacidn completa en menos de un minuto y medio.

Cuidado de las celdas

Con respecte al manejo de las celdas que alojan a las MAP hay

gque tener en cuenta lo siguilente:

1) manipularlas de sus bordes, a fin de no tocar para nada las venta-

nas

2) el desarmarlas trae muchos problemas: biisqueda de espaciadores con
espescor conveniente, cambios de pendiente y ordenada al corigen de
las rectas de calibracidn y cambios en el ajuste del espectrdmetro,

entre otros

3) las celdas van ubicadas en el compartimiente de la muestra del equi-
po IR en la forma que se pueda leer su inscripcidn; el celocarlas

invertidas trae errores en la lectura

4) en caso que se verifique filtracidn de muestra entre la ventana su-
perior v el soporte metdlico que mantiene prensade el conjunto, con-

sultar con el encargado de turno
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5) luego de ser usadas, las celdas no se vaclan; se guardan tapadas y
cargadas con la {iltima muestra que se analiz§, la que ser2 despla-
zada con una nueva muestra cuando se usen nuevamente.

Regpecto a las ventanas de las celdas:

1) en casc de ser necesario limpiarlas por tener suciedades externas,
hacerlo con un hisopo de algoddén embebidc en alcohol etilico o ace-

tona, en movimientos circulares y de adentrc hacia afuera

2) en caso de ser necesario limpiarlas por estar sucias internamente,

consultar con el encargado de turno

3) es deseable que las ventanas no estén ravadas, aunque la inciden-

cia de rayaduras en el anZlisis en si no es importante

4) en caso que se mejen durante el llenado de la celda, no secarlas;
en su lugar proceder a pulverizar el 1Iquido que moja las ventanas

mediante una manguera qué traiga aire a presidn {ver 2.11.).

Uso de la estufa y las jeringas

Como ya se explicd en 2.5., las MAP se extraen de los recipien-
tes que las contienen mediante jeringas con aguja; 8stas deben estar
limpias, secas y a temperatura ambiente antes de entrar en contacto

con las muestras que serdn analizadas.

Por ello es necesaric ajustarse a una cierta técnica en el uso

de la estufa y las jeringas.

1) Una vez encendida la estufa, mantener abierta su puerta lo mencs

posible.



2}

3)

4)

3)

6}

7)

8)

ED;

10}
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Las jeringas se secan a 130-140 °C desarmadas (&mbelo, cuerpo y

aguja por separade) por espacio de 10 minutos como minimo.

Se usan 4 jeringas, marcadas con las siglas Jl, J2, J3 y J4 sobre
su cuerpo, para las MAP, v una jeringa marcada JR para usar con el

agua destilada de referencia en el Al, para lc que se usa AD.

Los estantes de la estufa tendrdn marcadas las mismas siglas a fin
de poner las Jeringas v las agujas a secar slempre en el mismo lu-
gar. Esto contribuye & que no se mezcle el Embolo de una jeringa

con el cuerpo o la aguja de otra.

Las jeringas v agujas calientes se sacan de la estufa mediante una
pinza para crisoles que tenga sus extremos recubiertos con mangue-

ra de goma para mechero.

Las jeringas y agujas se dejan enfriar desarmadas sobre la mesada

de trabajo, que deberd estar limpia y seca.

Procurar no mezclar partes de una jeringa con partes de otra.

las jeringas Jl a J4 se usan y a continuacidn se ponen a secar en
la estufa. En cambio la jeringa JR, usada sdlo en el Al, se usa y

se deja hilmeda sobre la mesada.

Antes de poner una jeringa a secar en la estufa, desarmarla, sacu-
dir su cuerpo para sacar el liquido remanente y colocarla desarma-

da sobre su sigla inscrita en el estante.

Al terminar la jormnada de trabajo, guardar las 5 jeringas desarma-

das ¥ sus agujas dentro de la estufa y apagarla.

El procedimiento analitico para analizar MAP, que se describe en

las secciones 7.2. , 7.3. vy 7.4. , permite tener en todo momento
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una jeringa lista para usar en el llenado de celdas, otra enfri-
indose sobre la mesada, otra lista para sacar de la estufa para

que se enfrie y la {iltima secadndose en la estufa.

Uso del registrador del equipo infrarrojo

A través del registrador se dispone de una copia del espectro

de la muestra que estd siendo analizada.

Antes de ponerse a trabajar es necesario comprobar que el re-
gistrador tenga suficiente cantidad de papel en el rolio. A es-
te fin el papel del registrador viene marcado sobre su margen
derecho con nimeros en negro que permiten conocer en todo momen-
to la cantidad de papel disponible en la reserva; proceder al
cambio de rollo cuando aparezca el niimerc 02", Para hacerlo,

referirse a (2), Figura 26, pagina 20.

Para ubicar la pluma del registrador sobre un dado sector del
papel se usa la perilla situada atras del compartimiento que
aloja a la muestra, que actila sobre el mecanismo de arrastre del
papel; para hacerlec, primero se enrolla un pocc de papel y luego
se desenrblla lentamente, presionando levemente la pluma contra

la escala a fin de detener el movimiento en el lugar exacto.

Mientras no se hagan andlisis de MAP, las plumas que se usan
con el registrador del equipo IR tienen que estar tapadas, a
fin de que no se sequen. Esto tambi&n ayuda a cuidar su punta
para conservar el trazo lo mas fino posible; evitar que se gol-

peern.

Inscripciones sobre el papel del registrador

A fin de identificar los registros de las muestras que se

analizan, es necesario escribir sobre el papel del registrador



ciertos datos que permitan en el futuro reconocer qué muestra

ha sideo analizada.

Con el equipo IR se usa papel "Beckman''P/N 56681l4/101282,
que escontinue en la direccifn del barride y con divisiones
gruesas espaciadas 1 pulgada; en la direccifn del movimiento de
la pluma esti graduado de 0 a 100, siendo la divisidn mds peque-

fia 0.1 pulgada, equivalente a 1 unidad de la escala (Ver Fig.

1).

Para las inscripciones que se hagan sobre el papel del regis-

trader usar letra de imprenta y marcador grueso e indeleble,

5.5.1. Inscripciones para rectas de calibracidn

Antes de comenzar a pasar los PT, dejar 3 pulgadas li-

bres de papel para las siguientes inscripeciones (Ver Fig.

2):

ler pulgada - comenzando desde la izquierda,las palabras

"RECTA DE CALIBRACION"

- en la extrema derecha, fecha v momento del
dia (M, T o N segin corresponda)

2da pulgada - en la extrema izquierda, dmbito(Al, A2 & A3

-
seglin corresponda)
- en la extrema derecha, iniciales del opera-

dor

3ra pulgada - reservada para eventuales escrituras.

Comenzar a hacer los registros de los PT en la cuarta

pulgada de papel.
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Como se veri mds adelante, en el Al se registra cada
PT por duplicado en pulgadas contiguas de papel; identi~
ficar cada registro mediante el nlmero de PT, escribi&n-
dolo en la extrema izquierda de la pulgada en que se ha

registrado.

En los A2 y A3 se registran por duplicado un patrdn so-
bre otro (Ver Fig. 2); efectuar las inscripciones identi-
ficatorias mediante el niimero del PT en la primer pulga-~
da siguiente a donde finaliza el registro, a la altura

del maximo de cada banda obtenida.

Al terminar de pasar todos los PT, dejar 1 pulgada li~
bre de papel para que la hoja con los resultados obteni-

dos pueda ser archivada.

Es deseable que todos los PT que pertenezcan a un dado

Ambito sean pasados por el mismo operador.
Inscripciones para muestras tratadas

Antes de comenzar el trabajo diario resulta convenien-
te agrupar las muestras para el anflisis de acuerdo al
mbito al que pertenezcan} de esta manera es posible ana-
lizar un cierto nimero de MF sin hacer demasiados ajustes
al equipo IR, que como se vera en el proximo capitulo, de-

penden del Ambito que se analiza.

Antes de empezar a analizar las MT, dejar 3 pulgadas
libres de papel para las siguientes Inscripcicnes {(Ver

Fig. 1):

ler pulgada - centrado, ambito (Al, A2 & A3 segiin corres-
penda)
- en la extrema derecha, fecha y momento del

dia (M, T o N seglin corresponda)
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2da pulgada - en la extrema izquierda, la palabra "MUESTRAS™

- en la extrema derecha, iniclales del operador
3ra pulgada - reservada para eventuales escrituras,

Comenzar a hacer los registros de las muestras en la

cuarta pulgada de papel.

Resulta conveniente registrar cada muestra por duplica-
do ¥ en porciones consecutivas de papel; identificar cada
registro mediante el nilmerc de la muestra, escribiéndolo
en la extrema izquierda de la porcidn de papel usada (Ver

Fig. 1).

Al terminar de pasar todas las muestras pertenecientes
a un mismo Zmbito, dejar una pulgada de papel libre v es-

cribir en el medic el nuevo Zmbito que serd analizado.

Al terminar de pasar todas las muestras del dia, dejar
l pulgada libre de papel para que la hoja con los resulta-

dos obtenidos pueda ser archivada.

Si durante el pasaje de las muestras hay un cambic de
operador, dejar 1l pulgada libre de papel y anotar en su

extrema derecha las siglas del nuevo analista.

5.6. Temperatura de las muestras de agua pesada

Como se expresa en (l), es muy importante mantener un estric-—
to control sobre la temperatura de las MAP que se analizan a
fin de obtener resultados correctos en la medicidn. Es por eso
que se mantiene bajo control la temperatura del recintc donde

s& hace la medicidn; el operador debe ajustarse rigurosamente



a los tiempos y las temperaturas que figuran en el procedimiento

analitico, capitule 7. .,

El mantenimiento de las temperaturas que indica la t&cnica
se ve favorecido al estar el ambiente en que se encuentra el
equipo a temperatura controlada; no obstante, el operador tie-

ne que estar preparado para contrarrestar fluctuaciones que

puedan aparecer.

Las MP, luego del tratamiento a que se las somete, descrito
en 4., deben permanecer un tiempo minimo de 1 hora en el labora-
torio en gque se encuentra el equipo IR para alcanzar el equili-

bric t&rmice con el ambiente.

La temperatura dentro del compartimiento de la muestra se
puede regular o mantener cerrando, entreabriendo o abriendo to-
talmente su tapa de acrilico; este control debe efectuarse mien-
tras no haya celdas en el interior del compartimiento, por ejem-
plo cuando se estZ calentando el equipe al iniciar la tarea dia-
ria o mientras se llenan las celdas con muestra. Una vez intro-
ducidas las celdas en el compartimiento de la muestra y hasta

que finalice la medicidn, la tapa debe permanecer entreabierta.
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6. AJUSTE DEL ESPECTROMETRO

Para poder hacer el andlisis de MAP es necesario ajustar adecua-
damente el instrumento de medida. Este ajuste es funcidn del ambito de con-
centraciones que se deseen medir, por lo que en este Capitulo se harid una

distincifn entre los tres ambitos de trabajo mencionados en L. .

A fin de indicar las operaciones a realizar sobre el equipoe IR,
los distintos controles del mismo se numerardn como lo estfn en la Figura
15, pdgina 12 de la referencia (2). Todas las operaciones deberin ser he-
chas sin alterar el orden en el que aparecen. Cabe aclarar que cuando en
una secuencia de operaciones se ignora la existencia de un control del
equipo, la posicidn de este control carece de importancia para la verifi-

.- . . - .
cacidn o determinacldn que se realiza.

