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1 
Описание
1.1 Назначение
Атомно-абсорбционный (AA) спектрометр «KBAHT.Z» (в дальнейшем – спектрометр) – предназначен для определения концентраций элементов в жидких пробах различного происхождения и состава по селективному поглощению резонансных спектральных линий излучения атомным паром (сводными атомами) определяемого элемента.

Атомный пар генерируется при испарении аликвоты анализируемой пробы в графитовой трубчатой печи электротермического атомизатора спектрометра.

1.2 Общие характеристики

· Спектрометр производит измерения концентрации химических элементов, аналитические резонансные спектральные линии которых лежат в спектральном диапазоне прибора, посредством калибровки спектрометра по калибровочным растворам, с известными концентрациями  определяемого  элемента;

· Для автоматической коррекции спектральных помех (неатомного поглощения) 
и дрейфов сигнала интенсивности в спектрометре используется обратный эффект Зеемана, реализующий  двухлучевой  двухканальный  алгоритм  АА измерений;

· Управление спектрометром, обработка, отображение и хранение информации производится с помощью персонального компьютера со специализированным программным  обеспечением  (программа  ГКНЖ.84.000.000 ПРО1);

· Питание спектральных ламп – импульсное, синхронизованное с магнитным полем, реализующим  эффект  Зеемана;

· В спектрометре в качестве основной аналитической информации используется значение амплитуды абсорбционности импульсного аналитического сигнала, однако возможна 
и  регистрация  интегрального  значения  этого  сигнала;

· Дозировка аликвоты жидкой пробы (1‑30 мкл) в графитовую печь производится ручным или  автоматическим  дозатором.
1.3 Технические  характеристики

Максимальная  температура  графитовой  печи,  (С,  не  менее  

2800

Питание  осуществляется  от  сети  переменного  тока  
напряжением  (220(22) В,  частотой  (50(1) Гц  
Потребляемая  мощность,  кВА,  не  более  
0,7

Мощность,  потребляемая  на  высокотемпературных  стадиях  
(атомизация  и  очистка),  кВА,  не  более  
8

Расход  аргона,  л/мин,  не  более  
1,0

Габаритные  размеры,  мм,  не  более

спектрометрического  блока  
890(455(210
Масса,  кг,  не  более

спектрометрического  блока  
67

Средняя  наработка  на  отказ,  ч,   не  менее  
3000

Средний  срок  службы,  лет,  не  менее  
10

1.4 Метрологические  характеристики

1.4.1
Основные метрологические характеристики: пределы обнаружения (Смин) элементов, пределы относительного среднего квадратического отклонения (ОСКО) и пределы неисключенной систематической составляющей погрешности ((с) измерения концентрации элементов и  представлены  в  таблице 1.

Таблица 1
Метрологические  характеристики  спектрометра.
	Элемент
	Смин, мкг/дм3
	Концентрации элемента в контрольных растворах, мкг/дм3
	ОСКО, %
	(с, %

	Мышьяк
	0,1
	2,5

15
	4,0

3,0
	(15,0

(8,0

	Кобальт
	0,1
	5
15
	5,0

3,0
	(15,0

(8,0

	Свинец
	0,1
	2,5

15
	4,0

3,0
	(15,0

(8,0

	Медь
	0,05
	2,5

15
	3,0

2,0
	(15,0

(8,0

	Барий
	0,2
	10

60
	4,0

3,0
	(20,0

(10,0

	Цезий
	0,05
	2,5

15
	4,0

2,0
	(15,0

(8,0

	Ртуть
	0,005
	0,1

0,6
	5,0

3,0
	(20,0

(10,0




1.4.2
Спектральный диапазон спектрометра ‑ от 185 до 1100 нм 

1.5 Принцип  действия  и  устройство

1.5.1 Принцип  действия  спектрометра
Метод АА спектрометрии (ААС) основан на явлении резонансного поглощения света свободными атомами (атомным паром) определяемого элемента. При резонансном поглощении атом переходит с основного на ближайший возбужденный энергетический уровень. Для каждого элемента существует аналитическая резонансная линия, обеспечивающая максимальное поглощение света. Для некоторых элементов существуют и вторичные или альтернативные резонансные линии, обеспечивающие меньшее поглощение света. В качестве источников света 
в ААС применяются источники линейчатого спектра определяемого элемента, например, лампы 
с  полым  катодом  (ЛПК).

Атомизация, т.е. перевод анализируемой пробы в атомный пар, производится в аналити​ческой ячейке (внутренней полости графитовой трубчатой печи) электротермического атомизатора. Графитовая печь нагревается электрическим током до температуры, необходимой для испарения пробы  и  атомизации  определяемого  элемента. 

При испарении реальной пробы в аналитической ячейке, кроме атомов определяемого элемента, присутствуют газообразные компоненты (молекулы, частицы), которые могут поглощать или ослаблять падающий свет. Это неатомное или фоновое поглощение является источником систематической погрешности АА измерений. Для автоматической коррекции фонового поглощения в спектрометре используется обратный эффект Зеемана. Для этого графитовая печь располагается  в  продольном  переменном  магнитном  поле.

1.5.2 Функциональная  схема  и  принцип  действия  спектрометра

[image: image2.wmf] 


Рис. 1  –  Функциональная  схема  спектрометра

Свет ЛПК (1) на определяемый элемент (аналит) с помощью собирающей линзы (2) фокусируется в центре внутренней полости графитовой печи (3). С помощью микродозатора 
на внутреннюю стенку графитовой печи дозируется аликвота (5 – 30 мкл) жидкой анализируемой пробы. Графитовая печь нагревается по программе, включающей стадии испарения растворителя, пиролиза сухого остатка, его атомизации и очистки печи. На стадии атомизации в аналитическом объеме образуется пар пробы, включающий свободные атомы аналита, которые поглощают падающий свет ЛПК. Степень поглощения падающего света однозначно определяется концентрацией аналита в анализируемой пробе. Прошедший через аналитическую ячейку свет 
с помощью собирающей линзы (2() фокусируется на входной щели (6) монохроматора (5) и падает на вогнутую сферическую дифракционную решетку (7), угол поворота которой определяет длину волны света попадающего на выходную щель (6() монохроматора. Таким образом, монохроматор выделяет  спектральный  интервал,  включающий  резонансную  линию  аналита. 

Графитовая печь расположена в воздушном зазоре электромагнита (4), так, 
что линии магнитной индукции в центре зазора параллельны оптической оси спектрометра. 
Электромагнит питается сетевым напряжением и, следовательно, магнитная индукция меняется 
по  синусоидальному  закону: 

B=Bmsin(t
где  (=2(f, f=50 Гц,  Bm((0,7 Тл  ‑  амплитудное  значение  магнитной  индукции. 

Интенсивность резонансной линии на выходе из аналитической ячейки определяется выражением:

I(B)=I0exp{[-ka(B)c-kb]l}





(1)

где I0 – интенсивность резонансной линии на входе в аналитическую ячейку,  ka(B) – коэффициент атомного поглощения излучения на резонансной линии,  с – концентрация аналита, 
kb – коэффициент фонового поглощения резонансного излучения,  l – длина аналитической ячейки.

В магнитном поле происходит расщепление атомных линий поглощения и коэффициент атомного поглощения света ka(B) изменяется периодически с частотой 100 Гц, принимая значения от ka(0), когда расщепление линии поглощения отсутствует, до ka(Bm), когда расщепление 
достигает максимального значения. Коэффициент фонового поглощения света kb, обусловленный молекулярным  поглощением  или  рассеянием  света  не  зависит  от  магнитной  индукции.

Фотоэлектрического преобразователь (8) преобразует оптический сигнал I(B) 
в пропорциональный электрический сигнал, который поступает в систему (9) обработки информации и управления спектрометром. Аналого-цифровой преобразователь (АЦП) системы обработки информации формирует два последовательных цифровых сигнала. Сигнал 1 пропорционален интенсивности резонансного излучения при нулевой индукции магнитного поля. 
I(0)=I0exp{[-ka(0)c-kb]l}




(2)

Сигнал 2 пропорционален интенсивности резонансного излучения при амплитудной индукции  магнитного  поля:

I(Bm)=I0exp{[-ka(Bm)c-kb]l}



(3)

Через интерфейс системы (9) сигналы 1 и 2 поступают в персональный компьютер (10), где производится их логарифмирование, и формируются два опорных сигнала суммарной абсорбционности  A1  и  фоновой  абсорбционности  A2:

А1=lgI0-lgI(0)=0,4343[ka(0)cl-kbl]


(4)

А2=lgI0-lgI(Bm)=0,4343[ka(Bm)cl-kbl]


(5)

Аналитический сигнал A атомной абсорбционности вычисляется, как разность сигналов суммарной  и  фоновой  абсорбционности:
А=А1-А2=0,4343[ka(0)-ka(Bm)] cl



(6)

Аналитический сигнал А зависит только от концентрации c аналита, но не зависит ни от интенсивности I0 резонансной линии, ни от коэффициента kb фонового поглощения. Таким образом, примененная в спектрометре зеемановская система позволяет в простейшей оптической схеме реализовать  идеальный  двухлучевой  двухканальный  алгоритм  АА измерений. 

В процессе атомизации генерируется импульсный сигнал A(t). Амплитуда Ap импульсного сигнала A(t) зависит от концентрации c определяемого элемента и является основным аналитическим информационным параметром, который используется при градуировке спектрометра. Интеграл (площадь) Q импульсного сигнала A(t) может быть использовано 
в  качестве  дополнительного  информационного  параметра. 

