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1  Software ASpect PQ

Beschriebene Software-Version

Bestimmungsgemafe Verwen-
dung

ASpect PQ ist die Steuer- und Auswertesoftware fiir folgende ICP-OES Geréte:
®  PlasmaQuant PQ 9000

= PlasmaQuant 9100

®  PlasmaQuant 9200

Fir die Messabldaufe kdnnen die Methodenparameter entsprechend den Probenanforde-
rungen optimiert werden. Die Ergebnisdaten kdnnen nachberechnet, in verschiedene
Dateiformate exportiert und ausgedruckt werden.

Diese Anleitung enthalt neben der Softwarebeschreibung Hinweise zur Wartung und
Pflege des ICP-OES Gerétes. Viele der Wartungsanleitungen sind mit Animationen und
Videos bereichert.

Das vorliegende Dokument orientiert sich an der Version ASpect PQ 1.4.

Die Software ASpect PQ dient ausschlieRlich der Ansteuerung der oben genannten Gera-
te und der Auswertung der mit diesen Geraten aufgenommenen Daten.

Der Hersteller ibernimmt keine Haftung fiir Probleme oder Schéaden, die durch nichtbe-
stimmungsgemalie Verwendung von ASpect PQ verursacht werden.

ASpect PQ und das damit zu steuernde Geréat diirfen nur durch ausgebildetes und einge-
wiesenes Personal bedient werden. Der Anwender muss mit dem Inhalt dieses und des
Gerate-Handbuches vertraut sein.

1.1 Hinweise zum Datenschutz

Diese Software verwendet Probennamen und erlaubt optionale Angaben zur Probe (No-
tizen). Der Probenname dient als Identifikator fiir die Testergebnisse einer bestimmten
Probe. Insbesondere im klinischen Umfeld kénnten durch den Probennamen Testergeb-
nisse der natlrlichen Person zugeordnet werden, an der die Tests durchgefiihrt wurden.
Die personenbezogenen Daten sollten so weit wie mdglich minimiert werden, um si-
cherzustellen, dass niemand personenbezogene Informationen aus dem Probennamen
oder den optionalen Notizen ableiten kann. Es sollten keine direkten Identifikatoren wie
Namen, Sozialversicherungsnummern, nationale Identifikationsnummern, Geburtsdaten
oder andere personliche Attribute verwendet werden. Es liegt in der Verantwortung der
fur die Datenverarbeitung Verantwortlichen in den Labors, die geltenden Datenschutz-
gesetze und -verpflichtungen einzuhalten.

Analytik Jena kann darum bitten, dass Dateien mit Messergebnissen, die auch Proben-
namen oder Notizen enthalten, im Rahmen von servicebezogenen Aktivitaten wie Kun-
densupport, Fehlerbehebung und Untersuchung von Beschwerden weitergegeben wer-
den.

1.2  ASpect PQ starten

» Schalten Sie das Gerat und den Probengeber ein.
» Klicken Sie auf das ASpect PQ-lcon auf dem Windows-Desktop.
v ASpect PQ wird gestartet.
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» Wenn die optionale Benutzerverwaltung installiert ist, erfolgt eine Abfrage von Be-
nutzernamen und Passwort. Erst bei erfolgreicher Eingabe wird das Programm
ASpect PQ freigegeben.

Nach dem Start der Software wird der Quickstart gedffnet. Sie haben hier die Méglich-
keit, Worksheets mit voreingestellten Methoden und Sequenzen fir einen schnellen
Messstart zu wahlen oder direkt auf die Oberflache von ASpect PQ zu wechseln.

1.2.1 Fenster Quickstart

Einstellungen im Fenster
Quickstart

Nach Start der Software und Anmeldung eines Benutzers (nur bei installierter Benutzer-
verwaltung) erscheint das Fenster Quickstart. Von hier aus kénnen Sie ein Worksheet
laden oder ohne weitere Voreinstellungen in ASpect PQ wechseln. Das Fenster Quick-
start kdnnen Sie in ASpect PQ auch mit dem Menibefehl Datei | Quickstart &ffnen.

QUICKSTART ZEIT: 10.08.2020 %:55:13

Gerat: PQ 9100

ASpect PQ Version: 1.3.0.

ANWENDER: | Userl (Ebene 1) | users
LABOR: A1 Lab |
O Routine ® Methodenentwicklung
Worksheet Letzte Anderung  Von BESCHREIBUNG
09.06.2020 15:50 Elemental impurities USP 232/233 ~
Sample preparation:
Screening 09.06.2020 15:51 Analytik Jena Torch material: Quartz
. Elem. /Mavelength: As 188,979 nm
Semi Quant 09.06.2020 15:51  Analytik Jena Plasma power [W]1200
View: axial
Flasma gas[L/min]: 12
Neb. gas[L/min]: 0.6
Calibration range: 0 - 112.5 pg/L
Elem. /M/avelength: Cd 214,441 nm
Plasma power [W]:1200
View: axial
Plasma gas[L/min]: 12
Meb. gas[L/min]: 0.6 W
Favoriten Zuletzt verwendet Vordefiniert alle ,O alle (3)
Torchmaterial: Quarz w

Abmelden... Quickstart tberspringen Beenden

Folgende Optionen und Schaltflachen stehen im Fenster Quickstart zur Verfligung.