Se comenzari este Capitulo describiendo las actividades semanales
a realizar-a fin de asegurar un correcto funcionamiento del instrumento;
queda aclarado que las mismas no reemplazan a las pruebas de funcionamien~
to y rendimiento del equipo IR descritas en (3), Adjustments Section, pi-

ginas 96 a 102,

6.1l. Actividades semanales

Las actividades semanales son comprobaciones que se realizan sobre
el balance eléctrico del equipe (BALANCE), sobre la ganancia (GAIN),
sobre el control de compensacidn para la expansidn de ordenadas (OFFSET)

v sobre la radiacidn transmitida a través de los atenuadores.

En caso que el espectrdmetro est& desconectado de l1a linea de ali-
mentacidn o si la fuente de radiacidn IR no esti encendida, realizar

las siguilentes operaciones para encenderla {(caso contrario pasar a

6.1.1.):



1)

2)

3)

4)

3)

6)

7)

8)

9)
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comprobar que el botdn 10 (STBY) de la botonera MODE est& presionado

girar el potencidmetro 33 (100% ADJUST) hasta la mitad de su reco-

rrido (marca roja para arriba)
comprobar que el selector 26 (GAIN) est@ en la posicidn "1X"

destrabar el potencidmetro 25 (GAIN) con la llavecita negra colocada
sobre el mismo, girdndela hacia arriba; girar el potencidmetro 25
totalmente en sentido contrario al de las agujas del reloj, de ma-
nera que se lea en la ventanita superior del mismo "0" y en su dial

1!0"

conectar el corddn que alimenta al egquipe IR y al visor digital en
un toma de 220 V- 50 Hz con tierra electrdnica; se ilumina el bo=-

tén 10 (STBY)

presionar el botén 12 (PEN) de la botonera MODE; éste se ilumina y

se apaga el 10

colocar la llave 37 (START/RUR} en la posicidn "START" durante 4

minutos
llevar la llave 37 a la posicidn "RUN" al cabo de esos 4 minutos;
en operacidén normal del instrumento, la llave 37 debe permanecer

“siempre en posicidn ''RUN"

presionar el betén 10 (STBY); &ste se ilumina y se apaga el 12
(PEN).

SALVO PERIODOS PROLONGADOS DE INACTIVIDAD (MESES), EL EQUIPO
DEBE PERMANECER EN ESTAS CONDICIONES
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6.1.1. Comprobacidn scbre el balance eléctrico

1)

2)

3

&)

5)

6)

7)

8)

9

10)

11)

Comprobar que el botdn 10 (STBY) de la botonera MODE est@

presionado. Este botdn se ilumina al estar presionado,
Colocar la llave 17 (SB/DB) en la posicidn ''DB".
Comprobar que el selector 26 (GAIN) est& en la posicidn '"1X".

Destrabar el potencidmetro 25 (GAIN) con la llavecita negra
colocada sobre el mismo, girdndola hacia arriba; llevar el
potencidmetro 25 a una posicidn tal que se lea en la venta-
nita superior del mismo "0" y en su dial "60", de manera que

la lectura final sea "060".
Llevar el selector 27 (PERIOD) a la posicibn "'l sec".
Comprobar que el potencidmetro 21 (SENSITIVITY) esté en "0".

Comprobar que el selector 22 (CHART FORMAT) est® en la posi-
c¢idn "IR 9,12".

Llevar el selector 19 {(ORDINATE SCALE) a la posicidn "100%".

Girar la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST) hasta que en la venta-
' -1 .
na 7 (WAVENUMBER cm ) aparezca '3000"{(zona amarilla).

Destrabar la perilla 1 (SLIT ADJUST) mediante la llave 2 (se-
lectora de ranura programada o manual), tirando suavemente

de ésta para adelante {(posicidn "MANUAL').

Girar la perilla 1 hasta que en la ventana 8 (SLIT-mm) apa-

rezca ".3" (zonz amarilla).



12)

13)

14)

15)

16)

17)

18)

19}

20)

- 6.4 —

Girar el potencidmetro 33 (100% ADJUST) hasta la mitad de su

recorrido {(marca roja para arriba).

Comprobar que el registrador del equipo IR tenga una pluma

en su soporte y suficiente cantidad de papel.

Comprobar que en el compartimiente 36 (compartimiente de la
muestra) no haya ninguna celda, atenuador u objeto interpues-

to en log haces de radiacién IR.
Presionar el botén 12 (PEN) de la botonera MODE y esperar
un minuto antes de proseguir. Este botlan se ilumina y se

apaga el 10 (STBY).

Girar el potencidmetro 33 (100% ADJUST) hasta que la pluma

indique '50" sobre la escala del papel del registrador.

Bloquear simultineamente y en rapida operacidn ambos haces

de radiacidn IR con algiin cartdn o material opaco. La pluma
deberia permanecer estacionaria cerca de la posicidn en que

estaba antes del blogqueo. Si es asl, segulir con el paso 20).

Si no fuese asi, eliminar la tendencia de la pluma a ir para
unc u otro lado de la escala con el potencidmetro 23 (BALANCE)

mientras permanecen bloqueados los haces. Desbloquear, reti-

rando el cartdn.

Repetir el paso 17} y eventualmente el 18).

Desbloquear ambos haces y presionar el botdn 10 (STBY)} de la

botonera MODE. Se enciende el botdn 10 vy se apaga el 12 (PEN).



- 6.5 -

6.1.2. Comprobacidn de la ganancia

1) Efectuar las operaciones 1) a 15) descritas en 6.1.1. .

2) Girar el potencidmetro 33 {l00% ADJUST) hasta que la pluma
indique exactamente 100" sobre la escala del papel del re-
gistrador; para efectuar esta operacidn, presicnar la pluma

levemente contra la escala delpapel.

3) Colocar la llave 17 ($B/DB) en la posicidn "SB".

4) Destrabar el potencidmetro 25 (GAIN) y llevarle suavemente a
una posicidn tal que la pluma indique exactamente "100" sobre
la escala del papel. En estas condiciones la lectura sobre el
potencifmetro 25 tendria que ser aproximadamente 080" pero
nunca mayor que "150"; caso contrario consultar con el encar-

gado de turno.

5) Colocar la llave 17 (SB/DB) en la posicidn "DB'. La pluma
tendria gue marcar nuevamente "100" sobre la escala del papel;

si no fuese asi, repetir las coperaciones 2) a 4) nuevamente.

6) Presionar el botédn 10 (STBY).

6.1.3. Comprobacidn sobre el control OFFSET

L) Efectuar las operaciones 1) v 2) descritas en 6.1.2. ,

2) Llevar el selector 19(ORDINATE SCALE) a la posicidn "'50%",
luego a la_"20%" y luego a la "10%". En ningiin caso la pluma
se tiene que apartar mids de 2 unidades de la escala del papel
respecto de la posicidn que tenia cuando el selector 19 es-

taba en "100%".
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ST ESTO SE VERIFICA, NO TOCAR PARA NADA EL POTENCIO-
METRO 18 (OFFSET) NI SU TRABA YV CONTINUAR CON EL PA-
S0 &); CONSTDERAR QUE CUANTO MENOS SE TOQUE EL POTEN-
CIOMETRO 18, MEJOR.

3)

&)

2}

6)

7)

8)

Si no se verifica lo expuesto en 2), proceder asi: destrabar
el potencidmetro 18 (OFFSET) con la l1lavecita negra colocada
socbre el mismo, girZndola hacia arriba; llevar el selector

19 (ORDINATE SCALE) a la posicidn "1072".

Girar el potencidmetro 18 media vuelta en sentido comtrario
al de las agujas del reloj. La pluma se moveri hacia la iz-
quierda y comenzarid a actuar el embrague del registrador,

produciendo un ruido caracteristico.

Trabar parcialmente el potencidmetro 18 mediante su llavecita
y girarlo muy lentamente en el sentido de movimiento de Ilas
agujas del reloj, hasta ubicar la pluma sobre "100" en la es-

cala del papel.

Trabar totalmente el potencidmetro 18 girando su llavecita

hacia abajo.

Llevar el selector 19 (ORDINATE SCALE) paso a paso hasta la
posicidn "100%" y luego otra vez hasta la posicidn "10%".

8i la pluma se apartase mis de 2 unidades de la escala del
papel del "100" de 1la escala, hacer nuevamente los pasos 3)

a 7).

Llevar el selector L9 a la posicidn "100%" y presionar el bo-

tdn 10 (STBY).
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Comprobacidn sobre los atenuadores

Si bien los atenuadores no pertenecen en si al equipo IR,
se da aqui el modo de controlarlos y eventualmente de calibrar-

los por razones de ordenamiente del Manual.

Se usan tres atenuadores, uno para cada ambitec de trabajo;
las operaciones de control y calibrado son idénticas para
todos, aunque el porcentaje de radiacidn que transmiten (ZT) va-
- - - -, - =
ria de unoc a otro. Por esta razbn se explicariz en forma genéri-
ca las operaciones a efectuar y luego se indicard el %T que de-

be tener cada uno de ellos.
1) Efectuar las operaciones 1) a 4) descritas en 6.1.2.,

2) Colocar el atenuador en el haz de la muestra, marcado como
"S", usando el soporte que az tal fin estd situado sobre el
lade izquierdo del compartimiento de la muestra; no usar el

soporte central, destinado a contener a las celdas.

3) Verificar que la lectura de la pluma del registrador esté

a + 0.5%T del valor estipulado para el atenuador.

EN ESTE CASO SEGUIR CON EL PASC 6)}; CONSIDERAR QUE
CUANTO MENOS-SE TOQUEN LOS CONTROLES DEL ATENUADOR,
MEJOR

4) Si.no se cumple 3), destrabar el mecanismo de variacibn
mediante el tornille del atenuador; mover suavemente la
ruedita que tiene el atenuador hasta que la lectura de
la escala est& a + 0.5 %T del valor estipulado para el

atenuador en cuestidn.
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5) Trabar el atenuador mediante su tornille y comprobar que la
lectura de la pluma sobre la escala sigue estando a + 0.5 %T
respecto del valor del atenuader. Si no fuese asi, repetir

los pasos 4) vy 5).

6) Colocar la llave 17 (SB/DB) en la posicifin "DB" v retirar

el atenuader del compartimiento de la muestra.
7) Presionar el botdn 10 (STBY).

Los valores estipulados para los atenuadores son los siguien-

tes:

ATLS : 48.5 ZT
AT2R : 12.5 ZT )
AT3R : 6.5 7ZT.

Seguir con 6.2,,6.3.8 6.4, segiin corresponda.
6.2. Ajuste para el ambito 1

1) En caso gue el espectrdmetro est& desconectado de la
linea de alimentacidn o si la fuente de radiacidn IR no esta
encendida, realizar las operaciones descritas en 6.l.; caso

contrario ir al paso siguiente.

2} Comprobar que el botdn 10 (STBY) de la botonera MODE esté pre-—

sionado. Este botdn se ilumina al estar presionade.

3) Comprobar que el botdn marcado "300" de 1a botonera 15 (SCAN
SPEED) est® presionado. Este botdn se ilumina al estar presio-

nadao.
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4) Colocar la llave 17 (SB/DB) en posicidn "DB".