1.5.3 Конструкция  спектрометра
Внешний  вид  спектрометра  показан  на  рис. 2. 
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Рис. 2  –  Внешний  вид  спектрометра

Под откидной крышкой 1 располагается ламповая шестиламповая турель 2. В правом нижнем углу передней панели расположена кнопка 3 включения спектрометра. В центральном отсеке 4 расположен атомизатор 5. На верхней панели центрального отсека располагается привод 6, на который крепится кассета 7 для образцов. Справа от кассеты расположен манипулятор 8 встроенного автоматического дозатора. На задней панели спектрометра расположены (слева направо): разъём «СЕТЬ 220В 2А» подключения кабеля слаботочного сетевого питания, разъём «ПЭВМ» подключения ПК, разъём «ДАТЧИК ВОДЫ» подключения устройства автономного охлаждения АО-1, разъём «ДУ» подключения к внешним устройствам, разъём «ГРГ» подключения к ртутному генератору ГРГ-112, клемма заземления, ручка 9 регулировки продольной позиции манипулятора, вентилятор 10, двухпозиционный переключатель «АТОМИЗАТОР», три штуцера «АРГОН», кабель 11 сильноточного сетевого питания, розетка для подключения сетевого питания устройства  автономного  охлаждения АО-1  автоматический  выключатель 12, индикатор силовой сети 13 и предохранитель 14.
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Рис. 3  –  Атомизатор
Атомизатор (рис. 3) состоит из электромагнита переменного тока, состоящего из сердечника 1 и обмоток 2. В воздушном зазоре между полюсов электромагнита располагается графитовая трубчатая печь 3. Свет ЛПК проходит через конические каналы в сердечнике электромагнита. Через эти каналы во внутреннюю полость графитовой печи подается внутренний поток защитного инертного газа (аргон или азот). Фокусирующие линзы располагаются 
в объективах 4, закрепленных к сердечнику электромагнита. Графитовая печь 3 зажата между токоподводящими графитовыми электродами 5, образующими квазизамкнутую полость, в которую поступает внешний поток защитного инертного газа, омывающий графитовую печь снаружи. Графитовые электроды 5 впрессованы в токопроводящие съемные пластины 6, в которые через штуцеры подается внешний поток инертного газа и охлаждающая вода. Пластины 6 
с впрессованными графитовыми электродами 5 и зажатой между ними графитовой печью 3 образуют съёмную сборку. В рабочем положении сборка 7 вставлена между направляющими стойками 8, к которым подводится напряжение питания графитовой печи. Правая стойка неподвижна, а левая ‑ подпружинена и смещается поступательно при тепловом расширении графитовой  печи. 

1.6 Программное  обеспечение

Управление спектрометром и внешними устройствами, обработка, отображение и хранение данных АА измерений осуществляются персональным компьютером, на котором установлено специальное программное обеспечение – программа «КВАНТ. Z» (в дальнейшем – программа).

Выбор инструментальных параметров и аналитических условий определения элемента производится по принципу «дерева», т.е. разветвляющейся иерархической структуры. Вначале выбирается определяемый элемент, затем –методика АА измерений определяемого элемента, и, наконец  – калибровка,  соответствующая  выбранной  методике.

Методика представляет собой совокупность инструментальных параметров спектрометра, обеспечивающих определение концентраций определяемого элемента с заданными метрологическими характеристиками – длина волны резонансной линии, ток ЛПК, коэффициент усиления фотоприемника и температурная программа нагрева графитовой печи. Параметры методики устанавливаются при ее создании. В дальнейшем, при выборе данной методики, параметры устанавливаются автоматически. Программа позволяет корректировать параметры данной методики, т.е. производить редактирование ранее созданной методики. Программа блокирует ввод некорректных параметров методики. Откорректированная методика может быть, также,  сохранена,  как  новая  методика  (под  новым  именем).

Калибровка содержит градуировочную зависимость определяемого элемента, полученную по заданной методике. Градуировочная зависимость представляет собой аппроксимацию дискретной зависимость аналитической информации (амплитуды или интеграла АА импульса) 
от концентрации определяемого элемента. При установлении градуировочной зависимости используется конечное количество стандартных образцов (стандартов). Существующая калибровка может  быть  изменена  или  уточнена  перед  проведением  АА измерений.

После выбора методики и калибровки производится измерение концентрации определяемого элемента в анализируемой пробе. Процедура измерения включает дозирование (автоматическое или ручное) соответствующей аликвоты в графитовую печь, выполнение программы нагрева графитовой печи, индикацию и сохранение результатов измерения. После проведения измерения программа отображает импульсные сигналы суммарной, фоновой и зеемановской абсорбционности, а, также значения амплитуды и интеграла импульсного сигнала зеемановской абсорбционности. Полученная информация сохраняется программой автоматически. При повторных измерениях производится статистическая обработка результатов измерений. Серия измерений может быть сохранена в виде оперативного отчета в виде файлов стандартных программ Open Office.org Writer и Open Office.org Calc. После сохранения результатов измерений 
в Таблице программы эти результаты могут быть пересчитаны в режиме off line в требуемых концентрационных единицах с учетом предварительной химической обработки пробы (минерализация,  концентрирование),  разбавления  и  других  аналитических  процедур. 
Программа поддерживает поиск результатов и формирование выборок по совокупности определенных признаков (элемент, дата измерения и т.п.), формирование и вывод на печать протоколов. Кроме того, программа позволяет экспортировать результатов из Таблицы в стандартные  программы,  например,  Open Office.org Calc.

Программа управляет внутренними и внешними устройствами, в том числе автоматическим дозатором, ртутным генератором и др. Программа контролирует и индицирует наличие охлаждающей воды и инертного газа, при отсутствии одного из которых программа нагрева печи прерывается  и  выдаётся  соответствующее  сообщение.

Программа поддерживает все необходимые операции, связанные с приёмом 
и обработкой данных: – цифровую фильтрацию данных, вычисление аналитического сигнала, подбор калибровочных зависимостей по методу наименьших квадратов, расчёт концентраций, уточнение калибровочной зависимости по одному стандарту, статистическую обработку результатов, полученных в серии параллельных замеров.

Программа  предназначена  для  работы  в  операционной  системе  Windows 7. 
1.7 Комплект  поставки

Спектрометр  поставляется  в  комплекте,  приведённом  в  таблице 2.

Таблица 2

Комплект  поставки  спектрометра  «KBAHT Z».

	Наименование
	Обозначение
	Количество

	Блок  спектрометрический
	ГКНЖ.84.010.000
	1

	Комплект  монтажных  частей
	ГКНЖ.84.001.000
	1

	Комплект  ЗИП
	ГКНЖ.84.002.000
	1

	Программное обеспечение
 на компакт-диске
	
	1

	Генератор  ртутно-гидридный
ГРГ–112*)
	ГКНЖ.78.00.000
	1

	Персональный  компьютер  с  принтером*)
	
	1

	Ящики  упаковочные
	
	2


*) 
Включается  в  комплект  поставки  по  требованию  Заказчика. 
1.8 Маркировка  и  пломбирование

Маркировка спектрометра должна проводиться с учётом требований ГОСТ 26828. Маркировка  наносится  непосредственно на  заднюю  панель  прибора.

На каждом изделии должны быть указаны:

1. товарный знак предприятия-изготовителя;

2. знак утверждения типа средства измерения;

3. наименование;

4. заводской номер;

5. год выпуска.

Пломбирование прибора осуществляется предприятием – изготовителем, а при проведении ремонта – представителем предприятия – изготовителя, имеющим на это право. Пломба устанавливается  на  электронный блок    со  стороны  его  задней  стенки.

1.9 Упаковка

Упаковка прибора производится в индивидуальную транспортную тару в соответствии 
с указаниями и требованиями конструкторской документации и комплекта поставки (таблица 2). 
В ящик вкладывается упаковочный лист, содержащий перечень вложенного имущества 
и документации, с указанием даты упаковки и подписью ответственного за упаковку лица. 
Тара  пломбируется. 

Маркировка транспортного ящика должна соответствовать ГОСТ 14192 и содержать манипуляционные знаки, соответствующие значениям: "Верх", "Не кантовать", "Боится сырости", "Осторожно,  хрупкое",  а  также  обозначение  условий  хранения  по  ГОСТ 15150.

2 Порядок  установки
2.1 Требования  безопасности

2.1.1 Эксплуатация спектрометра должна производиться в соответствии с требованиями “Правила техники безопасности при эксплуатации установок потребителей” ГОСТ 12.1.019.
2.1.2 Помещение, в котором установлен спектрометр, должно соответствовать требованиям  пожарной  безопасности  по  ГОСТ 12.1.004.
2.1.3 Помещение, в котором установлен спектрометр должно иметь площадь не менее 10 м2, объём не менее 30 м2 и приточно-вытяжную вентиляцию. Над модулем атомизации спектрометра  должен  быть  установлен  вытяжной  зонт.
2.1.4 По способу защиты от поражения электрическим током спектрометр относится 
к классу 01 по ГОСТ 12.2.007.0. Перед включением в сеть электропитания прибор должен быть подсоединён к контуру заземления гибким медным проводом с сопротивлением 
не  более  0,1Ом. 
Перед подсоединением или отсоединением заземляющего провода прибор необходимо отключить  от  сети.

Недопустимо последовательное включение в заземляющий провод нескольких устройств. 
Недопустимо  использование  для заземления  нулевой  фазы  сети  электропитания.
2.1.5 К работе со спектрометром допускаются лица, прошедшие инструктаж по технике безопасности при работе с электроустановками до 1000 В, обученные правилам пользования газовыми баллонами и требованиям техники безопасности при работе 
с химическими реактивами, изучившие настоящее техническое описание и инструкцию 
по эксплуатации и имеющие навыки пользования персональным компьютером. 
Обучение  правилам  безопасности  следует  проводить  в  соответствии  с  ГОСТ 12.0.004.
2.1.6 Подготовку к выполнению анализов следует проводить с соблюдением требований техники безопасности при работе с химическими реагентами, относящимися к третьему классу  опасности  по  ГОСТ 12.1.007.
2.2 Установка  спектрометра
2.2.1 Рабочее место для установки спектрометра следует организовывать в закрытом, отапливаемом, сухом, не запылённом помещении площадью не менее 10 м2, объёмом 
не менее 30 м2 на расстоянии не ближе 1,5 м от нагревательных приборов и сквозняков. Внутренняя отделка помещения должна отвечать функциональным требованиям. Стены 
и потолок должны быть гладкими, не накапливать пыль и влагу, быть устойчивыми 
к  действию  моющих средств.
2.2.2 Не следует располагать прибор вблизи оборудования, являющегося источником вибрации 
и электромагнитных помех. Отопительные приборы должны находится на расстоянии 
не  ближе  1,5 м.
2.2.3 Спектрометр должен устанавливаться на прочном лабораторном столе так, чтобы модуль атомизации располагался под зонтом вытяжной вентиляции. Нижняя плоскость зонта должна располагаться на высоте от 100 до 150 см от верхней плоскости спектро​метрического  блока.  Расход  воздуха  вентиляции  должен  быть  от  0,3  до  0,5 м3/мин.
2.2.4 Расположение спектрометра должно обеспечивать свободный доступ к его передним  
и  задним  панелям.
2.2.5 На расстоянии  не  более  1м  от  прибора  должны  располагаться:
· шина  заземления  с  сопротивлением  не  более  4 Ом;

· сеть однофазного переменного тока (фаза А) напряжением 220 В, частотой 50 Гц, рассчитанная на токовую нагрузку 2 А, оканчивающаяся трёхполюсной розеткой европейского  типа  с  заземлением;

· сеть однофазного переменного тока (фаза В) напряжением 220 В, частотой 50 Гц, рассчитанная на токовую нагрузку 40 А оканчивающаяся трёхполюсной розеткой, 
входящей  в  комплект  спектрометра.