Option / Beschreibung
Schaltflache
Anwender Bei Verwendung der optional installierbaren Benutzerverwaltung

wird der angemeldete Benutzer angezeigt. Wenn die Rechtever-
waltung nicht verwendet wird, kann hier manuell ein Benutzer
eingetragen werden.

Labor Es konnen bis zu 30 Zeichen eingegeben werden. Die zuletzt ein-
gegebene Bezeichnung wird gespeichert und als Information in
den Ergebnisprotokollen ausgegeben.

Routine Programm fiir den Routinebetrieb starten.
Im Routinebetrieb werden nur Methoden angezeigt, die fiir den
Routinebetrieb freigeschaltet sind.

Wenn das optionale "Modul 21 CFR Part 11 Compliance

ASpect PQ" installiert ist, ist die Option Routine voreingestellt. Es
besteht keine WahImadglichkeit zwischen Routine und Metho-
denentwicklung.

Methodenentwicklung Programm vollsténdig starten. Alle Einstellungen in der Metho-

denentwicklung sind freigeschaltet.
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Option /
Schaltflache

Torchmaterial

Beschreibung

Waéhlen Sie das verwendete Torchmaterial (Quarz oder Kera-
mik), um die Empfindlichkeit des optischen Plasmasensors anzu-
passen.

Simulation

Fir Trainings- und Demonstrationszwecke ist es méglich,
ASpect PQ ohne ein angeschlossenes Analysengerat zu betrei-
ben.

Bei Aktivierung werden alle Geratefunktionen (einschlief3lich
Messwerterfassung und -auswertung) im Simulationsmodus ab-

gearbeitet.

Quickstart tiberspringen Ohne Auswahl eines Worksheets zur Oberfldche von ASpect PQ
wechseln.

Ports konfigurieren: Nur wenn das Verdiinnungssystem Teledyne Cetac SDXHPLD mit

AX/SDX ASX-560 Autosampler angeschlossen ist
Nach einem Klick auf die Schaltflache werden die vom Probenge-
ber und Verdiinnungssystem belegten USB-Ports automatisch
konfiguriert. Wenn das optionale "Modul 21 CFR Part 11 Com-
pliance ASpect PQ" (Benutzerverwaltung) installiert ist, kann die-
se Funktion nur von einem Benutzer mit Administratorrechten
ausgefiihrt werden.

Beenden Fenster Quickstart schlieRen und ASpect PQ beenden.

OK Nach Auswahl eines Worksheets zur Oberflache von ASpect PQ
wechseln.

Worksheet-Tabelle Die Worksheet-Tabelle zeigt die aktuell verfligbaren Worksheets an. Die 4 Tabs erleich-
tern lhnen das Auffinden eines Worksheets:

Tab Inhalt

Favoriten Worksheets mit der Markierung Favorit

Zuletzt ver- Zuletzt verwendete Worksheets

wendet

Vordefiniert Worksheets von Analytik Jena, die bei der Installation von ASpect PQ mit

installiert werden
Alle Alle Worksheets

Q

Mit dem Lupensymbol kénnen Sie die Worksheets nach Elementen filtern.
Nach einem Klick auf das Symbol wird eine Elementliste angezeigt, in der
Sie ein Element wéhlen kénnen. Die Auswahl kdnnen Sie wiederholen,
wenn Sie nach weiteren Elementen suchen méchten. Wenn Sie mehrere
Elemente markiert haben, werden alle Worksheets angezeigt, die mindes-
tens eines der Elemente in der hinterlegten Methode beinhalten (ODER-
Logik). Dabei werden sowohl die Methoden durchsucht, die direkt mit ei-
nem Worksheet verkniipft sind, als auch Methoden, die innerhalb einer
verkniipften Sequenz geladen werden.

1.2.2 Mit Worksheet starten

Ein Worksheet ist eine Mappe, die eine Methode und eine Sequenz enthélt. Optional
konnen Worksheets auch Einstellungen zur Proben-ID und zum Speichern der Ergebnis-
datei enthalten. Mit einem ausgewahlten Worksheet konnen Sie sofort eine Messung
starten. Existieren von der Methode und der Sequenz mehrere Versionen, werden stets
die neuesten (aktuellen) Versionen zur Messung verwendet.

» Installieren Sie das Zubehdr am Analysengerat und schalten Sie danach das Zubehor
und das Gerat ein.
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» Starten Sie die Software.

v" Das Fenster Quickstart erscheint.

Nehmen Sie die notwendigen Eingaben in den Feldern Anwender und Labor vor.
Wahlen Sie unter Torchmaterial Quarzglas oder Keramik.

Markieren Sie in der Worksheet-Tabelle das benétigte Worksheet.

Klicken Sie auf OK.

v" Die Oberflache von ASpect PQ erscheint. Die Methode und die Sequenz sind be-
reits geladen.

v Vv v Vv

Je nach Worksheet-Konfiguration kdnnen Sie nun die mit dem Worksheet geladene Me-
thode und Sequenz mit einer Proben-ID-Datei verknipfen oder die Messung direkt star-
ten.