5) Llevar el contador 32 (v INCREMENT) a la posicidn "040".

6) Comprobar que la llave 30 (REVERSE) est& en la posicidn infe-

rior.

7) Llevar el selector 29 (llave selectora del modo de barrido re-
petitivo) a la posicidn "MAN". Se ilumina el botdn 13 (SCAN)
de la botonera MODE.

8) Comprobar que el selector 26 (GAIN) est@ en posicién "1X".

9) Destrabar el potencidmetro 25 (GAIN} con la llavecita negra
colocada sobre el mismo, girindola hacia arribaj; llevar el
potencidmetro a una posicidn tal que se lea en la ventanita
superior del mismo "0" y en su dial "50"; a continuaci®n lle-
var esta lectura hasta "80", de manera que la lectura final
sea "(80". Trabar el potencifmetro girando su llavecita hacia
abajo.

10) Llevar el selector 27 (PERIOD) a la posici®n "18sec".
11) Llevar el selector 24 (CHART EXPANSION) a la posicidn ".4X".

12) Comprobar que el potenciBmetro 21 (SENSITIVITY) esté en "0O".

13) Comprobar que el selector 22 (CHART FORMAT) est& en la posi-~
cidn "IR 9,12".

14) Llevar el selector .i9 (ORDINATE SCALE) a la posicidn "1A".

15) Girar el potencidmetro 33 (1007 ADJUST) en sentido contraric

al de las agujas del reloj hasta notar una resistencia al giro.



16)

17)

18)

19)

20}

21)

22)

23)
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Girar la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST) hasta que en la ventana
7 (WAVENUMBER cm—l) aparezca "3000" {Zona amarillia); a conti-
nuacidn girar muy suavemente la perilla 9 de manera que la
linea vertical de la ventana 7 coincida exactamente con '2800".

En caso de fallar este ajuste, repetir el paso 16) nuevamente.

Destrabar la perilla 1 (SLIiT ADJUST) mediante la llave 2 (selec-
tor de ranura programada o manual), tirando suavemente de &sta

para adelante (posicidn “MANUAL').

Girar 1la perilla 1 hasta que en la ventana 8§ (SLIT-mm) aparez-
ca ".5"; a continuacién girar muy suavemente la perilla 1 has-
ta que la linea vertical de la ventana 8 coincida exactamente

con 1",

Trabar la perilla 1 mediante la llave 2, llevandola suavemente

hacia atras (posicidn "PROGRAM').

Comprobar que el registrador del equipe IR tenga suficiente

cantidad de papel.

Tener preparadas una pluma roja y una mnegra para usar con el

registrador.

Retirar del compartimiento 36 (compartimiento de la muestra)
cualquier celda, atenuador u objeto interpuesto en los haces

de radiacidn IR.

Colocar el atenuador ATILS en el rayo de la muestra, marcado
como "S", usando el soporte que a tal fin estd situado sobre
el lado izquierdo del compartimiento 36 (compartimiento de
la muestra); no usar el soporte central, destinado a contener

a las celdas.

Seguir las instrucciones que figuran en 7.1,



6.3. Ajuste para
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el Ambito 2

1) En caso que el espectrdmetro est& desconectado de la linea

2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

9)

10)

11)

i2)

de alimentacidn o si la fuente de radiacidn IR no estd encen-

dida, realizar las operaciones descritas en 6.1l.; caso contra-

rio ir al

Comprobar

Comprobar

paso siguiente,

que el botdn 10 (STBY) esté presionado.

que el botdn marcado "300" de la botonera 15 (SCAN

SPEED) est2 presionado.

Colocar la llave 17 (SB/DB) en la posicidn "SB".

Llevar el

Llevar el

Comprobar

Llevar el

titivo) a

Comprobar

Destrabar

contador 32 (v INCREMENT) a la posicibn "G13 .

selector 28 (SERIAL/OVERLAY) a la posicidn "SERIAL".

que la llave 30 (REVERSE) est en la posici&n inferior.

selector 29 (llave selectora del modo del barrido repe-

la posicidn '"MAN".

que el selector 26 (GAIN) esté& en la posiecidn "1X".

el potencibmetro 25 (GAIN) v llevarlo a la posicidn en

que se lea "040"; a continuacidn girarlo lentamente hasta que la

lectura sea "070", Trabar el potencidmetro 25.

Llevar el

Llevar el

selector 27 (PERIOD) a la posicifn "1 sec.

selector 24 (CHART EXPANSION) a la posicidn "4X".



13)

14)

15)

16)

17)

18)

19)

20)

21)

22)
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Comprobar que el potencidmetro 21 (SENSITIVITY) esté& en '0".

Comprcbar que el selector 22 (CHART FORMAT) est® en la posicifn
YIR 18,20".
Llevar el selector 19 (ORDINATE SCALE) a la posicidn "S50%'".

Girar el potencidmetro 33 (100% ADJUST)} en sentido contrario al

de las agujas del reloj hasta notar una resistencia al giro.

Girar la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST)} hasta que en la ventana
7 (WAVENUMBER cm_l) aparezca "3000"; a continuacidn girar muy
suavemente la perilla 9 de manera que en la ventana 7 se lea

exactamente '"2750". En caso de fallar este ajuste, repetir el

paso 17 ) nuevamente.

Destrabar la perilla 1 (SLIT ADJUST) mediante la llave 2 (selec-
tora de ranura programada o manual), llevandola a la posicidn

"'MANUAL".

Girar la perilla 1 hasta que en la ventana 8 (SLIT-mm) aparezca
", 5"; a continuacifn girar muy suavemente la perilla 1l hasta

que en la ventana 8 se lea exactamente '',95".

Trabar la perilla 1 mediante la llave 2, llevando &sta a la po-

sicidn "PROGRAM".

Comprobar que el registrador del equipo IR tenga suficiente can-

tidad de papel.

Tener preparadas una pluma roja y una negra para usar con el re-

gistrador.
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23) Retirar del compartimiento de la muestra cualquier celda, atenua-~

dor u objeto interpuesto en los haces de radiacidn IR.

24} Colocar el atenuador AT2R en el rayo de referencia, marcado como
"R'", usando el soporte que a tal fin estd situado sobre el lado
izquierdo del compartimiento de la muestra; no usar el soporte

central, destinado a contener a las celdas.

Seguir con las instrucciones que figuran en 7.1. .

6.4. Ajuste para el ambito 3

1} En caso que el espectrbmetro estg desconectado de la linea de ali-
mentacidn o si la fuente de radiacidn IR no estd encendida, rea-
lizar las operacicnes descritas en 6.1.; caso contraric ir al pa-—
so sigulente.

2) Comprobar que el botdn 10 (STBY) est& presionado.

3) Comprobar que el botdn marcade "300" de la botomera 15 (SCAN SPEED)

esté presionado.
4) Colocar la llave 17 (Sﬁ/DB) en la posicidn '"SBY.
5) Llevar el contador 32 { v INCREMENT) a la posicién "0Q7",
6) Llevar el selecter 28 (SERIAL/QOVERLAY) a la posicidn "SERIAL".
7) Comprobar que la llave 30 (REVERSE) esté& en la posicidn inferior.

8) Llevar el selector 29 {llave selectora del modo del barride repe-

titivo) a la posicidn''MAN".



9)

10)

11)

12}

13)

14)

15)

16)

17)

18)

19)
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Comprobar que el selector 26 (GAIN) esté en la posicitn "1X".

Destrabar el potencidmetro 25 (GAIN) y llevarlo a la posicidn
en que se lea "040"; a continuacidn girarle lentamente hasta que

la lectura sea '"070". Trabar el potencidmetro 25.

Llevar el selector 27 (PERIOD) a la posicidn "1 sec’.

Llevar el selector 24 (CHART EXPANSION) a la posicidn "4X".
Comprobar que el potencidmetro 21 (SENSITIVITY) esté en "0".

Comprobar que el selector 22 (CHART FORMAT) est@ en la posicidn
"'IR 18,20".

Llevar el selector 19 (QORDINATE SCALE) a la posicidn "'50%".

Girar el potencidmetro 33 (l00% ADJUST)} en sentido contrario al

de las agujas del reloj hasta notar una resistencia al giro.

Girar la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST) hasta que en la ventana 7
(WAVENUMBER cm_l) aparezca "3000"; a continuacitn girar muy sua-
vemente la perilla 9 de manera que en la ventana 7 se lea exacta-
mente "2770". En caso de fallar este ajuste, repetir el paso 17)

nuevamente.

Destrabar la perilla 1 (SLIT ADJUST) mediante la llave 2 (selec-
tora de ranura programada o manual), llevidndola a la posicidn

"MANUAL".

Girar la perilla 1 hasta que en la ventana 8 (SLIT-mm) aparezca
".5"; a continuacidn girar muy suavemente la perilla 1 hasta que

en la ventana 8 se lea exactamente ".§5".



20)

21)

22)

23)

24)
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Trabar la perilla 1l mediante la llave 2, llevando &sta a la po-
sicidn "PROGRAM".

Comprobar que el registrador del equipo IR tenga suficiente can-

tidad de papel.

Tener preparadas una pluma roja y una negra para usar con el re-

gistrador.

Retirar del compartimiento de la muestra cualquier celda, atenua-

dor u objeto interpuesto en los haces de radiacidn IR.

Colocar el atenuador AT3R en el rayo de referencia, marcado como
"R'", usando el soporte que a tal fin esti situado sobre el lado
izquierdo del compartimiento de la muestraj no usar el soporte

central, destinado a contener a las celdas.

Seguir con las instrucciones que figuran en 7.l.



. ANALTSIS DE MUESTRAS DE AGUA PESADA

En este Capitulo se describen paso a paso las operaciones para
analizar muestras de agua pesada por espectrometria en el infrarrojo,
va sean @stas muestras de planta tratadas de concentracidn incdgnita

o patrones de trabajo para hacer rectas de calibracidn.

SE RECOMIENDA NO ALTERAR EL ORDEN DE LAS OPERACIONES YV MANTENER
UN BUEN CONTROL SOBRE LOS TIEMPOS Y LAS TEMPERATURAS INDICADAS

7.1. Tareas preliminares

A continuacidn se describen operaciones comunes a los 3 Ambitos
de trabajo, que deben realizarse antes de comenzar a hacer los ana-

lisis.

1) Ajustar el equipo IR de acuerdo a 6.2.,6.3.8 6.4., dependiendo

del 3mbito de concentraciones que se deseen medir,

2} Comprobar que el sensor del termdmetro descrito en 2.2. estd
ubicado dentro del compartimiento de la muestra en su parte cen-
tral, entrandc al mismo desde su parte de atrds. Se debe poder
abrir, mantener abierta y cerrar biem la tapa de acrilico, y por
supuesto el sensor no debe interceptar ninguno de los dos haces

de radiacidn IR.

3) Comprobar que el sensor est& conectado al termémetro y que el
termdmetro lo esté a la 1linea de alimentacifn a través de su
adaptador.

4} Poner en funcionamiento el termdmetro.

5) Cerrar parcialmente el compartimiento de la muestra mediante su

tapa de acrilico.



6)

7)

8)

2

10}

11)

12}
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Prasionar el botdn 12 (PEN) de la botonera MCODE. Este botén

se ilumina. Es necesario que el compartimiento de la muestra
esté a 32.0 + 0.2 °C para poder empezar a hacer los analisis.
Para ello, esperar 1 hora si el equipo no ha sido operade duran-
te toda la noche; si ha sido operado en otro momento del dia,
tal vez alcance con dejarlo 30 minutos; puede darse el caso que
sea necesarilio ventilar el compartimiento de la muestra si la

temperatura supera la citada.