2.2.6 К фазе А, питающей слаботочные цепи спектрометра и компьютер, не должны быть подключаться насосы, компрессоры, электродвигатели, муфельные и прочие печи, сварочные  аппараты  и  т. п.

2.2.7 В помещение должен быть установлен баллон с аргоном высокой чистоты ТУ-21-12-79, оборудованный кислородным редуктором синего цвета. Баллон с аргоном должен быть надёжно  закреплён  к  стене  помещения.

2.2.8 В помещении, в котором устанавливается спектрометр, не допускаются работы 
по химическому разложению проб с помощью концентрированных кислот и щелочей, 
а  также  хранение  химических  реактивов.

2.2.9 Вариант расположения спектрометра, подключения спектрометра к внешним коммуникациям  и  соединения  узлов  спектрометра  между  собой  показан  на рис. 4.
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Рис. 4  –  Схема  подключения  спектрометра 
3 Работа  на  спектрометре
3.1 Установка  ламп  в  турель 

3.1.1 Перед установкой ламп спектрометр должен быть выключен. Съёмная сборка (рис. 3, позиция 7)  должна  быть  вынута  из  атомизатора.
3.1.2 Откиньте крышку (рис. 1, позиция 1) турели и проверните турель так, чтобы позиция N заняла  верхнее  положение.
3.1.3 Отстегнуть пружинный зажим позиции 1. Достать стакан из ламповой панельки и вставить лампу в ламповую панельку так, чтобы ключ на цоколе лампы и паз в панельке совпали. Поставить лампу в позицию 1 и застегнуть пружинный зажим. Установить лампы  в  позиции  2‑6,  если  это  необходимо.
3.2 Включение  спектрометра
3.2.1 Включить компьютер. При загрузке компьютера кнопка (рис. 1, позиция 3) включения спектрометра мигает короткими вспышками, а после окончания загрузки вспышки становятся  длительными. 

3.2.2 Включить спектрометр, нажав на кнопку (рис. 1, позиция 3) включения спектрометра. При этом будет слышен щелчок включения магнитного пускателя, и кнопка включения начнет  светиться  постоянным  светом.

3.2.3 Запустите программу «КВАНТ. Z», ярлык которой находится на рабочем столе. Появится главное окно программы (Рис. 1П). Зеленые индикаторы «Прибор» и «Вода» индицируют наличие связи между прибором и компьютером и наличие охлаждающей воды, соответственно. Красный индикатор «Аргон» индуцирует, что магистраль аргона пока закрыта.

[image: image11.png]EEE

LervieKanubpomar Mpubop Hovous

& @

Tobmua | Merou

Haroea e | %34 | Worosporiro | Tapor |

Hapacrarvie, Bunepxa, Tewmeparupa, [as

¢
verpewe 5 b 24 I
npowel 5 pd B4 I
ez 5 d f B o B R

Napaveerpt

iopacrarve, Boepica, Tevnepamups, [as
© 3 [

s g o Bl [l T

2]
B ol P

Owena |3 2000

Corpatire apanerp|

@ Mpusop © Bona & Apron





Рис. 1П  –  Главное  окно  программы

3.2.4 В окне-блокноте, которое открыто в правом верхнем углу главного окна программы откройте закладку «Турель» и введите в позицию турели соответствующий элемент, выбрав его турели  символ элемента с помощью скроллинга (Рис 2Па). Таким образом, лампы, установленные в турели должны соответствовать элементам в закладке «Турель»  (Рис 2Пб).
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Рис. 2П  –  Введение  выбранных  элементов  в  позиции  турели 

3.3 Создание  методики
3.3.1 Кликните по кнопке «Методики» в главном окне программы. Появится окно «Методики и калибровки» содержащее список и таблицу определяемых элементов (Рис 3П).
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Рис. 3П  –  Окно  «Методики  и  калибровки»

3.3.2 Кликните по символу элемента (например, Cu) в списке или в Периодической таблице. Под символом элемента появится название существующей методики (Рис. 4П), если таковая создана раньше (для меди существующая методика называется «Cu»).
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Рис. 4П  –  Выбор определяемого элемента

ВНИМАНИЕ:
Поставляемое программное обеспечение включает, как минимум одну базовую методику на каждый элемент. Базовая методика предназ​начена для АА определения данного элемента на оптимальной длине волны резонансной линии (не обязательно резонансной) при оптимальном значении тока ЛПК. Параметры температурной программы нагрева печи базовой методики соответствуют анализу стандартных «чистых» растворов определяемого элемента при условии  дозирования  5 мкл  раствора  в  графитовую  печь. 
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Рис. 5П  –  Окно «Параметры методики»

3.3.3 Для создания новой методики кликните по кнопке «Создать» в окне «Методики и калибровки» (Рис. 3П). Появится окно «Параметры методики». К таковым относятся: длина волны резонансной линии и ток ЛПК. По умолчанию строке «Длина волны, нм» выводится значение длины волны аналитической резонансной линии, а в строке 
«Ток ЛПК, мА» ‑ рекомендуемое (номинальное) значение силы тока ЛПК.
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Рис. 6П  –  Выбор параметров в окне «Параметры методики»

3.3.4 Создание новой методики основано на изменении параметров, выведенных по умол​чанию. Альтернативная длина волны может быть выбрана из раскрывающегося списка, а ток ЛПК, отличный от номинального установлен скроллингом (рис. 6П).

3.3.5 В строке «Название» окна «Параметры методики» (Рис. 5П) вводится название новой методики, а в окошке «Описание методики» ‑ описание характерных особенностей, например, номер ЛПК, на каком приборе создавалась методика и т.д.

3.3.6 Для редактирования температурной программы нагрева графитовой печи создаваемой методики в окне «Параметры методике» (Рис. 5П) кликните по закладке «Температурная программа». Появится окно «Параметры методики. Температурная программа», в которой отображается базовая температурная программа (Рис. 7П).
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Рис. 7П  –  Окно «Параметры методики. Температурная программа»

3.3.7 Если базовая программа нагрева печи подходит для определения элемента, 
то кликните по кнопке «Сохранить» и появится окно, содержащее выбранные параметры новой методики Cu2 (Рис. 8П). 
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Рис. 8П  –  Окно «Методики и калибровки» с параметрами новой методики

3.3.8 Если необходимо использовать программу нагрева отличную от базовой программы, 
в окне «Параметры методики. Температурная программа» (Рис. 7П) кликните по кнопке «Изменить». Появится окно «Температурные программы» (Рис. 9П). В списке приведены существующие температурные программы нагрева для меди: базовая программа «Cu» и программа «Новая печь». Эти программы изменять 
не рекомендуется, поэтому необходимо создать новую программу нагрева печи.
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Рис. 9П  –  Окно «Температурные программы»

3.3.9 Для создания новой программы нагрева кликните по кнопке «Создать» в окне «Температурные программы» (Рис. 9П). Появится окно «Создание температурной программы» (Рис. 10П).
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Рис. 10П  –  Окно «Создание температурной программы»

3.3.10 В списке элементов окна «Создание температурной программы» (Рис. 11П) выберете символ Cu, введите необходимые значения параметров стадий программ нагрева и в строке «Название» наберите название новой программы. На Рис. 11П представлена новая программа нагрева печи для меди «Cu 30мкл», для дозируемого объема пробы 30 мкл. Базовые программы элементов предназначены для дозируемого объема пробы 5 мкл.
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Рис. 11П  –  Создание новой температурной программы для меди

3.3.11 Нажмите клавишу «Сохранить» в окне «Создание температурной программы» и новая программы нагрева отобразится в окне «Температурные программы» (Рис. 12П)
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Рис. 12П  –  Новая температурная программа «Cu 30мкл»

3.3.12 При нажатии на кнопку «Выбрать» в окне «Температурные программы» (Рис. 12П) новая температурная программа «Cu 30мкл» будет прицеплена к создаваемой методике.
3.4 Настройка  спектрометра

3.4.1 Откройте базовую методику на определяемый элемент, например, для меди откройте методику «Cu». Появится окно «Методики и калибровки» (Рис. 13П) с параметрами этой методики. 
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Рис. 13П  –  Окно  «Методики  и  калибровки»  с  базовой  методикой  «Cu»
3.4.2 Кликните по кнопке «Загрузить» в окне «Методики и калибровки» (Рис. 13П). Начнётся загрузка параметров методики. При этом в главном окне программы (Рис. 1П) появится сообщение «Установка параметров методики» (Рис. 14П), которое исчезнет после установки  параметров,  через  несколько  секунд.
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Рис. 14П  –  Установка  параметров  методики

3.4.3 После окончания процедуры установки параметров в блокноте «Параметры», расположенном в правом верхнем углу главного окна будут введены значения параметров выбранной методики. Кликните по закладке «Турель» в блокноте «Параметры»  (Рис. 15П).

[image: image26.png]© Ksant 7 / Meropmka: Cu =I5l x|
Kanibposicn

Horpsorow| 1| Morcsponarop Tapere

Mevop _[owous

Totmua | Merogucn || Mapavterpes R0 R [ I S

[pe =
R A [ I B g

R0 A [ I N P

R0 R [ I S N (e

R A [ I I B e

Bcruposia naie

Coxparire napanerpe!