Comprobar que dentro de la estufa estén ubicadas las jeringas

J1l a J4 y JR con sus agujas, desarmadas y en su lugar.

Mientras el equipo IR toma la temperatura adecuada, encender la
estufa y regularla de manera que la temperatura de corte sea

130-140 °C.
Tener listo para ser usado el crondmetro, descrito en 2.8. .

Hacer sobre el papel las inscripcilones gque correspondan, tenien-

do en cuenta lo dicho en 5.5.1. v 5.5.2. .

Quince minutcs antes de comenzar a hacer los anflisis, y estando
ya el compartimiento de la muestra a 32.0 +0.2 °C, sacar las
jeringas J1 y J2 con sus agujas para que se enfrien (tambi&n sa-

car la JR si se van a hacer anilisis en el Al).

Mientras se enfrlan las jeringas, colocar en el haz de la muestra
la celda que corresponda al ambito de las MAP que se van a anali-
zar, vy dejarla durante 3 minutes { de ahora en adelante, medir
todes los tiempos con el crondmetro vy mantener la tapa del compar-
timiento de la muestra semiabierta). Si se van a hacer andlisis

en el Al, hacer lo mismo (en operacidn simultdnea) con la CR, co-

locéndela en el haz de referencia.



13) Al cabo de los 3 minutos la temperatura en el compartimiento de 1a
muestra tendria que ser 33.0 + 0.3 °C; sacar la o las celdas y de-

jarlas sobre la mesada durante 2 minutos.

14} Repetir los pasos 12) y 13) dos veces mis, cuidando que al momento
de introducir las celdas en el compartimiento de la muestra la

temperatura sea 32.0 + 0.2 °C,

Llegado este punto ya se estZ en condiciones de empezar a ha~

cer los andlisis. Seguir con7.2., 7.3. & 7.4, de acuerdo al ambi-

to de concentraciones a medir.

Es necesario destacar aqui que con respecto a los tiempos vy su

forma de medirlos se adoptd la siguiente convencidn:

~ les minutos son simbolizados con un apdstrofe (') vy los segundos

con comillas ('); asi, 3 minutos 50 segundos se simbolizan 3'50"
- la cperacidn "poner el crondmetro en cero' lleva implicita las
sigulentes: detener el funcionamiento del crondmetro, llevar
su lectura a cero y ponerlo en marcha nuevamente.
7.2. Andlisis en el Ambito 1
1) Realizar las operaciones descritas en 7.1.
2) Armar la JR y llenar la CR con AD segiin la técnica descrita en

5.1..Una vez hecho esto, dejar la JR sobre la mesada de trabajo

para posteriores usos.
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3) Armar la J1 y llenar la Cl con una MAP segiin la t&cnica descrita

en 5.1. .

4) Introducir ambas celdas en el compartimiento de la muestra, que es-—
td a 32.0 + 0.2 °C, y dejarlas en los soportes correspondientes du-
rante 3.5 minutos. Comenzar a medir tiempos con el crondmetro y

mantener la tapa del compartimiento semiabierta.
5) Mientras tanto ponetr a secar la Jl y sacar la J3 de la estufa.
6) Antes que la lectura en el crondmetro sea 3'20" hacer lo siguiemte:

&) colocar una pluma roja en el soporte del registrador

b} ubicar la pluma scbre el papel; hacerle de manera tal que el
trazo comience en la primera linea fina inmediatamente superior
a una linea gruesa (ver Fig. 1)

c) llevar el selector 27 (PERIOD) a la posicidn "2 sec"

d) comprobar que la lectura en la ventana 7 (WAVENUMBER cm_l) sea
"2800"; si no es asi, forzar algoe la perilla § (WAVENUMBER ADJUST)
hasta llevarla al wvalor correcto

e) comprobar que la lectura en la ventana 8 (SLIT-mm) sea "1"; si
no es asi, girar un poco la perilla 1 (SLIT ADJUST) hasta llevar-
la al valor correcto

f) llevar el selector 28 (SERIAL/OVERLAY) a la posicidn "OVERLAY".

7) Cuando la lectura en el crondmetro sea 3'30" apretar el botén 31
(START). Esta operacidn injicia el barrido, poniéndose en marcha el
registrador del equipo IR; la temperatura en el compartimiento de

la muestra tendria que ser 33.5 + 0.3 °C.

8) Cuando el equipo termina de medir, esperar que el monocromador re-

torne al punto de partida.



9)

10}

11)

123

13)

14)

15)
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Llevar el selector 27 (PERIOD) a la posicidn "18 sec'.

Retirar del compartimientc de la muestra lasg celdas Cl y CR cuande
la lectura del crondmetro sea 5'20", dejando abierta la tapa de
acrilico hasta que la temperatura en el compartimiento descienda

kasta 31.0 + 0.2 °C; luego cerrar parcialmente la tapa.
Llenar la CR con AD usando la JR.

Llenar la Cl con 1la misma MAP que se usé en 3), usando la JZ, a
fin de hacer un duplicado. Al terminar de llenar la Cl, la lectu-

ra en el crondmetro tiene que ser menor que 8'20".

Introducir ambas celdas en el compartimiento de la muestra, que
debe estar a 32.0 ¢ 0.2 °C, cuando la lectura en el crondmetro sea
8'30", y dejarlas en los soportes correspondientes durante 3.5 mi-
nutos. Poner el crondmetro en cero y mantener la tapa del comparti-

miento semiabierta.
Mientras tante, poner a secar la J2 y sacar la J4 de la estufa.
Antes que la lectura en el crondmetro sea 3'20", hacer lo siguiente:

a) cambiar la pluma roja del registrador por una negra

b) llevar el selector 27 (PERIOD) a la posicidn "Z sec"

¢) comprobar que la nueva pluma est@ ubicada al comienzo del trazo
rojc obtenido antericrmente

d) comprobar que la lectura en la ventana 7 (WAVENUMBER cm_l) sea
""2800"; si no es asi, forzar algo la perilla 9 (WAVENUMBER
ADJUST) hasta llevarla al valor correcto

e) comprobar que la lectura en la ventana 8 (SLIT-mm) sea "1"; si
nc es asi, girar um poco la perilla 1 (SLIT ADJUST) hasta llevar-

la al valor correcto



16)

17)

18)

19)

20)

21)

223

23)

243

25)
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£) llevar el selector 28 (SERIAL/OVERLAY) a la posicidn '"SERIAL".

Cuando la lectura en el crondmetro sea 3'30" apretar el botdn 31
(START); la temperatura en el compartimiento de la muestra tendria

que ser 33.5 + 0.3 °C.

Cuando el equipc termina de medir, esperar que el monocromador re-

torne al punto de partida.
Llevar el selector 27 (PERIOD) a la posicidn "18 sec”,

Retirar del compartimiento de la muestra las celdas Cl y CR cuande
la lectura del crondmetro sea 5'20", dejando abierta la tapa de
acrilico hasta que la temperatura en el compartimiento descienda

hasta 31.0 + 0.2.°C; luego cerrar parcialmente la tapa.

Hacer sobre el papel la identificacidn de los registros obtenidos,
escribiendo en la extrema izquierda el niimero del PT o de la MT

analizada.
Llenar la CR con AD usandec la JR.

Llenar la Cl con una nueva MAP, usande la J3. Al terminar de llenar

ia Cl, la lectura en el crondmetro tiene que ser menor que 8720".

Introducir ambas celdas en el compartimiento de la muestra, que de-
be estar a 32.0 £ 0.2 °C , cuando la lectura en el crondmetro sea
8'30", vy dejarlas en los soportes correspondientes durante 3.3 mi-
nutes. Poner el crondmetro en cero vy mantener la tapa del comparti-

miento semiabierta.
Mientras tanto, poner a secar la J3 vy sacar la J1 de la estufa.

Antes que la lectura en el crondmetro sea 3'20" hacer lo siguiente:



26)

27)

28)

29)

30)

31)
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a) colocar una pluma roja en el soporte del registrador

b) ubicar la pluma sobre el papel; hacerlo de manera tal que el tra-
zo cdmience en la primera linea fina inmediatamente superior é
una linea gruesa vy en la pulgada contigua al Ultime registre

¢} llevar el selector 27 (PERIOD) a la posicidn "2 sec"

d) comprobar que la lectura en la ventana 7 (WAVENUMBER cm_l) sea
"2800"; si no es asi, forzar alge la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST)
hasta llevarla al wvalor correcto

e) comprobar que la lectura en la ventana 8 (SLIT-mm) sea "1'"; si no
es asl, girar un poco la perilla 1 (SLIT ADJUST) h&sta llevarla
al valor correcto

f) llevar el selector 28 (SERIAL/OVERLAY) a la posicidn "OVERLAY".

Cuando la lectura en el crondmetro sea 330" apretar el botén 31
{START); la temperatura en el compartimiento de la muestra tendria

que ser 33.5 + 0.3 °C.

Cuando el equipo termina de medir, esperar que el monocromadeor retor-

ne al punteo de partida.
Llevar el selecter 27 (PERIOD) a la posicidmn "18 sec".

Retirar del compartimiento de la muestra las celdas Cl y CR cuando
la lectura del crondmetreo sea 5'20", dejando abierta la tapa de acri-
lico hasta que la temperatura en el compartimiento descienda hasta

31.0 + 0.2 °C; luego cerrar parcialmente la tapa.
Llenar la CR cen AD usando la JR.
Llenar la Cl con la misma MAP que se usé en 22}, usando la J4, a

fin de hacer un duplicade. Al terminar de llenar la Cl, la lectura

en el cronfmetro tiene que ser menor que §'20".



32)

33)

34)

35)

36)

37)

38)

Introducir ambas celdas en el compartimiento de la muestra, que de-
be estar a 32.0 + 0.2 °C, cuando la lectura en el crondmetro sea
8'30", v dejarlas en los soportes correspondientes durante 3.5 minu~
tos. Poner el crondmetro en cero y mantener la tapa del comparti-

miento semiabierta.
Mientras tanto, poner a secar la J4 y sacar la J2 de la estufa,

Antes que la lectura en el crondmetro sea 3'20" hacer lo siguiente:

a) cambiar la pluma roja del registrador por una negra

b) llevar el selector 27 (PERIOD) a la posicidn "2 sec"

c) comprobar que la nueva pluma est& ubicada al cemienze del trazo
rojo obtenido anteriormente

d) comprobar que la lectura en la ventana 7 (WAVENUMBER cmﬂl) sea
"2800"; si no es asi, forzar algo la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST)
hasta llevarla al valor correcto

e} comprobar que la lectura en la ventana 8 (SLIT-mm) sea "1"; si no
es asi, girar un poco la perilla 1 (SLIT ADJUST) hasta llevarla
al valor correcto

f) llevar el selector 28 (SERIAL/OVERLAY) a la posicibn "SERIAL".

Cuando la lectura en el crondmetro sea 3'30" apretar el botdn 31
(START}; la temperatura en el compartimiento de la muestra tendria

que ser 33.5 + 0.3 °C

Cuando el equipo termina de medir esperar que el monocromador retor-

ne al punto de partida.
Llevar el selector 27 (PERIQDN}a la posicidn "18 sec”.

Retirar del compartimjento de la muestra las celdas Cl y CR cuan-
do la lectura del crondmetro sea 5'20", dejando abierta la tapa de
acrilico hasta que la temperatura en el compartimiento descienda

hasta 31.0 + 0.2 °C; luego cerrar parcialmente la tapa.
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39) Hacer sobre el papel la identificacién de los registros obtenidos,
escribiendo en la extrema izquierda el niimerc del PT o de la MT

analizada.

40) Para seguir analizande otras MAP, ir al paso 2) y continuar la se~

cuencia hasta completar el c¢iclo con el paso 39).

41) Una vez terminadas de analizar todas las MAP correspondientes al

Al, presionar el botdn 10 (STBY) y guardar las celdas Cl y CR.

42) Si se siguen haciendo an2lisis en otros aAmbitos, seguir las instruc—

ciones 7.1.

43) Si no se van a hacer mis andlisis, guardar todas las jeringas desar-
madas en la estufa y apagarla . Seguir con la Seccidn 8.1. para in-

terpretar les registros obtenidos.

En caso que por alguna razdn los andlisis se viesen interrumpidos
por mas de 10 minutos, volver a hacer el preacondicionamiento de las

celdas Cl y CR come se explicd en 7.1., pasos 12) a 14).

En caso que por alguna razdn se deba interrumpir el andlisis duran-

te la operacidn de barrido, pasos 7), 16), 26} & 35), detener el funcio-

namiento del espectrdmetro llevando el selector 29 (llave selectora del
modo de barride repetitivo} a la posicidon "OFF"; para volver a las con-

diclones previas al barride, hacer lo siguiente:

a) llevar el selector 27 (PERIOD)} a la posicidn "18 sec"

b) retirar del compartimiento de la muestra las celdas Cl y CR

¢} girar la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST) hasta que en la ventana 7
(WAVENUMBER cm_l) aparezca ''3000"; a continuacidn girar muy suave-
mente la perilla 9 de manera que en la ventana se lea exactamente

“2800"



d)

€)

£)

g)
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llevar el selector 29 (llave selectora del modo del barrido repeti-
tivo) a la posicifn "MAN"

si la interrupcifn resulta prolongada, volver a hacer el preacendi-
cilonamiento de las celdas Gl v CR como se explicd en 7.1, pasos 12)

a 14)

llenar la CR con AD vy la Cl con la MAP que estaba siendo analizada;
esta {ltima operacidn se hace mediante la jeringa que esté fria, lis-—
ta para usar en el llenado

volver a la etaps en que se introducen las celdas en el compartimien-
to de la muestra, pascos 4), 13), 23) & 32) de la presente t&cnica,

seglin corresponda, vy seguir adelante con el anilisis,

7.3. Andlisis en el Zmbito 2

1)

2)

3)

4)

5)

Realizar las operaciones descritas en 7.1. .

Armar la Jl y llenar la C2 con una MAP segiin la t&cnica descrita

en 5.1. .

Introducir la celda en el compartimiento de la muestra, que estd a
32 + 0.2 °C, y dejarla en el soporte correspondiente durante 3.5
minutos. Comenzar a medir tiempos con el crondmetro v mantener la

tapa del compartimiento semiabierta.
Mientras tanto, poner a secar la Jl y sacar la J3 de la estufa.

Antes que la lectura en el crondmetro sea 3'20" hacer lo siguiente:

a) colocar una pluma roja en ¢l soporte del registrador
b) ubicar la pluma sobre el papel; hacerlo de manera tal que el trazo

comience socbre una linea gruesa
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c) comprobar que la lectura en la ventana 7 (WAVENUMBER cm_l) sea
"2750"; si no es asi, forzar alge la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST)
hasta llevarla al valor correcto

d) comprobar que 1la lectura en la ventana 8 {(SLIT-mm) sea ".95";si
no es asi, girar un poco la perilla 1 (SLIT ADJUST) hasta llevar-
la al wvalor correctoe

e} colocar la llave 17 (SB/DB) en la posicién "DB"

f) llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn "IR 9,12".

6) Cuando la lectura en el cronfmetro sea 3'30" apretar el botdm 31
(START). Esta operacidn inicia el barrido, poniéndose en marcha el
registrador del equipo IR; la temperatura en el compartimiento de

la muestra tendria que ser 33.5 + 0.3 °C.

7) Cuando el equipo termina de medir, esperar que el monocromader retor-

ne al punto de partida.

8) Llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn "IR 18,20".
8} Colecar la llave 17 (SB/DB) en la posicidn "SB".

10) Retirar del compartimiento de la muestra la celda C2 cuando la lectu-
ra en el crondmetro sea 4'l0", dejando abierta la tapa de acrilico
hasta que la temperatura en el compartimiento descienda hasta

31.0 + 0.2 °C; luegoe cerrar parcialmente la tapa.

11) Llenar la C2 con la misma MAP que se usd en 2), usando la J2, a fin
de hacer un duplicado. Al terminar de llenar la C2, la lectura en el

crondmetro tiene que ser menor que 5'50".

12) Introducir la celda en el compartimiento de la muestra, que debe es-
tar a 32.0 + 0.2 °C, cuando la lectura en el crondmetro sea 6'00",
y dejarla en el soporte correspondiente durante 3.5 minutos. Poner

el crondmetro en cero y mantener la tapa del compartimiento semiabierta.
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13) Mientras tantoc, poner a secar la J2 y sacar la J4 de la estufa.

14) Antes que la lectura en el crondmetro sea 3'20" hacer lo siguiente:

a)

b)

c)

d)

e)
£}

cambiar la pluma roja del registrador por una mnegra

enrollar un poco de papel y luego desenrollarle lentamente, de
manera que la nueva pluma quede ubicada exactamente al comienzo
del trazc rojo obtenido anteriormente

comprobar que la lectura en la ventana 7 (WAVENUMBER cm_l) sea
"2750"; si no es asi, forzar algo la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST)
hasta llevarla al valor correcto

comprobar que la lectura en la ventana 8 (SLIT-mm) sea ".95";

si no es asi, girar un poco la perilla 1 (SLIT ADJUST) hasta lle-
varla al valor correcto _

colocar la llave 17 (SB/DB) en la posicidn "DB"

llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn "IR 9,12".

15) Cuando la lectura en el crondmetro sea 3'30" apretar el boton 31

( START); la temperatura en el compartimiento de la muestra tendria

que ser 33.5+ 0.3 °C.

16} Cuando el equipo termina de medir, esperar gque el monocromador retor-

ne al punto de partida.

17} Llevar el selector 22 (CHART FORMAT) z la posicidn "IR 18,20".

18) Colocar la llave 17 (SB/DB} en la posicidon 'SB".

19) Retirar del compartimiento de la muestra la celda C2 cuando la lectu-

ra del cronbmetro sea 4'10", dejande abierta la tapa de acrilico has-

ta que la temperatura en el compartimiento descienda hasta 31.0 + 0.2

°C

; luego cerrar parclalmente la tapa.

20) Hacer sobre el papel la identificacidn de los registros obtenidos,

escribiendo el niimero del PT o de la MT analizada.
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21) Llenar la C2 con una nueva MAP, usando la J3. Al terminar de llenar

la C2, la lectura en el cromdmetro tiene gue ser menor que 5'50".

22) Introducir la celda en el compartimiento de la muestra, que debe
estar a 32.0 + 0.2 °C, cuando la lectura en el crondmetro sea 6'00"
y dejarla en el soporte correspondiente durante 3.5 minutos. Poner

el crondmetro en cero y mantener la tapa del compartimiento semiabierta.
23} Mientras tanto, poner a secar la J3 y sacar la Jl de la estufa,

24) Antes que la lectura en el crondmetro sea 3'20"hacer lo siguiente:

a) colocar una pluma roja en el soporte del registrador

b) ubicar la pluma sobre el papel; hacerlo de manera tal que el trazo
comience sobre una lInea gruesa y en la pulgada contigua al Ultimo
registro si se analizan MT; si se pasan PT, la pluma debe quedar
ubicada exactamente al comienzo del registro anterior

c) comprobar que la lectura en la ventana 7 (WAVENUMBER cm_l) sea
"2750"; si no es asi, forzar algo la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST)
hasta l1levarla al valor correcto

d) comprobar que la lectura en la ventana 8(SLIT-mm) sea '".95"; si
no es asi, girar un poce la perilla 1! (SLIT ADJUST) hasta llevar-

la al valor correcto
e} colocar la llave 17 (SB/DB} en la posicidn "DB"
f) llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn "IR 9,12",
25} Cuande la lectura en el crondmetro sea 3' 30" apretar el botdn 31
(START); la temperatura en el compartimiente de la muestra tendria

que ser 33.5 + 0.3 °C.

26) Cuando el equipo termina de medir, esperar que el monocromador retorne

al punto de partida.
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27) Llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a 1la posicidn "IR 18,20".
28) Colocar la llave 17 (SB/DB} en la posicidn 'SB".

29) Retirar del compartimiento de la muestra la celda C2 cuando la lec-
tura en el crondmetro sea 4'10", dejando abierta la tapa de acrili-
co hasta que la temperatura en el compartimiento descienda hasta

31.0 + 0.2 °C; luego cerrar parcialmente la tapa.

30) Llenar la C2 con la misma MAP que se usd en 21),usando la J4, a fin
de hacer un duplicado. Al terminar de llenar la C2, la lectura en el

crondmetro tiene que ser menor que 5'50".

31) Introducir la celda en el compartimiento de la muestra, que debe estar
a 32.0 + 0.2 °C, cuando la lectura en el crondmetro sea 6'00", vy de-
jarla en el soporte correspondiente durante 3.5 minutos. Poner el cro-~

németro en cero y mantener la tapa del compartimiento semiabierta.
32) Mientras tanto, poner a secar la J4 v sacar la J2 de la estufa.

33) Antes que la lectura en el crondmetro sea 3'20" hacer lo siguiente:

a) cambiar la pluma roja del registrador por una negra

b) enrollar un poco de papel y luego desenrollarlo lentamente, de ma-—
nera que la nueva pluma quede ubicada exactamente al comienzo del
.trazo rojo obtenido antericrmente

¢} comprobar que la lectura en la ventana 7 (WAVENUMBER cm_l) sea
"2750"; si no es asi, forzar algo la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST)
hasta 1levarla al valor correcto

d) comprobar que la lectura en la ventana 8 (SLIT-mm) sea ".95"; si
no es asi, girar un poco la perilla 1 (SLIT ADJUST) hasta llevarla

al valor correcto
e) colocar la llave 17 (8B/DB) en la posicién "DB"

f) 1levar el selector 22 {(CHART FORMAT) a la posicidn IR 9,12'".
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41)
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43)
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Cuando la lectura en el crondmetro sea 3'30" apretar el botdn 31
{START); la temperatura en el compartimiento de la muestra tendria

que ser 33.5 + 0.3 °C.

Cuando el equipo termina de medir, esperar que el monocromador re-

torne al punto de partida.

Llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn "IR 18,20",
Colocar la llave 17 (SB/DB) en la posicidn "SB".

Retirar del compartimiento de la muestra la celda C2 cuando la lectu-
ra en el crondmetro sea 4'10", dejando abierta la tapa de acrilico
hasta que la temperatura en el compartimiento descienda hasta

31.0 + 0.2 °C; luego cerrar parcialmente la tapa.