@ Mpusop © Bona & Apron

) 0 2 E 7] EY 60 70 ) 50 100 110 120 130 140 150 160 170 180 150 200,





Рис. 15П  –  Главное  окно  программы  после  установки  параметров

3.4.4 Если интенсивность изучения ЛПК, отображаемая горизонтальным желтым шнуром внизу главного окна программы, больше 20 единиц нажмите кнопку «Юстировка лампы» в блокноте «Параметры» на закладке «Турель». В центре главного окна программы появится сообщение: [image: image27.png]X Noacrposika rypenu



 и начнётся автоматическая юстировка лампы. После окончания этой процедуры нажмите кнопу «Сохранить параметры»  в  блокноте  «Параметры»

3.4.5 Если интенсивность изучения ЛПК меньше 20 единиц необходимо произвести ручную юстировку лампы. В меню главного окна программы, выбрать пункт «Прибор», 
а  в  нём  подпункт  «Ручная  юстировка  лампы»  (Рис. 16П).
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Рис. 16П  –  Выбор  ручной  юстировки  лампы  в  главном  окне

3.4.6 В  главном  окне  программы  появится  окно  «Ручная  юстировка  лампы»  (Рис. 17П).
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Рис. 17П  –  Окно  «Ручная  юстировка  лампы»

Изменяя координаты X, Y добейтесь, чтобы интенсивность излучения выросла до 20, после чего нажмите кнопку «Сохранить» в окне «Ручная юстировка лампы» (Рис. 17П). Если интенсивность равна нулю, то сначала необходимо лампу отъюстировать вручную так, чтобы центр выходного окна лампы приблизительно совпадал с входной линзой, 
а потом произвести ручную юстировку по интенсивности. Выходить из окна «Ручная юстировка  лампы»  только  через  нажатие  на  кнопку  «Сохранить»  в  этом  окне.

3.4.7 После ручной юстировки лампы перейти к автоматической юстировке лампы согласно п. 3.4.4.

3.4.8 Кликните по закладке «Монохроматор» в блокноте «Параметры» (Рис. 18П) и нажмите кнопку  «Настройка».
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Рис. 18П  –  Подстройка  монохроматора

В центре главного окна программы появится сообщение «Подстройка монохроматора» и начнётся автоматическая подстройка длины волны. После окончания этой процедуры сообщение  исчезнет. 

3.4.9 Если после юстировки турели и подстройки монохроматора интенсивность изучения ЛПК будет меньше 90 единиц, кликните по закладке «ФП» в блокноте «Параметры» (Рис. 19П)  и  нажмите  кнопку  «Балансировка».
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Рис. 19П  –  Балансировка  сигнала  интенсивности

В центре главного окна программы появится сообщение «Балансировка сигнала» и начнётся автоматическая настройка усиления фотоприемника. После окончания этой процедуры сообщение исчезнет. Сигнал интенсивности будет установлен около 100 единиц  (рис. 20П). 
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Рис. 20П  –  Главное  окно  программы  после  настройки  методики 

Нажмите  кнопку  «Сохранить  параметры».  Методика  «Cu»  загружена  полностью.

3.4.10 Откройте баллон с инертным газом (Рис. 5) повернув вентиль 1 баллона на несколько (4-5) оборотов против часовой стрелки. Установите на выходном манометре 2 давление 0,5 ÷ 0,6 МПа,  вращая  кран 3  редуктора  по  часовой  стрелке.
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Рис. 5  –  Газовый  баллон  с  инертным  газом  (аргон  или  азот)

3.4.11 Откройте запорный кран регулятора давления (Рис. 6), повернув его маховик 1 
в горизонтальное положение. Поднимите ручку 2 вверх до щечка и, вращая её, установите  на манометре  3  давление 2,8 ÷ 3,2 bar.  Надавите на ручку  2  до щелчка.
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Рис. 6  –  Регулятор  давления

3.4.12 После открытия магистрали инертного газа индикатор «Аргон» в главном окне программы  (Рис. 20П)  поменяет  цвет  с  красного  на  зелёный  (Рис. 21П).
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Рис. 21П  –  Главное  окно  программы  после  открытия  магистрали  инертного  газа
3.5 Установка  графитовой  печи 

3.5.1 Положить токопроводящие съёмные пластины 1 и 2 на крышку отсека атомизатора (рис. 7а). Графитовую печь 3 вставить в графитовый электрод в правой съёмной пластине 2 так, чтобы дозировочное отверстие графитовой печи располагалось в центре лунки 4 в графитовом электроде (рис. 7а). Переверните левую съемную пластину 1 
и положите на правую пластину 2 со вставленной печью так, чтобы графитовая печь оказалась зажатой между графитовыми электродами, фиксируя сборку левой рукой (рис. 7б).
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Рис. 7  –  Сборка  токоподводящих  съёмных  пластин  и  графитовой  печи

3.5.2 Дозировочное отверстие графитовой печи должно располагаться в отверстии, создаваемом лунками 4 в графитовых электродах. Если вы не видите дозировочное отверстие  в  лунках,  повторите  п. 3.5.1.

3.5.3 Сведите  рычаги 1  съёмника  (рис. 8),  вращая  винт 2  против  часовой  стрелки. 
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Рис. 8  –  Съёмник

3.5.4 Возьмите съёмник (рис. 8) в правую руку и вставьте сведенные рычаги 1 съёмника 
в выборки (5 на рис. 7) токопроводящих съёмных пластин, собранных вместе (рис. 7б) Разведите рычаги съёмника, вращая винт съёмника по часовой стрелке. Сборка токоподводящих  пластин,  зафиксированная  съёмником,  показана  на  рис. 9.
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Рис. 9  –  Сборка  токоподводящих  пластин,  зафиксированная  съёмником

3.5.5 Переведите переключатель «Атомизатор» на задней панели спектрометра (рис. 2) 
в положение «ОТКР». При этом подвижная правая направляющая стойка (позиция 8 
на  рис. 3)  сместится  вправо.

3.5.6 Возьмите съемник за винт и вдвиньте сборку между направляющими стойками вниз 
до упора (рис 10). Переведите переключатель «Атомизатор» на задней панели спектрометра (рис. 2) в положение «ЗАКР». Вывинтите винт съемника против часовой стрелки до упора и отсоедините съемник от сборки. Нажмите большим пальцем 
на сборку, чтобы убедиться, что она доведена до упора. Если сборка вставлена правильно, то сигнал интенсивности в главном окне программы (рис. 21П) 
не  изменится.
Спектрометр  готов  к  работе.
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Рис. 10  –  Установка  сборки  в  направляющие  стойки
3.6 Выбор  калибровки 

3.6.1 В главном окне программы (рис. 21П) выбрать пункт «Калибровки», кликнув по кнопке «Калибровки»  в  верхней  строке  главного  меню  (рис. 22П).
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Рис. 22П  –  Главное  меню.  Пункт  «Калибровки»

3.6.2 Для измерений по существующей калибровке в окне пункта «Калибровки» (рис. 22П) выберете подпункт «Выбрать» при этом появится окно «Методики и калибровки» 
со  списком  существующих  калибровок  (рис. 23П).
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Рис. 23П  –  Окно  со  списком  существующих  калибровок

3.6.3 Выберете нужную калибровку из списка, кликнув по названию калибровки.
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Рис. 24П  –  Выбор  калибровки  «Cu_80»

В окне «Методики и калибровки» появится параметры калибровки, использованные при ее создании, в том числе калибровочные стандарты и график калибровочной зависимости.

3.6.4 Для загрузки выбранной калибровки кликните по кнопке «Загрузить». Появится главное окно программы с новой кнопкой «Измерение» (рис. 25П).
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Рис. 25П  –  Главное  окно  программы  с  кнопкой  «Измерение»

3.7 Проведение  измерений

3.7.1 Для проведения измерений концентрации элемента по выбранной калибровке кликните по кнопке «Измерение». В главном окне программы появится окно «Измерение» (рис. 26П), в котором отображается выбранная калибровка и кнопка «Измерение» (окрашена в зеленый цвет) первого запуска программы нагрева графитовой печи и кнопки выбора режима обработки и хранения/удаления результатов измерений,  формы  отображения  результатов  измерений. 
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Рис. 26П  –  Окно  «Измерения»

3.7.2 Перед проведением серии измерений можно оперативно изменить параметры выбранной методики (параметры программы нагрева графитовой печи, ток лампы, длину волны резонансной линии), произвести балансировку сигнала интенсивности, настройку монохроматора на максимум интенсивности в блокноте «Параметры», расположенном  в  правом  верхнем  углу  главного  окна  программы  (рис. 26П). 
Если после изменения параметра нажать на клавишу «Сохранить параметры», 
то изменённый параметр будет действителен для текущей серии измерений. 
В противном случае изменённый параметр будет действовать только для текущего измерения. 

3.7.3 Пункт меню «Вид» в окне «Измерения» (рис. 27П) позволяет выбрать метрологические и иные характеристики, которые будут отображаться при проведении серии измерений. Выбор может быть произведен, как перед проведением серии, так и после проведения серии измерений.
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Рис. 27П  –  Выбор отображаемых характеристик

3.7.4 В строке «Новый образец» можно ввести название анализируемого образца. После нажатия на кнопку «Добавить» это название появится в таблице измерений (рис. 28П). Если этого не сделать перед проведением серии измерений, то таблице измерений появится название «Образец 1», которое можно отредактировать после проведения серии измерений. Объем (в мкл) должен соответствовать объему, использованному при проведении выбранной калибровки.
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Рис. 28П  –  Введение названия анализируемой пробы

3.7.5 Настройте микропипетку на выбранный объём. Наденьте на микропипетку чистый наконечник. Отберите аликвоту анализируемой пробы и сдозируйте её в графитовую печь. Нажмите на кнопку «Измерение» (эта кнопка окрашена в бледно зелёный цвет), расположенную в верхней строке окна «Измерения». При этом запустится программа нагрева графитовой печи и в правой части главного окна появится окно «Аналитический сигнал»  (рис. 29П). 
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Рис. 29П  –  Запуск программы нагрева графитовой печи

3.7.6 В окне «Аналитический сигнал» индицируется текущая стадия нагрева (Пиролиз 1 
на рис 29П), а бегущей строке отображается протекание этой стадии. Программа нагрева может быть прервана нажатием на кнопку «Прервать» в окне «Аналитический сигнал» или нажатием на клавишу «Пробел» компьютера.