Hacer sobre el papel la identificacidn de los registros obtenidos,

escribiendo el niimeroc del PT o de la MT analizada.

Para seguir analizando otras MAP, ir al paso 2) y continuar la secuen-

cia hasta completar el ciclo con el paso 39).

Una vez terminadas de analizar todas las MAP correspondientes al A2,

presionar el botdn 10 (STBY) y guardar la celda C2.

Si se siguen haciendo aniZlisis en otros ambitos, seguir las instruc-

ciones 7.1.
S8i no se van a hacer més andlisis, guardar todas las jeringas desarma-
das en la estufa y apagarla. Seguir comn la Seccidn 8.2. para interpre-

tar los registros obtenidos.

En casc que por alguna razdn los andlisis se viesen interrumpidos

por mds de 10 minutos, volver a hacer el preacondicionamiento de la celda

C2 como se explicd en 7.1., -pasos 12) a l4).
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En caso gue por alguna razén se deba interrumpir el andlisis duran-—

-

te la operacifn de barrido, pasos 6), 15), 25), & 34), detener el funcio-

namiento del espectrdmetro llevando el selector 29 (llave selectora del

modo de barrido repetitivo) a la posicidn ""QFF"; para volver a las condi-

ciones previas al barrido, hacer lo sigulente:

a)
b)
c)
d)

e)

£)

llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn '"'IR 18,20"

colocar la llave 17 {SB/DB) en la posicidn "SB"

retirar del compartimiento de la muestra la celda C2

girar la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST) hasta que en la ventana 7
(WAVENUMBER cm_l) aparezca "3000"; a continuacifn girar muy suavemente
la perilla 9 de manera que en la ventana 7 se lea exactamente "2750"
llevar el selector 29 (llave selectora del modo del barride repetitivo)
a la posicign "MAN"

si la interrupcifn resulta prolongada, volver a hacer el preacondiciona-

miento de la celda C2 como se explicd en 7.1. pasos 12) a 14).

g) 1lenar 1a C2 con la MAP que estaba siendo analizada; esta Gltima ope-

h}

racidn se hace mediante la jeringa que esté& fria, lista para usar en

el llenado

velver a la etapa en que se introduce la celda en el compartimiento

de la muestra, pasos 3), 12), 22) 8 31) de la presente técnica segin co-

rresponda, y seguir adelante con el anédlisis.

Anilisis en el Ambito 3

L

2)

Realizar las operaciones descritas en 7.1.

Armar la Jl y llenar la €3 con una MAP segln la técnica descrita en

5.1. .,

3) Introducir la celda en el compartimiento de la muestra, que estd a

32.0 + 0.2 °C,y dejarla en el soporte correspondiente durante 3.5
minutos. Comenzar a medir tiempos con el crondmetro y mantener la ta-

pa del compartimiento semiabierta.
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Mientras tanto, poner a secar la Jl y sacar la J3 de la estufa.

Antes que la lectura en el crondmetro sea 3'20" hacer lo siguiente:

a) colocar una pluma roja en el soporte del registrador

b) ubicar la pluma sobre el papel; hacerlo de manera tal que el trazo
comience seis lineas finas més arriba a una linea gruesa (ver Fig.2)

¢) comprobar que la lectura en la ventana 7 (WAVENUMBER cm_l) sea
"2770"; si no es asi, forzar algo la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST)
hasta llevarla al valor correcto

d} comprobar que la lectura en la ventana 8 (SLIT-mm) sea ".95": si
no es asi, girar un poco la perilla 1 {SLIT ADJUST) hasta llevarla
al wvalor correcto

e) colocar la llave 17 (SB/DB) en la posicién "DB"

f) llevar el selector 22 (CHART TFORMAT) a la posicidn "IR 9,12",

Cuando la lectura en el crondmetro sea 3'30"apretar el botdn 31 (START).
Esta operacién inicia el barride, poni&ndose en marcha el registrador
del equipo IR; la temperatura en el compartimiento de la muestra ten-

dria que ser 33.5 + 0.3 °C.

Cuando el equipe termina de medir, esperar que el monocromador retor-

ne al punto de partida.
Llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn "IR 18,20".
Colocar la llave 17 (SB/DB} en la posicidn "SB'",

Retirar del compartimiento de la muestra la celda C3 cuando la lectura
en el crondmetro sea 4'00, dejando abierta la tapa de acrilico hasta
que la temperatura en el compartimiento descienda hasta 31.0 + 0.2°C;

luego cerrar parcialmente la tapa.
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11) Llenar la C3 con la misma MAP que se usd en 2), usando la J2, a fin
de hacer un duplicado. Al terminar de llenar la €3, la lectura en

el cronfmetre tiene que ser menor que 5'50".

12} Introducir la celda en el compartimientoc de la muestra, que debe es-
tar a 32.0 + 0.2 °C, cuando la lectura en el crondmetro sea 6'00",
y dejarla en el soporte correspondiente durante 3,5 minutos. Poner

el cronmdmetro en cerc y mantener la tapa del compartimiento semiabierta.
13) Mientras tanto, poner a secar la J2 y sacar la J4 de la estufa.

14) Antes que la lectura en el crondmetro sea 3'20" hacer lo siguiente:

a) cambiar la pluma roja del registrador por una negra

b) enrollar un poco de papel vy luego desenrollarlo lentamente, de ma-
nera que la nueva pluma quede ubicada exactamente al comienzo del
trazo rojo obtenido anteriormente

¢) comprobar que la lectura en la ventana 7 (WAVENUMBER cmnl) sea
"2770"; si no es asi, forzar alge la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST)
hasta llevarla al wvalor correcto

d) comprobar que la lectura en la ventana 8 (SLIT-mm) sea ".95"; si
no es asi, girar un poco la perilla 1 (SLIT ADJUST) hasta llevar-
la al valor correcto

e) colocar la llave 17 (SB/DB) en la posicidn "DB"

f) llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn "IR §,12".

15) Cuando la lectura en el crondmetro sea 3'30" apretar el botdn 31
(START); la temperatura en el compartimiento de la muestra tendria

que ser 33.5 + 0.3 °C.

16} Cuando el equipo termina de medir, esperar gque el monocromador retorne

al punto de partida.

17) Llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn "IR 18,20",

]
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Colocar la llave 17 (SB/DB)} en la posicidn 'SB".

Retirar del compartimiento de la muestra la celda C3 cuandeo la lectura
en el crondmetro sea 4'00, dejando abierta la tapa de acrilice hasta
que la temperatura en el compartimiento descienda hasta 31.0 + 0.2 °C;

luego cerrar parcialmente la tapa.

Hacer sobre el papel la identificacidn de los registros cbtenidos, es-

cribiendo el niimero del PT o de la MTC analizada.

Llenar la C3 con una nueva MAP, usando la J3. Al terminar de llenar

la C3, la lectura en el crondmetro tiene que ser menor que 5'50",

Introducir la celda en el compartimiento de la muestra, que debe estar

a 32,0 + 0.2 °C, cuando la lectura en el crondmetro sea 6'00", y de-

Jjarla en el soporte correspondiente durante 3.5 minutos. Poner el cro-

ndmetro en cero y mantener la tapa del compartimiento semiabierta.
Mientras tante, pener a secar la J3 y sacar la Jl de la estufa.

Antes que la lectura en el crondmetro sea 3'20" hacer lo siguiente:

a) celocar una pluna roja en el soporte del registrador

b) ubicar la pluma sobre el papel; hacerlo de manera tal que el trazo
comience seis lineas finas m@s arriba a una linea gruesa y en la
pulgada contigua al {iltimo registrec si se analizan MT; si se pasan
PT, la pluma debe quedar ubicada exactamente al comienzo del re-
gistro anterior (ver Fig. 2)

¢) comprobar que la lectura en la ventana 7 (WAVENUMBER cm_l) sea
"2770"; si no es asi, forzar alge la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST)
hasta llevarla al valor correcto

d) comprobar que la lectura en la ventana 8 (SLIT-mm) sea ".95"; si
no es asi, girar un poco la perilla 1 (SLIT ADJUST) hasta llevar-
la al valor correcto

e) colocar la llave 17 (SB/DB)en la posicidn "DB".

£} llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn "IR 9,12'".
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25) Cuando la lectura en el crondmetro sea 3'30" apretar el botdn 31
(START); la temperatura en el compartimiento de la muestra ten-

dria que ser 33.5 + 0.3 °C.

26) Cuando el equipo termina de medir, esperar que el monocromador re-

torne al punto de partida.

27) Llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn "IR 18,20".

28) Colocar la llave 17 (SB/DB)} en la posicidn "SB".

29) Retirar del compartimiento de la muestra la celda C3 cuando la lec-
tura en el crondmetro sea 4'00", dejando abierta la tapa de acrili-
co hasta que la temperatura en el compartimiento descienda hasta

31.0 + 0.2 °C; luego cerrar parcialmente la tapa.

30) Llenar la C3 con la misma MAP que se usd en 21), usando la J4, a
fin de hacer un duplicado. Al terminar de llenar la C3, la lectura

en el crondmetro tiene que ser menor que 5'5Q0",

31) Introducir la celda en el compartimiento de la muestra, que debe es-
tar a 32,0 + 0.2 °C, cuando la lectura en el crondmetro sea 6'00",
v dejarla en el soporte correspondiente durante 3.5 minutos. Poner
el crondmetro en cero y mantener la tapa del compartimiento semi-

abierta.

32) Mientras tanto, poner a secar la J4 vy sacar la J2 de la estufa.
33)Antes que la lectura en el crondmetro sea 3'20" hacer lo siguiente:
a) cambiar la pluma roja del registrador por una negra
b) enrollar un poco de papel y luego desenrcllarle lentamente, de
manera que la nueva pluma quede ubicada exactamente al comienzo

del trazo rojo obtenido anteriormente
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c) comprobar que la lectura en la ventana 7 (WAVENUMBER cm_l) sea
"2770"; si no es asi, forzar algo la perilla 9 (WAVENUMBER
ADJUST) hasta llevarla al valer correcto

d) comprobar que la lectura en la ventana 8 (SLIT-mm) sea ".95";
si no es asi, girar un poco la perilla 1 (SLIT ADJUST) hasta lle-
varla al valor ceorrecto

e) colocar la llave 17 (SB/DB) en la posicidn "DR"

f) llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn "IR 9,12",

Cuando la lectura en el crondmetro sea 3'30" apretar el botdn 31
(START); la temperatura en el compartimiento de la muestra tendria

que ser 33.5 + 0.3 °C.

Cuando el equipo termina de medir, esperar que el monccromader retor-

ne al punto de partida.

Llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn "IR 18,20".
Colocar la llave 17 (SB/DB) en la posicidn "SB".

Retirar del compartimiento de la muestra la celda C3 cuande la lectu-
ra en el crondmetro sea 4'00", dejando abierta la tapa de acrilico
hasta que la temperatura en el compartimiento descienda hasta

31.0 + 0.2 °C; luego cerrar parcialmente la tapa.

Hacer sobre el papel la identificacidn de los registros obtenidos,

escribiendo el nimero del PT o de la MT analizada.

Para seguir analizando otras MAP, ir al pasc 2) y continuar la se~

cuencia hasta completar el c¢iclo con el paso 39).