3.7.7 После окончания программы нагрева в окне «Аналитический сигнал» отображается импульс атомной абсорбционности (красная линия), который определяется выражением  (6). 
В правом верхнем углу окна «Аналитический сигнал» индицируются амплитудное значение этого импульса «Пик, Б:» и его интеграл «Интеграл, Б*мс:» (рис. 30П).
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Рис. 30П  –  Отображение аналитической информации

3.7.8 Для проведения следующего измерения необходимо нажать на кнопку «Измерить» 
в окне «Аналитический сигнал». Амплитудное значение сигнала отображается 
в таблице окна «Измерения» в столбце «Сигнал». В этой же таблице в столбце «С, мкг/л» отображается значение концентрации, рассчитанное по калибровочной зависимости. На калибровочной кривой появляется желтая точка, координаты которой соответствуют проведенному измерению. Начиная со второго измерения в столбцах «СКО» и «ОСКО, %» появляются статистические характеристики: среднее квадратическое  отклонение  и  относительное  среднее  квадратическое  отклонение.

3.7.9 Для удаления результата измерения необходимо сначала снять галочку напротив удаляемого измерения в столбце «Образец». При этом выбранное измерение будет исключено из статистических расчётов. Затем в пункте меню «Удалить» нажать 
на строку «Параллельные определения» и результат выбранного измерения будет удалён. Для удаления образца из таблицы измерений в пункте меню «Удалить» нажать на  строку  «Образец».

3.7.10 В окне «Аналитический сигнал» кроме сигнала атомной абсорбционности отобра​жаются сигнал (синий) фоновой абсорбционности, определяемый выражением (5), и сигнал (красный) суммарной абсорбционности, определяемый выражением (4). Сигнал фоновой абсорбционности отображается по умолчанию, а для отображения сигнала суммарной абсорбционности необходимо в окне «Аналитический сигнал» в пункте меню «Вид» выбрать опцию «Отображать суммарное поглощение» (рис. 31П). 
Сигнал  суммарного  поглощения  начнёт  отображаться  с  последующего  измерения.
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Рис. 31П  –  Отображение сигнала суммарного поглощения

3.7.11 После окончания серии измерений концентрации элемента в анализируемом образце и удалении аномальных результатов может быть составлен и сохранен оперативный отчет. Для этого в меню окна «Измерения» в пункте «Отчет» необходимо выбрать форму  отчёта:  «Текст»  или  «Таблица»  (рис. 32П).
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Рис. 32П  –  Формирование оперативного отчёта

При выборе опции «Текст» отчёт может быть сохранен в программе OpenOffice.org.Writter (рис. 33П), а при выборе опции «Таблица» отчёт может быть сохранён  в  программе  OpenOffice.org.Calc. 
20.07.2011 16:17:50
	Элемент:
	Cu

	Название методики:
	Cu

	Название калибровки:
	Cu_80


	Образец:
	N
	C,мкг/л
	Сигнал
	Объём
	СКО
	ОСКО,%

	Проба _№123
	2
	50,116
	0,4700
	5,0000
	0,8124
	1,6

	
	
	49,541
	0,4650
	
	
	

	
	
	50,690
	0,4749
	
	
	


Рис. 33П  –  Оперативный  отчёт
3.7.12 Результаты измерений могут сохраняться в сводной таблице (рис. 34П), в которой производится обработка результатов с учётом параметров предварительной подготовки анализируемой пробы (масса навески, объём минерализата, фактор разбавления и др.). Для сохранения результатов измерения в таблицу необходимо нажать на кнопку «Сохранить» в окне «Измерения» Таблица может быть отображена при  закрытом  окне  «Измерения».  Работа  со  сводной  таблице  описана  в  п. 3.13.
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Рис. 34П  –  Сохранение результатов в сводной таблице
3.8 Создание калибровки

3.8.1 Откройте методику на определяемый элемент, например на свинец (Методика: Pb). 
В пункте «Калибровки» главного окна программы выберете опцию «Создать» (рис. 35П).
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Рис. 35П  –  Создание  калибровки

В главном окне появится окно «Создание калибровки» (рис. 36П).
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Рис. 36П  –  Окно  «Создание  калибровки»

3.8.2 В окне «Создание калибровки выберете тип аналитического сигнала используемого для калибровки: «Пик» или «Интеграл». Способ аппроксимации калибровки может быть выбран в пункте «Тип кривой» после проведения калибровки. В пункте «Размерность» выберете единицу концентрационной размерности, в пункте «Объем» выберете значение объема аликвоты (рис. 37П). Введите значения концентрации стандартных образцов, используя окно «Концентрация:» и кнопку «Добавить». Введите название калибровки в окне «Название:» и описание калибровки – в окне «Описание:» (рис. 38П).
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Рис. 37П  –  Выбор параметров калибровки 
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Рис. 38П  –  Введение стандартов, названия и описания калибровки 

3.8.3 Выберете первый стандарт (обычно это фоновый раствор) и начните измерения. Количество параллельных измерений (не менее двух) каждого стандарта заранее 
не  устанавливается,  а  определяется  статистическими  характеристиками  серии. 

3.8.4 Начните измерения следующего стандарта и т.д. Начиная с измерения второго стандарта в окне «Создание калибровки» появятся точки калибровки и аппроксимирующая кривая (рис. 39П). 
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Рис. 39П  –  Измерение  второго  стандарта 

3.8.5 После окончания измерений последнего стандарта в окне «Создание калибровки» появятся  все  калибровочные  точки  и  аппроксимирующая  кривая  (рис. 40П).
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Рис. 40П  –  Финальный  этап  калибровки 

3.8.6 После создания калибровки выбирается тип кривой аппроксимации: линейная, параболическая или дробно-рациональная. Критерием выбора кривой является погрешность  калибровки.

3.8.7 Для сохранения созданной калибровки необходимо нажать на кнопку «Сохранить» 
в окне «Создание калибровки». Расположение созданной калибровки в окне «Методики и калибровки» показано на рис. 41П. Для вывода калибровки на печать (рис. 42П) необходимо нажать на кнопку «Печать» в окне «Методики и калибровки». 
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Рис. 41П  –  Расположение  созданной  калибровки 

Методика:

	Название:
	Pb

	Элемент:
	Pb

	Длина волны, нм:
	283,30

	Ток ЛПК, мА:
	10

	Усиление фотоприёмника, В:
	51,0


Температурная программа:

	
	Нарастание,с
	Выдержка,с
	Температура,С
	Газ

	Испарение
	3000
	5000
	100
	+

	Пиролиз 1
	3000
	5000
	120
	+

	Пиролиз 2
	3000
	3000
	150
	-

	
	Нарастание, мс
	Выдержка, мс
	
	

	Атомизация
	0
	1000
	600
	

	Очистка
	0
	1000
	600
	+


Калибровка:

	Название:
	Pb_911

	Сигнал:
	Пик

	Размерность:
	мкг/л

	Объем:
	5,0000

	Тип кривой:
	Дробно-рациональная

	Погрешность:
	1,1559


Калибровочный график:

[image: image60.wmf]
Стандарты:
	Стандарт
	Сигнал
	N
	СКО
	ОСКО,%

	0
	0,0014
	2
	0,0001
	10,8

	20,000
	0,2210
	3
	0,0059
	2,7

	40,000
	0,3944
	2
	0,0001
	0,0

	60,000
	0,5349
	2
	0,0106
	2,0


Рис. 42П  –  Печать  калибровки 
3.9 Уточнение  калибровки
3.9.1 Откройте нужную калибровку согласно п. 3.5.3.

3.9.2 В пункте «Калибровки» главного окна программы выберете опцию «Уточнить» (рис. 43П).  В главном  окне  появится  окно  «Уточнение  калибровки»  (рис. 44П).
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Рис. 43П  –  Уточнение  калибровки 
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Рис. 44П  –  Окно  «Уточнение  калибровки» 

3.9.3 В окне «Уточнение калибровки» задать значения уточняющих стандартов в окне «Стандарт», используя кнопку «Задать». Уточнение калибровки производится по двум (не более) стандартам. После проведения измерений уточняющих стандартов в окне «Уточнение  калибровки»  появится  уточнённая  калибровочная  кривая  (рис. 45П).
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Рис. 45П  –  Уточнённая  калибровочная  кривая 

3.9.4 Нажмите кнопку «Продолжить» в окне «Уточнение калибровки» и появится окно «Измерения» с уточненной калибровкой (рис. 46П). Дальнейшие измерения производятся согласно п.3.7. Уточненная калибровка сохраняется до окончания сеанса, пока  не  будет  закрыта  программа  «Квант Z».
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Рис. 46П  –  Окно  «Измерения»  с  уточнённой  калибровкой 

3.10 Изменение  калибровки

3.10.1 Откройте калибровку (Pb_911), согласно п. 3.5.3.

3.10.2 В пункте «Калибровки» главного окна программы выберете опцию «Изменить» (рис 47П). В главном окне программы появится окно «Калибровка Pb_911» (рис 48П).
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Рис. 47П  –  Изменение  калибровки 

3.10.3 В главном окне программы появится окно «Калибровка Pb_911» (рис 48П). Внесите необходимые изменения в калибровку. Возможны следующие изменения в любом сочетании: произвести новые измерения для введенных стандартов, произвести дополнительные измерения, добавить стандарты, удалить стандарт (удаление стандарта «60» показано на рис. 48П), изменить тип аналитического сигнала, используемого для калибровки, поменяв «Пик» на «Интеграл», изменить тип кривой аппроксимации, выбрав его в пункте «Тип кривой», изменить название или описание калибровки. Удаление результата измерения, или удаления стандарта целиком являются необратимыми изменениями, т.е. приводят к потере информации. Все остальные  изменения  обратимые. 
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Рис. 48П  –  Окно  изменения  калибровки  (удаление  стандарта  «60») 

3.10.4 После внесения изменений (удаления стандарта «60» в окне “»» «Калибровка Pb_911» появится  изменённая  калибровка  (рис. 49П). 
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Рис. 49П  –  Окно  измененной  калибровки 

Для  сохранения измененной калибровки нажмите кнопку «Сохранить в строке меню. 

3.11 Настройка  автоматического  дозатора

3.11.1 Первичная юстировка автоматического дозатора производится на выключенном спектрометре.

3.11.2 Вставьте графитовую печь в атомизатор согласно п. 3.4. 

3.11.3 Штанга манипулятора  8 (Рис. 2) должна находиться в горизонтальном положении. Опустите вручную штангу в нижнее положение, до касания ее с верхней крышкой атомизатора. При этом горизонтальное положение штанги не должно быть нарушено. 3.11.4.
Вращая съемный держатель наконечника, добейтесь, чтобы носик держателя оказался в крайнем переднем положении (рис. 11а). Вращая ручку 9 (рис. 2) продольной регулировки манипулятора, расположенную на задней панели спектрометра, добейтесь, чтобы носик держателя расположился над дозировочным отверстием  графитовой  печи  (рис. 11б). 



















Рис. 11  –  Оптимальные  положения  держателя  наконечника 
над  графитовой  печью  (вид  сверху):     1 – графитовая  печь, 
2 – дозировочное  отверстие,     3 ‑ держатель  наконечника

3.11.4 Включите спектрометр и отройте методику на определяемый элемент. В пункте прибор главного окна программы выберете пункт меню «Настройка автосэмплера» (рис. 50П). 
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Рис. 50П  –  Выбор  настройки  автосэмплера

В  главном  окне  появится  окно  «Настройка  автосэмплера»  (рис. 51П).
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Рис. 51П  –  Окно  «Настройка  автосэмплера»

3.11.5 Нажмите кнопку «В печь» в окне «Настройка автосэмплера» (рис. 51П). Держатель наконечника станет над печью. Используя прокрутку в пункте «Положение в печи» 
или нажимая на клавишу «(» на клавиатуре компьютера, поднимите держатель 
в крайнее верхнее положение, при этом в окне прокрутки появится число «255».


3.11.6 Откиньте штангу манипулятора вверх и плотно наденьте наконечник на держатель. Верните штангу  в  горизонтальное  положение. 

3.11.7 Нажмите кнопку «В печь» в окне «Настройка автосэмплера» (рис. 51П). Манипулятор опустится нижнее положение, наконечник расположится над печью. Вращая, держатель наконечника вокруг эксцентричной оси и ручку 9 (рис. 2) продольной регулировки манипулятора, расположенную на задней панели спектрометра, установите  наконечник  строго  над  дозировочным  отверстием  печи.

3.11.8 Используя прокрутку в пункте «Положение в печи» или нажимая на клавишу «(» 
на клавиатуре компьютера введите наконечник в дозировочное отверстие печи и продолжайте опускать его до тех пор, пока интенсивность не уменьшится до 30÷40 единиц. Нажмите кнопку «Вверх» и держатель с наконечником переместится в крайнее верхнее положение. Проверьте повторяемость положения наконечника в графитовой печи, снова нажав кнопку «В печь». При этом интенсивность должна уменьшится 
до достигнутого значения 30-40 единиц. Переведите держатель с наконечником 
в  верхнее  положение,  нажав  кнопку  «Вверх».

3.11.9 Установите кассету  7 (Рис. 2) для образцов на привод  6 (Рис. 2). Проверьте правильность попадания дозирующего наконечника в промывочную ёмкость и пробирку с анализируемым образцом, последовательно нажимая на кнопки «В промывку» и «В пробу». При этом наконечник должен попадать в выбранные позиции.  Нажмите  кнопку  «Вверх»  и  автосэмплер  готов  к  работе
3.12 Работа  с  автоматическим  дозатором

3.12.1 В пункте «Прибор» меню главного окна выберите пункт «Измерения с автосэмплером» (рис. 52П).
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Рис. 52П  –  Выбор  пункта  меню  «Измерения  с  автосэмплером»

3.12.2 Появится окно «Измерения с автосэмплером» (Рис. 53П), в котором отображается таблица с числом строк, соответствующим числу позиций проб в кассете, и шестью столбцами  (число  спектральных  ламп  в  ламповой  турели  спектрометра).
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Рис. 53П  –  Окно  «Измерения  с  автосэмплером»

3.12.3 Для установки количества анализируемых образцов (числа строк) и определяемых элементов (числа столбцов) откройте дополнительное окно, щелкнув левой кнопкой мышки по двойной стрелке (>>), расположенной в левой части окна «Измерения 
с автосэмплером». В дополнительном окне (слева) появятся строки выбора числа образцов и калибровок, т.е. определяемых элементов. Установим в строке «Образцы» ‑ 6, в строке «Калибровки» ‑ 2. Для того чтобы введенные параметры вступили в силу, нужно щёлкнуть мышкой по основному полю окна (поле белого цвета) (рис. 54П).
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Рис. 54П  –  Выбор  числа  образцов  и  числа  калибровок

3.12.4 При  работе  с  автоматическим  дозатором  возможны  следующие  режимы:

а)
проведение  измерений  по  существующей  калибровке;

б)
проведение измерений по существующей калибровке с её предварительным уточнением;

в)
создание  новой  калибровки  и  проведение  измерений  по  новой  калибровке.

3.12.5 При измерении по существующей калибровке следует выбрать число анализируемых образцов (допустим это число равно шести) и число определяемых элементов (допустим два элемента – мышьяк и медь). Двойным щелчком левой кнопки мышки на верхней строке активизируйте окно «Методики и калибровки» программы и выберете нужную калибровку. При щелчке на верхней строке по символу элемента снизу справа появляется  выбранная  калибровочная  зависимость  этого  элемента  (Рис. 55П).
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Рис. 55П  –  Ввод  калибровок  элементов

Для того чтобы отобразить условия параметры используемой калибровке (сигнал, тип аппроксимирующей кривой, размерность концентрации, объем дозируемой аликвоты) необходимо щелкнуть правой кнопкой мышки по символу элемента в верхней строке. 

3.12.6 Для выбора типа образца (анализируемый или калибровочный) и задания числа параллельных определений наведите мышку на ячейку «Образец №» и щелкните правой кнопкой мышки. При этом соответствующая ячейка окрасится в желтый цвет (редактируемая ячейка) (Рис. 56П).Тип образца (анализируемый или калибровочный) выбирается в раскрывающемся списке «Тип образца». В строке «Пар. определений» выбирается  число  параллельных  определений  (n).
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Рис. 56П  –  Ввод  типа  образца  и  числа  параллельных  определений

3.12.7 Для ввода наименования образца наведите мышку на надпись «Образец №» 
в редактируемой ячейке и произведите двойной щелчок левой кнопкой мышки. 
Имя «Образец №» активизируется (Рис. 57П). Отредактируйте наименование образца, например  «Проба №1».

[image: image75.png]Bhaanrzotauymawe) L

Larvie Konbposn Mpnbop Dorouws

&\ @ @

Totmua | Merogucn | Mapaverps

Comparurs | Bevon | Pooversa | Unanme | newre | Wareperve|
Otpaier Ba Cu
e— Gz =
Kaspoeni g
2 V-5 V-5
LTS p——— 2 |ocpazen2
V-5 V-5
Map. onpeaener: 2B {5 otpeoens
V-5 V-5
4 ctpaseud
« ned
V-5 V-5
5 copaseus
10
V-5 V-5
6 copsseus
Vo5 Vo5
N Curvan c
0 1ps a4 sias e
© Mpubop o Bona o Apron
7 7 7 7 7 7 7 7 7 | | [
o T ERE) @ ER) 7 £ % o Mo 1 1w 1w s ie0 0 e 150 oo





Рис. 57П  –  Ввод  наименования  образца

3.12.8 Для определения статуса ячейки (Элемент – Образец №), т.е. выбора измерять или 
не измерять элемент в Образце № наведите мышку на соответствующую ячейку и щелкните правой кнопкой мышки. Ячейка окрасится желтым цветом (редактируемая ячейка). В левой части окна, в раскрывающемся списке «Действие» установите нужный статус редактируемой ячейки «измерять» или «не измерять» (Рис. 58П). «Измеряемые» ячейки  будут  окрашены  белым,  а  «не  измеряемые»  ‑  чёрным  цветом.
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Рис. 58П  –  Определение измерительного статуса ячейки

3.12.9 Для редактируемой ячейки установите объем дозируемой аликвоты, выбрав его скролингом  в  строке  «Объём»  (Рис. 58П).
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Рис. 58П  –  Выбор  дозируемой  аликвоты  (V)

3.12.10 Для старта сеанса наведите курсор мышки на светло-зеленую кнопку «Измерение» и щёлкните левой кнопкой мышки. При этом на светло-зеленой кнопке вместо надписи «Измерение» появится надпись «Прервать». Спектрометр настроится на методику Cu, устройство произведет промывку дозировочного наконечника дистиллированной водой, отбор аликвоты анализируемой пробы (Проба №1) и дозирование аликвоты 
в графитовую печь. После этого стартует программа нагрева графитовой печи. 
После окончания программы нагрева графитовой печи в окне (Рис. 59П) в окне «Аналитический сигнал» появится текущий аналитический сигнал, в нижней части окна отображаются: номер прошедшего измерения (N), значение аналитического сигнала (Сигнал)  и  соответствующее  значение  концентрации  (С, мкг/л). 
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Рис. 59П  –  Отображение  текущей  информации

В соответствующей ячейке окна (на пересечении строки Проба № и столбца Cu) индицируются средние арифметические значения проведенных параллельных измерений концентрации и аналитического сигнала и значение относительного среднего квадратического отклонения. На калибровочной кривой отображается точка, соответствующая  текущим  значениям  сигнала  и  концентрации. 

Для прерывания программы нагрева следует навести курсор мышки на светло-зелёную кнопку  «Прервать»  и  щелкнуть  левой  кнопкой  мышки.

3.12.11 Для удаления результата измерения необходимо навести курсор мышки на галочку перед номером с удаляемым измерением и щелкнуть левой кнопкой мышки (Рис. 60П). Галочка будет снята. Затем в меню выбрать пункт «Удалить» и нажать на «Удалить парал. определение». Отмеченное измерение будет удалено. Если удаление произвести в процессе проведения измерений, то удаленное измерение будет автоматически  повторено. 
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Рис. 60П  –  Удаление  измерения

3.12.12 После проведения заданного числа (n=6) измерений концентрации элемента (Cu) 
в указанной пробе (Проба №) окно «Аналитический сигнал» закроется, 
в соответствующей активной ячейке таблицы отобразятся средние арифметические значения концентрации и аналитического сигнала и значение относительного среднего квадратического отклонения результатов измерения концентрации (Рис. 61П). 
В нижней части окна будут отображены результаты параллельных измерений аналитического  сигнала  и  концентрации.
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Рис. 61П  –  Итоговая  индикация  результатов  определения  Cu  в  пробе  «Проба №»

3.12.13 После окончания анализа пробы «Проба №» автоматически начнётся определение текущего элемента (Cu) в следующей пробе «Пит. вода» и т.д. После того, как будут проанализированы  все  указанные  пробы,  устройство  остановится. 