Una vez terminadas de analizar todas las MAP correspondientes al

A3, presionar el botdon 10 (STBY) v guardar la celda C3.



- 7.22 -

42) Si se siguen haciendo andlisis en otros Ambitos, seguir las instruc-—

ciones 7.1.

43) 8i no se van a hacer mds andlisis, guardar tedas las jeringas desar-
madas en la estufa y apagarla. Seguir con la seccidn 8.2. para in-

terpretar los registros obtenidos.

En caso que por alguna razdn los andlisis se viesen interrumpidos
por mids de 10 minutecs, volver a hacer el preacondicionamiento de 1la cel-

da €3 comc se explicd en 7.1., pasos 12) a 14).

En caso que por alguna razdn se deba interrumpir el anidlisis duran-

-

te la operacidn de barrido, pasos 6), 15),25) & 34), detener el funcio-

namiento del espectrOmetro llevando el selector 29 {llave selectora del

modo de barrido repetitive) a la posicidn OFF; para volver a las condi-

ciones previas al barrido hacer lo siguiente:

a) llevar el selector 22 (CHART FORMAT) a la posicidn "IR 18,20"

b} coleocar la Ilave 17 (SB/DB) en la posicidn "SB"

c) retirar del compartimiento de la muestra la celda C3

d) girar la perilla 9 (WAVENUMBER ADJUST) hasta que en la ventana 7
{WAVENUMBER cm_l) aparezca ""3000"; a continuacidn girar muy suavemente
la perilla 9 de manera que en la ventana 7 se lea exactamente "2770Q"

e) llevar el selector 29 (llave selectora del modc de barrido repetitivo)
a la posicidén '"MAN"

f) si la interrupcidn resulta prolengada, volver a hacer el preacondiciona-
miento de la celda C3 como se explicd en 7.l.,pasos 12) a 14)

g) llenar la C3 con la MAP que estaba siendo analizada; esta tltima opera-
cifdn se hace mediante la jeringa que estd fria, lista para usar en el
llenado

h) Volver a la etapa en que se introduce la celda en el compartimiento de
la muestra, pasos 3),12),22) & 31) de la presente técnica,segfin corres—

ponda,y seguir adelante con el andlisis.
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INTERPRETACION DE LOS REGISTROS

En base al registro obtenido 2l analizar las muestras de planta
tratadas es posible obtener su concentracidn incgnita. Para ello hay
que hacer una transformacidn entre las unidades de la escala del papel

y las unidades que se usardn luego en el tratamientoc de los resultados.

Es impertante que el cperador esté entrenado en la lectura sobre
el papel del registrador y que tenga en cuenta el espesor del trazo de
la pluma; por razones pr3cticas se toma la lectura en la mitad del espe-

sor del trazo.

Para cada muestra se hacen duplicados, obteni&ndose un trazo rojo
y otro negro; cada trazo se considera por separado, promediindose luego
los resultados. En general la concordancia entre uno y otro trazo es
buena, cbteni&ndese entre ellos diferencias méximas de 1 unidad de la
escala del papel; asimismo el trazo no  presenta ruido em las coundicio-
nes de operacidn encontradas {ver Fig. 1 y 2). Cualquier anomalia descu-
bierta en cuanto a concordancia de trazos o ruido electrdnice debe ser

comunicada inmediatamente a2l encargado de turno.

Todas las anotaciones concernientes a la medicidn IR deben quedar
asentadas en un cuaderno de uso comiin, con la fecha y las iniciales del
operador que las efectiie. Alli figurarin los resultados de cada muestra,
la preparacidn y corrida de patrones de trabaje cuande se hacen rectas
de calibracidn, el tratamiento estadistico de esos resultados y cualquie-

ra otra informacidn que pueda resultar de utilidad conocer.

CUALQUIER MODIFTICACION DE LAS TECNICAS DE ANALISIS ¥ L0S
REEMPLAZOS DE PIEZAS EN EL EQUIPO TR DEBERAN ESTAR ASEN-
TADAS CON LA FIRMA DEL SUPERVISOR DE TURNO APRUOBANDO EL
CAMBIO
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En lo que respecta a los registros, se confeccionan tablas cuyo
titulo llevarid la informacidn de su contenide, es decir las palabras
"MUESTRAS" o "RECTA DE CALIBRACION" v el 3mbito de trabajo, ademis

de la fecha y las iniciales del operador.

§8.1. Lectura en el Zmbito 1

A fin de comprender el procedimiento, ver la Figura l. En este
ambito la concentracidn de la MAP estd relacionada con la diferen-
cia de absorbancias entre el m2ximo y minimo de absorcidn. Para
volcar los resultados obtenidos se prepara una tabla que debe con-

tener las siguientes columnas:

1) oT # / PT#
2) A
3 A
4) yp
5) AZN
6) Ay
7 YN
8) vy

2R

El subindice 1 & 2 identifica al primer o segundo pico del es-
pectro obtenido, los subindices R y N al color del trazo, la letra
A representa la absorbancia, mixima o minima segln corresponda, le-
Tda sobre la escala del papel 1y el simbolo "y" representa la dife-
rencia entre estas Ultimas. Hay que tener en cuenta que en el Al el
cero del papel equivale a cero de A v el 100 del papel equivale a
A=1l, por lo que en este &mbito la unidad de escala del papel (1)

estd representada por
P

v = 0.01 A, ’
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A manera de ejemplo, los valores que se obtienen de la Figura 1

501 ;

MI# Aor STUERA Aoy Ay Yy Y
057/3  0.456  0.203 0.253 0.456 0.205 0.251 0.252
691/1  0.668 0.213 0.455 0.660 0.209 0.451 0.453

Tener en cuenta que todos los valores de la tabla deben tener

3 cifras significativas.

A partir de ;- es posible obtener la concentracidn como porcen-
taje en moles (CPM) de la MI con la ayuda de la calculadora y tenien-

do los pardmetros a vy b de la linea de regresidn, como se verd en 10.2.

Lectura en los #mbitos 2 v 3

En estos #@wmbitos la concentraci@n de la MAP estd relacionada
con la absorbancia medida en el maximo de la banda obtenida (ver
Fig. 2). Para volcar los resultados obtenidos se prepara una tabla

que debe contener las siguientes columnas:

1) Mr# / PT#
2) Up

3) ATR
4)3’R

5) UN

6) ATN

7)yN

8) .

Hay que tener en cuenta que en los A2 v A3 el cero del papel
equivale a 50 ZT y el 100 del papel equivale a 100 XT, por lo que

para transformar U en %T se usa la siguiente formula:

AT = U/2 + 50
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0"

La transformacidn entre %T y absorbancia ( Y } se hace a tra-

vés de la fdrmula que los relaciona o ma3s rdpidamente con ayuda de

una tabla de conversidn.

A manera de ejemplo, los valores que se obtienen de la Figura

2 son los siguientes:

PT# U

R
1 83.9
& 37.7
En los

cia ¥y no el

Ty YR Uy  *Ty vy

et

96.95 0.0134 94,2 97.10 0.0128 0.0131

68.85 0.1621 38.3 69.15 0.1602 0.1612

A2 v A3 el simbolo "y" tiene el significado de absorban-

de diferencia de absorbancias. Tener en cuenta que los

valeres de U deben tener 3 cifras significativas, mientras que los

de ZT y los

de "y'" deben tener 4.

Los cAlculos para obtener la CPM de la MT se basan aqui también

en v (ver 10.2).
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RECTAS DE CALTBRACION

A fin de obtener las CPM de las MT es necesario tener los pari-
metros a vy b de la recta de regresidn, que vincula concentraciones con
absorbancias en el Ambito en particular que se analiza. Para poder cal-
cularleos se miden las absorbancias de todos los PT preparados, tratdn-
dolas con la calculadora de manera de obtener, ademds de a y b, otras

caracteristicas de la recta de regresidn.

En este Capitulo se ha considerado conveniente no discriminar
las operaciones segiin el dmbito de trabajo; las pequeiias diferencias
operativas existentes entre uno y otro ambito han sido bien remarcadas
a fin de que el operador no cometa errores en el manejo de la calcula-

dora.

Para entender qué se estid haciendo al presionar las distintas
teclas de la calculadora, y para el manejo de los programas de cdlculo,
consultar las instrucciones para el usario (User Instructions) corres-

pondientes.,

9.1. Regresidn lineal

Una vez medidas las absorbancias de todos los PT con la técnica
descrita en 7.2. , 7.3. & 7.4. , hacer una tabla como la que aparece
en B.1. o en B.2. segiin el Ambito en que se trabaje. A partir de los
valeres Yp € Yy es posible calcular la recta de regresidén con la

calculadora.
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Para hacerlo es necesario primero cargar en sus registros 1 a 6

las CPM de los PT usados en la calibracidn.

L.

2.

Carga de los registros de la calculadora
1) Si no lo estd, poner la calculadeora en funciomamiento llevande la
llave de encendido a la posicidn "ON",
2) Comprobar que la llave selectora del modo de operacidn est@ en
"RUN" y que la llave selectora del modo de impresidn est@ en '"MAN".
3) Presionar "CLx".
4) 8i se estd en el Al pasar el lado 2 de la Tarjeta #3 .
Si se estd en el A2 pasar el lado 1 de la Tarjeta #6 .,
Si se estd en el A3 pasar el lado 2 de la Tarjeta #6 .
En cualquier caso, cuando el visor se estabiliza aparece "0.00".
La Gltima operaci@n carga en los registros 1l a 6 de la calcula-
dora las CPM de los PT usados en la calibracidn. Seguir con
9.1.2. sin interrumpir el funcionamiento de la miaquina ni cargar
otros valores en sus registros.
Calculo de la recta

5) Pasar ambos lados de la Tarjeta #2. Aparece "0.0000" en el visor.

6} Presionar "fB". Aparece "1." en el visor.

7) Entrar la CPM del PT #1 presionando "RCL 1 ENTER",

8} Teclear el valor Ya del PT #1 y presionar "A". Aparece "2." en

el visor y se obtiene un registro con 1la CPM del PT v su

absorbancia.
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ST SE COMETE ALGUN ERROR EN LAS ENTRADAS, EFECTUAR
LA CORRECCION CUANDO SE LLEGUE AL PASO 17),

9) Entrar la CPM del PT #2 presionando "RCL 2 ENTER".

10} Teclear el wvalor Y del PT #2 v presionar "A'"., Aparece "3." en
el visor y se obtiene el registro correspondiente.

11) Continuar con los pasos 9) y 10) hasta cargar los 6 pares de va-

lores correspondientes a Ya? llamando siempre al PT por su niimero;
al finalizar estas operaciones aparece "7." en el visor.

12) Entrar nuevamente el PT #l presionande "RCL 1 ENTER".

13) Teclear el valor Yy del PT #1 y presiomnar "A". Aparece "8." en
el visor y se obtiene el registro correspondiente.

14) Entrar nuevamente el PT #2 presionande "RCL 2 ENTER".

153) Teclear el valor . del PT #2 y presionar "A'". Aparece "9." en
el visor y se obtiene el registro correspondiente.

16) Continuar con los pasos 14) v 13) hasta cargar los 6 pares de va-
lores correspondientes a Yy llamande siempre al PT por su nimero;
al finalizar estas operacicnes aparece "13." en el visor.