3.12.14 Для того чтобы индицировать результаты параллельных измерений пробы, необходимо навести курсор мышки на соответствующую ячейку, и щелкнуть левой кнопкой мышки. При этом в нижней части окна отображаются результаты параллельных измерений аналитического сигнала и концентрации. При необходимости одно или несколько измерений могут быть удалены согласно процедуре описанной 
в п. 2.4.11. Если после удаления вновь запустить программу, нажав на кнопку «Измерение»,  то  все  удалённые  измерения  будут  автоматически  повторены.

Для того чтобы перед проведением измерений концентрации элемента в анализи​руемой пробе провести уточнение калибровки необходимо сначала выбрать уточняемые калибровки согласно п. 3.12.5. Затем установите пробирки с уточняющими стандартами в турель для образцов, непосредственно перед пробирками с анали​зируемыми пробами. Например, установить пробирку с уточняющим стандартом 
в позицию №1 турели, если используется один уточняющий стандарт, или установить пробирку с уточняющими стандартами в позиции №1 и №2, если используются два уточняющих стандарта. Можно использовать составные стандарты для нескольких определяемых  элементов. 

3.12.15 Активизируйте ячейку с первым уточняющим стандартом (рис. 62П), для чего наведите курсор мышки на ячейку и щелкните правой кнопкой мышки. При этом ячейка окрасится в желтый цвет. Активизируйте левую часть окна, щелкнув левой кнопкой мыши по значку >>. В раскрывающемся списке «Тип образца» выберите «Калибровочный».
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Рис. 62П  –  Ввод уточняющих  стандартов

При этом в активном окне надпись «Образец №1» поменяется на надпись «Стандарт №1». Цвет ячеек станет темно-зелёным. В строке «Пар. определения» задайте  число  параллельных  измерений  в  уточняющем  стандарте. 

Активизируйте ячейку с определяемым элементом в первом уточняющим стандарте, для чего наведите курсор мышки на эту ячейку и щелкните правой кнопкой мышки. Цвет ячейки станет светло-зелёным. В левой части окна в строке «Объём» задайте объём  дозируемой  аликвоты.

3.12.16 Наведите курсор мышки на ячейку с определяемым элементом в первом уточняющем стандарте и произведите двойной щелчок правой кнопкой мышки. При этом ячейка окрасится в белый цвет и в ней замигает редакторский курсор (Рис. 63П). Введите значение концентрации в уточняющем стандарте (задается только число, без единиц концентрации), например число 20 будет соответствовать 20 мкг/л, в соответствии 
с  выбранной  калибровкой.
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Рис. 63П  –  Задание  значения  концентрации  уточняющего  стандарта

Если уточняющий стандарт отсутствует в выбранной позиции, то в раскрывающемся списке «Действие» нужно выбрать «Не измерять». При этом пропущенная ячейка поменяет  цвет  на  черный  (рис. 204П). 

[image: image83.png]©IKBAHT 2.3TA (3nynaunm)
Lo Kawpoorn Moyiop_Donows

=181]

@ @

Totmua | Merogacn | Mapaverps

(B orepenn < smvocsmnepon

Womeperve|

Cowparurs | _Boson | Pacverea | Unanre | Nevare |

T BN

3 Mposa it

4 Mposah:22
» n=5

5 Mposa 13

6 Mposa 1213

N Curvan C

03

025
02
015
01

005

0 85 1707 25605 3414

@ Mpusop_© Bona o Apron

_—

o 10 0 0 ) 50 60 0 &0 0 100

110

120

130

140

150

160

170

180 150





Рис. 64П  –  Разметка  ячеек  при  уточнении  калибровки

Аналогично, если элемент не нужно измерять в какой-либо пробе, то нужно активизировать соответствующую ячейку и в раскрывающемся списке «Действие» выбрать «Не измерять». Разметка на рис. 20 соответствует следующим действиям: уточнение калибровки As по стандарту 20 мкг/л, определение As в пробах №№ 11, 13 
и 1213, т.е. проба №22 будет пропущена. После этого прибор перестроится на Cu, калибровка Cu будет уточнена по стандарту 30 мкг/л и произведены определения Cu 
в  пробах  №№ 11,  22  и  13  (проба  № 1213  по  меди  не  будет  проанализирована).

3.12.17 Если перед проведением измерений необходимо создать новую калибровку, то сначала необходимо загрузить методику на определяемый элемент. Для этого двойным щелчком левой кнопки мышки на верхней ячейке соответствующего столбца рядом со столбцом «Образцы» активизируйте окно «Методики» программы и загрузите методику, например методику «Sb». Установите пробирки со стандартами 
в соответствующие позиции турели для образцов. Выберете эти позиции стандартов 
в окне программы и установите число параллельных измерений, действуя 
в соответствии с пп 2.4.15‑2.4.18 (рис. 65П). Например, разметка на рис. 65П соответствует калибровке на Sb образцам, и последующему определению Sb в трёх образцах  по  созданной  калибровке. 
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Рис. 65П  –  Разметка  ячеек  для  калибровки

3.12.18 Для установки параметров создаваемой калибровки правой кнопкой мыши щелкните по символу элемента в верхней строке. В левой части откроется дополнительное окно 
с параметрами методики (Рис. 66П). В строке «Размерность» установите требуемую размерность концентрации определяемого элемента, а в строке «Объем» задайте дозируемый объем. Учтите, что если эти параметры не выбрать на данном этапе, то их значения устанавливаются по умолчанию: мкг/л и 5 мкл. Таким образом, если требуется создать калибровку для другой размерности и (или) объёма, то это необходимо сделать перед созданием калибровки. Затем выберете способ регистрации в строке «Пик» - «Интеграл» и задайте кривую аппроксимации калибровки в строке «Тип кривой».
Если эти параметры не выбрать на данном этапе, то они будут установлены 
по умолчанию: способ регистрации «Пик», «Тип кривой» - «Параболическая». Измерения концентрации в установленных образцах будут произведены по калиб​ровке, в которой используются пиковый способ регистрации и параболическая аппроксимация калибровки. Однако в дальнейшем, при использовании полученной калибровки для последующих измерений, способ регистрации и (или) кривая аппроксимации может быть изменены. Название и описание калибровки можно ввести, как  на  данном  этапе,  так  и  после  проведения  калибровки  и  измерений.
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Рис. 66П  –  Установка  параметров  калибровки

3.12.19 Для задания концентраций элемента в стандарте наведите курсор мышки на ячейку, расположенную рядом с этим стандартом и произведите двойной щелчок левой кнопкой мышки. При этом ячейка окрасится в белый цвет и в ней замигает редакторский курсор (Рис. 67П). Введите значение концентрации в стандарте (задаётся только  численное  значение  концентрации,  без  единиц  концентрации (Рис. 67П).
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Рис. 67П  –  Задание  значений  концентраций  элемента  в  стандартах

Можно изменить название стандартного образца с обезличенного «стандарт №» 
на конкретный, например «Фон» или 20 мкг/л. Для этого необходимо произвести двойной щелчок по названию «стандарт №», При этом ячейка окрасится в белый цвет 
и в ней замигает редакторский курсор. Введите название стандарта. Необходимо отметить, что эта операция выполняется для удобства и не является обязательной. 
Она  ни  в  коей  мере  не  влияет  на  дальнейшую  работу  программы  и  прибора. 

3.12.20 Введите названия анализируемых образцов и число параллельных определений. 
Для этого произведите двойной щелчок по названию «Образец №». Ячейка станет белой, название «Образец №» окрасится в синий цвет и название станет активным 
для редактирования. Задайте число параллельных определений в строке «Пар. определения»  в  левой  части  окна  (рис. 68П)
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Рис. 68П  –  Ввод  названий  анализируемых  образцов  и  числа  параллельных

3.12.21 После нажатия на кнопку «Измерение» прибор в автоматическом режиме настроится на методику «Sb», произведет калибровку прибора по стандартам 0 мкг/л, 50 мкг/л, 100 мкг/л и измерит концентрацию сурьмы в образцах «Проба №1» и «Проба №2» 
по  созданной  калибровке.

3.12.22 После окончания сеанса, в соответствующих ячейках индицируются результаты измерений (Рис. 69П). В ячейках стандартов отображаются средние арифметические значения аналитического сигнала и значение относительного среднего квадратического отклонения результатов измерения аналитического сигнала. В ячейках анализируемых образцов индицируются средние арифметические значения концентрации, значения относительного среднего квадратического отклонения результатов измерения концентрации и средние арифметические значения аналитического сигнала. В правой нижней части окна отображается процесс создания калибровки, а после создания отображается  созданная  калибровка.
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Рис. 69П  –  Результаты  измерений

Если левой кнопкой мыши щелкнуть по соответствующей ячейке, то в нижней части окна будут отображены результаты параллельных измерений аналитического сигнала 
и концентрации, соответствующего образца. На рис. 69П отображены результаты измерений  в  Пробе №2.

3.12.23 Для сохранения созданной калибровки щелкните левой кнопкой мыши по символу определяемого элемента, затем щелкните левой кнопкой по символу >> в левой части окна.  В  левой  части  окна  откроются  параметры  калибровки  (Рис. 70П). 
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Рис. 70П  –  Сохранение  калибровки

Уточните, если необходимо, название и описание калибровки. Для сохранения калибровки левой кнопкой мыши нажмите на клавишу «Сохранить», расположенную 
в левом верхнем углу окна. Под названием Sb_a калибровка будет сохранена 
в выбранной методике Sb. Эта калибровка может использоваться в дальнейшем, 
как при работе с автосэмплером, так и в режиме ручного дозирования. При нажатии 
на клавишу «Сохранить» результаты измерений концентрации элемента в анализи​руемых  образцах  (Проба №1  и  Проба №2)  сохраняться  в  таблице  результатов. 

После окончания сеанса вы можете распечатать текущие результаты. Для этого нажмите на кнопку «Печать» в верхней строке окна программы. Перед печатью следует выбрать параметры отчета. Перед процедурой печати отчёт отобразится на экране дисплея.

3.13 Работа  со  сводной  таблицей

3.13.1 В сводной таблице хранятся результаты измерений 50 последних образцов. Результаты более ранних измерений могут быть выведены по запросу (см. п.3.13.7).

3.13.2 Для вызова таблицы нажать кнопку «Таблица» главного меню программы. При этом откроется окно «Таблица» (рис. 71П.).
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Рис. 71П  –  Сводная  таблица  результатов  измерений

3.13.3 При открытии дежурной таблицы в ней выводятся результаты измерений 
для последних 50 образцов. Данные об образцах, для которых измерения были произведены ранее, могут быть выведены по запросу пользователя (подробнее см. п. 4.5.7). В нижней части окна слева выведены результаты параллельных определений для  образца,  выделенного  в  основной  таблице. 

3.13.4 Любой из образцов, данные о которых содержатся в дежурной таблице, может быть помечен, как холостой, для этого необходимо выделить в таблице строку, соответствующую этому образцу (выделенные строки помечаются красным цветом), и произвести щелчок по кнопке «Определить».  

К холостому образцу можно прикрепить один или несколько анализируемых образцов. Для этого нужно выделить выбранные образцы левой кнопкой мыши при нажатой клавише Ctrl на клавиатуре (холостой и  анализируемые) и произвести щелчок 
по  кнопке  «Прикрепить». 

3.13.5 В таблице выводится значение концентрации, пересчитанное от образца к исходной пробе с учётом пробоподготовки и холостого образца. При пересчёте используются параметры пробоподготовки – количество Q пробы, использованное при пробоподготовке (масса навески или объем аликвоты), объём раствора Vp, коэффициент дополнительного разбавления K. Кроме того, учитываются размерности концентраций в пробе и в образце, а также концентрация определяемого элемента 
в  образце  холостой  пробы Схол..  Для  пересчёта  используется  формула:
Cпр.=(Собр –Схол) Vр K F/Q




(7)

Здесь  Собр – концентрация  в  образце,
Спр. – концентрация в пробе, F – коэффициент, зависящий от размерностей концентрации в образце и в пробе, Схол – концентрация 
в образце холостой пробы. Для образца, выделенного в основной таблице, параметры пробоподготовки выводятся в правом нижнем углу окна. По умолчанию значения всех параметров равны 1. Для пересчета образцов с другой пробоподготовкой следует произвести щелчок по кнопке «Изменить», при этом появится всплывающее окно 
со  списком  параметров  пробоподготовки,  имеющихся  в  базе  данных  (см. рис. 72П). 
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Рис. 72П  –  Окно  со  списком  пробоподготовок

Для добавления в список новой пробоподготовки нажать кнопку «Добавить». 
При  этом  откроется  окно  «Создание  и  изменение  пробоподготовки»  (рис. 73П).

Следует выбрать в списке строку с требуемыми параметрами пробоподготовки 
и  произвести  щелчок  по  кнопке  «Выбрать».  
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Рис. 73П  –  Окно «Создание и изменение пробоподготовки.

3.13.6 Локальное меню в верхней части окна «Дежурная таблица» позволяет задавать перечень выводимых полей (столбцов) таблицы ( кнопка «Вид»), выводить результаты на печать или удалять их. При этом команды «Печать» и «Удалить» выполняются 
только  для  тех,  образцов  которые  помечены  флажками. 

3.13.7 
Из результатов измерений, содержащихся в таблице, можно создавать выборки, 
в которые включаются результаты по помеченным элементам и (или) полученные 
за определенный временной период. Для создания выборки необходимо произвести щелчок по соответствующей кнопке локального меню, при этом появится всплывающее окно «Выборка» (см. рис. 74П). В этом окне следует установить флажки у символов элементов, которые нужно включить в выборку (по умолчанию в окне установлен флажок «Все элементы») и (или) даты начала и конца временного периода. После этого необходимо произвести щелчок по кнопке «ОК», тогда всплывающее окно исчезнет, 
а в таблице останутся только данные, удовлетворяющие заданным критериям выборки.
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Рис. 74П  –  Создание  выборки  результатов  из  дежурной  таблицы

3.13.8 
Данные из таблицы (в том числе выборку) можно вывести на печать или экспортировать в Excel. Для этой цели следует использовать соответствующе кнопки локального  меню.
3.14 Выключения  спектрометра

3.14.1 Возьмите съёмник (рис. 8) в правую руку и вставьте сведенные рычаги 1 съёмника 
в выборки токопроводящих съёмных пластин. Разведите рычаги съёмника, вращая винт съёмника по часовой стрелке. Переведите переключатель «Атомизатор» на задней панели спектрометра (рис. 2) в положение «ОТКР». Возьмите съёмник за винт и вытащите  сборку  из  направляющих  стоек.

3.14.2 Разберите  съёмник.  Графитовую  печь  поместите  в  контейнер.

3.14.3 Закройте баллон с инертным газом (Рис. 5) повернув вентиль 1 баллона почасовой стрелке до упора. Закройте запорный кран регулятора давления (Рис. 6), повернув его маховик  1  в  вертикальное  положение.

3.14.4 Выключить спектрометр, нажав на кнопку (рис. 1, позиция 3) включения спектрометра. При этом будет слышен щелчок выключения магнитного пускателя, 
и  кнопка  включения  начнёт  мигать

3.14.5 Выйти  из  программы  и  выключить  компьютер.

4 Техническое  обслуживание 

4.1 Общие  рекомендации

4.1.1 Неукоснительное выполнение рекомендаций по техническому обслуживанию спектрометра наряду с правилами установки и подготовки к работе гарантируют исправность спектрометра.

4.1.2 Периодически осуществляется поверка прибора. Межповерочный интервал – 1 год.

4.1.3 Первичная поверка спектрометра при выпуске и периодические поверки должны проводиться в соответствии с "Методикой поверки" ГКНЖ.84.000.000 МП.

4.1.4 Периодически поверка должна проводиться также после ремонта, который может повлиять на метрологические характеристики спектрометра. Поверка не требуется после ремонта или замены компьютера или принтера.

4.1.5 Если в течение длительного времени не предусматривается проведение работ,
то   спектрометр  следует   накрывать  чехлом,  который  входит  в  комплект  поставки.
4.2 Основные  процедуры

Процедуры, выполняемые в ходе технического обслуживания, перечислены в табл. 4.

Таблица 4

	Содержание процедуры
	Способ и порядок выполнения
	Периодичность выполнения

	Удаление пыли с наружных поверхностей
	С помощью лоскута фланели
	Ежедневно

	Очистка торцов электромагнита
	Осуществляется с помощью лоскута батиста, смоченного в 70%-ном растворе этилового спирта
	Ежедневно

	Очистка световых каналов 
в магнитопроводе
	Осуществляется с помощью щупа 
из комплекта ЗИП и последующей продувки воздухом или аргоном
	Ежедневно

	Очистка внутренней полости графитовых электродов 
и токоподводящих пластин
	Осуществляется протиркой лоскутом батиста, смоченным в 70%-ном растворе этилового спирта
	Ежедневно

	Продувка воздушного зазора электромагнита
	Осуществляется продувкой аргоном 
или воздухом
	Ежедневно


5 Текущий ремонт
Текущий ремонт прибора заключается в выявлении причин и устранении характерных неисправностей. Перечень этих неисправностей и рекомендации по их устранению приведены в таблице 5. 

Таблица 5. Характерные неисправности и способы их устранения

	Признаки неисправности
	Вероятная причина
	Способ устранения неисправности

	Сигнал интенсивности имеет очень сильные флуктуации
	Плохо отъюстирована лампа
	Отъюстировать лампу

	
	Забились световые каналы в магните
	Прочистить каналы в магните, предварительно вынув сборку с графитовой печью

	
	Неправильное положение графитовой печи
	Установить печь в правильное положение

	Не горит индикатор силовой сети  13 (рис. 2)
	Выключен автоматический выключатель 12 (рис. 2)
	Выключить и повторно включить автоматический выключатель 12

	
	Сработал предохранитель 14 (рис. 2)  «0,25/250В»
	1. Выключите автоматический выключатель 12
2. Снимите графитовую печь в соответствии с инструкцией
3. Кнопкой 3 (рис. 2) выключите прибор
4. Замените вставку плавкую на новую из комплекта ЗИП
5. Кнопкой 3 включите прибор
6. Установите графитовую печь в соответствии с инструкцией
7. Включите автоматический выключатель 12

ВНИМАНИЕ!
В  случае  повторного срабатывания предохранителя 14 необходимо обесточить прибор и вызвать специалиста для устранения неисправности.


6 Хранение
При кратковременном хранении спектрометр должен находиться в закрытом помещении при температуре окружающего воздуха от +10 до +35 (C и относительной влажности не более 80 % при +25 (C. В воздухе не должно быть примесей, вызывающих коррозию. При кратковременном хранении спектрометр следует  накрывать  чехлом,  который  входит  в комплект  поставки

При длительном хранении спектрометр должен быть помещен в чехол
из полиэтиленовой плёнки по ГОСТ10354 с силикагелем  –  осушителем
по ГОСТ3956 в количестве не менее 0,8 кг; чехол должен быть герметично заварен тепловым швом. Компьютер и принтер должны храниться в своей заводской упаковке. При длительном хранении спектрометр должен находиться в закрытом помещении при температуре окружающего воздуха от минус 40(C до +50(C и относительной влажности  не  более  (95±3) %  при  температуре  +35(C.

7 Транспортирование

Спектрометр должен транспортироваться только в упаковочном ящике и в положении, определяемом манипуляционными знаками (Верх», «Не кантовать(. Персональный компьютер и принтер должны транспортироваться в их заводской транспортной упаковке. 

Спектрометр допускается транспортировать крытым автомобильным и железно​дорожным транспортом без ограничения скорости и расстояния в условиях, соответствующих  климатическому  исполнению  ХЛ1,1  по  ГОСТ15150.

Транспортирование следует производить в соответствии со следующими  правилами перевозки  грузов:

· “Общие правила перевозки грузов автотранспортом”, утверждённые Минавтотранспортом РСФСР,  1971 г.

· “Правила перевозки грузов”, издание “Транспорт”,  1977 г.

· “Технические условия перевозки и крепления грузов”, утверждённые МПС СССР,  1966 г.

Распаковка спектрометра после транспортирования при отрицательных температурах должна производиться не ранее, чем через 10 часов после пребывания в нормальных климатических  условиях. 
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