17) Avanzar el papel un espacio y revisar los valores impresos; si se

encuentra algin error, hacer lo siguiente con cada par mal entrado:

a) teclear 1g CPM del PT del par errdneo y presionar "ENTER"

b} teclear el valor "y" del par errdneo y presionar "B"; se imprimen
ambos nimeros precedidos por'-1" v aparece '"12.'"en el visor

¢) teclear nuevamente la CPM en cuestidn y presiomar ‘ENTER"

d) teclear correctamente la absorbancia en cuestidn y presionar "A'";

”" L] s s k3 -
aparece "'13."en el visor y se imprimen ambos niimeros.
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18) Una vez comprobado que estédn bien cargados todos los pares de va-
lores, presionar "'C"; se obtiene una tirilla en la que aparecen,
aparte de los valores de las entradas, los siguientes parametros

de la recta de calibracidn (ver nomenclatura usada al final del

trabajo):

- 2
ler renglon r
2do rengldn a
3er rengldn

Tl 2
4to rengldn 8g
S5to rengldn 54
6to rengldn Y
Jmo rengldn
8vo renglén X .

19) Avanzar el papel, cortar la tirilla, encahbezarla com el titulo
"RECTA DE CALIBRACION", identificarla con fecha y &mbito y con-
servarla para posibles consultas sobre las caracteristicas de

la recta cbtenida.

20) Presionar "f 0". Aparece '"Crd" en el wvisor.

21) Si se estd en el Al, pasar el lade 2 de la Tarjeta #3.

Si se estd en el A2, pasar el lado 1 de la Tarjeta # 6.

Si se estd en el A3 , pasar ¢l lado 2 de la Tarjeta #6.

Estas des Qiltimas operaciones permiten guardar en una tarjeta las
caracteristicas de la linea de regresifn obtenida y las CPM

de los PT usados en la calibracidm.
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A manera de ejemplo, la tirilla que se obtiene al cargar los
pares {5, 140}, (6,149), (7,159) y (9,175) con el programa de la

Tarjeta # 2, teniendo almacenado el valor "1'" en el registro 0O,

es la siguiente:

B, 771438 skx
8,573 x¥¥
iS5, 758808 fkx
E./SOHga  3Ey
5.FOEBER %

Esta tirilla puede servir para comprobar el funcionamiento
del programa y de la miquina. La obtencibn de una tirilla distin-
ta pondria de manifiesto algiin error; en este caso, consultar con

el encargado de turmo.



Proseguir con 9.2. sin interrumpir el funcionamiento de la cal-

culadora ni carpgar otros valores en sus registros.
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10, CALCULO DE CONCENTRACIONES DE MUESTRAS TRATADAS

Para finalizar se da en este Capitulc la secuencia operativa
para calcular la concentracidmn, expresada en %szo, de las muestras
tratadas y el error asociado a este resultado, a partir del registro
obtenido con el equipo IR y teniendo los pardmetros de la recta de
calibracidn.

Como en el Capitulo anterior, no se ha discriminado aqui las
operaciones segin el &mbito de trabajo; sin embargo, las diferencias

han sido remarcadas.
10.1. Tabla de valores
A fin de wvolcar los resultados que se obtienen en el cilculo,

se prepara una tabla que debe contener las siguientes columnas

(ver nomenclatura empleada al final del trabajo):

1y MT #

2) FE

3) TA

4) y

5) CPM

6) CL (CPH)

7Y % CL

8) Inf )
9) Sup .

La tabla se llena a partir de los valores que aparecen impresos

en las tirillas, obtenidas por el método que se da a continuacidn.

10.2, Procedimiento del c3lcule

1) Si no lo estd, poner la calculadora en funcionamiento llevando

la llave de encendido a la posicidn "ON'".



2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

- 10.2 -

Comprobar que la 1llave selectora del modo de operacidn esté

en "RUN" y que la llave selectora del modo de impresidn esté@

en llm" .

Presionar "CLx".

Pasar el lado 1 de la Tarjeta # 3. Aparece "0.000" en el visor.

Si se estz

§i se estd

en el Al, pasar el lado 2 de la tarjeta # 3,
en el A2, pasar el lado 1 de la tarjeta # 6.

S8i se estd en el A3, pasar el lado 2 de la tarjeta # 6.

En cualquier caso aparece "0.000" en el visor.

Teclear el valor v de la MT cuya CPM hay que calcular. El valor

se obtiene de la tabla descripta em 8.1. o en 8.2., segin el

ambito en que se trabaje.

Presionar "B" .

S8i el nimero de pares de valores (CPM,y) empleados en el cédlculo

de regresidn, Seccidn 9.1., fueron 12, seguir con el paso 8).

En caso contrario el programa se detendrid y aparecerd en el visor

"12.000"; teclear el valor de t adecuado (para ello consultar con

el encargado de turno) y presionar "R/S".

Se obtiene una tirilla en la que aparece:

ler rengldn

2do rengldn

3er rengldn

4to rengldn

53to renglén

6to renglon

y
ey
CPM
espacio
CL
% CL
espacio
s
CPM - CL
CPM + CL

(Inf)
{Sup)



9

10)

11}
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Para hacer cdlculos sobre otra MT en el mismo dmbito, ir al paso
6)-

Para hacer cdlculos sobre MT pertenecientes a otros dmbitos, ir al

paso 5},

De obtenerse resultados que parezcan errdneos o carentes de sentido,
comprobar si leos valores almacenados en los registros son los correc-—

tos mediante las siguientes operaciones:

a) "DSP 6"
b) "f ENG"

- -

Con la tirilla que se obtiene verificar si los valores de los re-
gistres 0,7,8,9,A,B y C coinciden con los correspondientes a la

recta de calibracidn que se estd usando en el dmbito en cuestidn.

Una vez hechos los cilculos sobre todas las MI, llenar la tabla

de valores de la Seccidn 10.1. y descartar la tirilla.

El valor CL es caleculado por el programa para un nivel de confian-
za del 95%.

Si los registros de la mdquina contienen los siguientes valores:

REG 0 = 2.5
REG 7 = 0.0011
REG 8 = 0.7
REG 9 = 2

REG A = =0.42
REG B = 0.23
REG C = 12,

la tirilla que se obtiene al efectuar los pasos 1) a 4) de 10.2,,
tecleando el wvalor "0.25" en el paso 6) y presionando luego "B" es

la siguiente:
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Xy
3 ¥

¥ey
£33 5

¥EF
¥

Esta tirilla puede servir para comprobar el funcionamiento del pro-
grama y de la miquina. La obtencidn de una tirilla distinta pondria

de manifiesto algin error; en este caso, consultar con el encarga-

do de turno.
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FIGURAS

FIGURA 1:

FIGURA 2:

Espectros obtenidos al pasar 2 MI, por duplicado, pertenecien-
tes al Al. Se muestra cdmo deben ser hechas las inscripciones
sobre el papel del registrador y la forma de medir las absor-

bancias {(diferencia entre mdximos y minimos).

Espectros obtenidos al pasar 2 PT, por duplicado, pertenecientes
a una recta de calibracidn en el A3. Las absorbancias se miden

en el mAximo de las bandas obtenidas.
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TABLAS

TABLA I:

TABLA ITI:

Cantidades de agua para dilucidn y agua pesada grado reactor

a pesar para la preparacidn de las soluciones madre.

Cantidades de agua para dilucidn y solucidn madre a pesar

para la preparacibn de PT de los 3 ambitos.



Tabla I

sMi (1 %) sM2 (20 %)
D087 (g) 4.4 (%) 130.7
AD (g) 396 470

(*) Pesada en balanza analitica; dem3s cantidades
pesadas en balanza granataria.

Tabla II
Al A2 A3
PT. - CNZ SML(g) AD (g)| PT - CN%Z SM2 (g) AD(g)| PT - CN% SM2(g) AD (g)
#1 - 0.05 5 95 #1 - 0.6 3 97 #1 - 6.5 35 70
#2 - 0.1 10 90 #2 -1 5 95 #2 - 8 40 60
#3 - 0.2 20 80 #3 -2 10 90 | #3 - 11 55 45
# - 0.4 40 60 #e - 3 15 85 - 14 70 30
#5 - 0.5 50 50 #5 ~ 4 20 80 | #5 - 15 75 25
#6 - 0.6 60 40 #6 - 5 25 75 #6 - 16 80 20




NOMENCLATURA USADA

a ordenada al origen de la recta de calibracidn

A absorbancia

Al minimo de absorbancia medida en el ler pico en al Al

A2 maximo de absorbancia medida en el 2do pico en el Al
AD agua para dilucidn

ATIS atenuador usado en el haz de la muestra en el Al

AT2R atenuador usado en el haz de referencia en el AZ

AT3R atenuador usado en el haz de referencia en el A3

Al ambitc de concentraciones comprendido entre 0.05 vy 0.6%
A2 Ambito de concentraciones comprendido entre 0.6 y 5%

A3 ambito de concentraciones comprendido entre 6.5 y 16%

b pendiente correspondiente a la recta de calibracidn

BCD del inglés Binary-Coded Decimal

CL intervalo de confianza del resultado, caleulado en base a un nivel

de significacidn del 957

CN% concentracidn nominal porcentual de una MAP

CPM concentracién de una MAP expresada como ZmDZO

CR celda usada en el haz de referencia en al Al

cl celda para la muestra en el Al

c2 celda para la muestra en el A2

Cc3 celda para la muestra en el A3

D sumatoria de las desviaciones al cuadrade de los valores x de los PT

_2 o
(Z (x-X) } (ver User Instructions Tarjeta #2)



DZOgr agua pesada grado reactor (concentracidn >99.75 ZmDZD)

EIR espectrometria en el infrarrojo

FA fecha y hora de andlisis

FE fecha y hora de extraccidn de la MP

F1 variable de Snedecor experimental usada en la verificacidn

de linearidad

iR infrarrojo/a

JR jeringa usada para llenar la celda CR con AD

Jl a J4 jeringas usadas para llenar celdas con muestras

M trabajo hecho por la maiana

MAP muestra de agua pesada

MP muestra de planta

MT muestra de planta que ha sido tratada adecuadamente para el

analisis IR

N trabajo hecho por la noche

N como subindice, indica color negre del registro

PT patrdén de trabajo

#CL intervalo de confianza porcentual, referido a C?M

%mDZO concentracidn de una MAP expresada como porcentaje en moles

de agua pesada

%pDZO concentracidén de una MAP expresada como porcentaje en peso de

agua pesada

#T porcentaje de transmitancia

r coeficiente de correlacidén de la recta de_calibracidn elevado

al cuadrado



5M

SM1

SM2

Lt

4
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como subindice, indica coler rojo del repistro

-
error de la regresidn

varianza de la regresidn

varianza promedio correspondiente a la dispersidén de los puntos

respecto a la linea de regresidn

- varianza de reproducibilidad

varianza correspondiente a la dispersidn de los valores y respecto

a la 1linea de regresidn
s50lucidn madre en forma genérica
solucidn madre para el Al
solucidn madre para el A2 v A3
trabajo hecho por la tarde
unidad del papel del registrador

valor medio de los valores x de los PT(ver User Instructions

Tarjeta #2)

diferencia entre Az v A, en el Al; abscrbancia medida en el miximo

1
de la banda obtenida en el A2 v A3

valor de "y" estimado a partir de la recta de calibracidn
promedio entre v, e ¥
R N

valor medio de los valores '"y'" de los PT