1.2.3 Ohne Worksheet starten

Allgemeiner Ablauf einer Mess-
routine
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Ohne vorbereitetes Worksheet miissen Sie Methode, Sequenz und Proben-ID fiir die
Messung laden oder neu konfigurieren.

» Installieren Sie das Zubehdr am Analysengerat und schalten Sie danach das Zubehor
und das Gerat ein.

» Starten Sie die Software.
v' Das Fenster Quickstart erscheint.
» Nehmen Sie die notwendigen Eingaben in den Feldern Anwender und Labor vor.
» Wabhlen Sie unter Torchmaterial Quarzglas oder Keramik.
» Klicken Sie auf Quickstart iiberspringen.
v' Die Oberflache von ASpect PQ erscheint.

Spezifizieren Sie fir Ihre Analysenaufgabe eine Methode und eine Sequenz und starten
Sie die Messroutine. Fiir einen manuellen oder automatischen Messablauf sind folgende
Schritte notwendig:

» Methodenparameter in einer Methode spezifizieren (Methodenentwicklung). Me-
thode laden.

» Sequenz erstellen. Die Sequenz enthalt Proben und Aktionen in der abzuarbeitenden
Reihenfolge. Einige probenbeschreibende Daten wie Probenbezeichnung und Positi-
on auf dem Probengeber kénnen direkt eingegeben und mit der Sequenz gespeichert
werden.

» Fir die Routine-Analytik ist es vorteilhaft, eine Probenidentifikationsdatei (Proben-
ID) zu erstellen. Diese enthalt probenbeschreibende Daten wie Bezeichnung, Verdiin-
nungsfaktor und Probengeber-Position. Die Daten werden benétigt, wenn eine Riick-
rechnung der Konzentration auf die Originalprobe erfolgen soll. Probenidentifikati-
onsdateien sind Textdateien und k&nnen auch (iber externe Programme erstellt wer-
den.

» Messung starten.

Wahrend des Messablaufs werden Ergebnisse sofort in die Ergebnisdatenbank geschrie-
ben. Auf diese zentrale Ergebnisdatei wird mit den Datenverwaltungsfunktionen (z. B.
Export, Druck) zugegriffen.

Nach dem Starten der Messung werden die Ergebniswerte in die Ergebnisliste im Haupt-
fenster eingetragen. Fir eine Detailanzeige (z. B. Einzelwerte, Spektren) kann die ent-
sprechende Probenzeile ausgewahlt werden. Die zuletzt gemessenen Ergebnisse werden
stets an das Ende der Tabelle angefiigt, ein Uberschreiben ist nicht méglich.
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Falls notwendig, kann eine weitere Datenauswertung durch Neuberechnen erfolgen.
Messdaten kénnen fiir den Protokolldruck aufbereitet oder exportiert werden.

1.2.4 ASpect PQ in zweiter Instanz 6ffnen

Bei bereits laufender Anwendung wird eine weitere Programminstanz der Anwendung
im Offline-Modus gedffnet. In diesem Modus besteht keine Verbindung zum Gerat. Alle
weiteren Funktionen wie das Erstellen von Methoden oder das Laden und Auswerten
von Ergebnissen kdnnen jedoch parallel zum laufenden Messbetrieb in der ersten Pro-
gramminstanz verwendet werden.

» Starten Sie das Programm in der zweiten Instanz mit dem MenUpunkt Datei | Offli-
ne-Programminstanz starten.

1.2.5 ASpect PQ sperren

Die Anwendung kann fiir die Bedienung gesperrt werden, Messungen werden wéhrend
der Sperrung weiter ausgefiihrt. In Verbindung mit der optional erhéltlichen Benutzer-
verwaltung wird eine Kennwortbestatigung fiir das Entsperren des Bildschirms bendtigt.

» Wahlen Sie den Meniipunkt Extras | Sperren.

» Um die Anwendung zu entsperren, klicken Sie auf das Schlosssymbol auf dem Bild-
schirm.

1.3  ASpect PQ beenden

» Loschen Sie das Plasma.
» Beenden Sie das Programm, indem Sie den Meniipunkt Datei | Beenden wahlen.

» Sind zu diesem Zeitpunkt Methoden-, Sequenz- oder Probeninformationsdaten noch
nicht gespeichert, erscheint ein Bedienhinweis. Klicken Sie auf Ja, wenn Sie die Da-
teien speichern wollen.

» Das ICP-OES Geréat benétigt nach Abschalten des Plasmas noch Zeit fiir die System-
kithlung. Ist die Zieltemperatur noch nicht erreicht, wird ein Verlaufsfenster mit Be-
nachrichtigung zum sicheren Ausschalten des Gerdtes angezeigt.

Schalten Sie erst nach Beenden von ASpect PQ das ICP-OES Gerét aus.

HINWEIS

Wenn Sie ASpect PQ beenden, wéahrend das Plasma brennt, wird das Plasma nach Riick-
frage automatisch geldscht!

Sehen Sie dazu auch

Spektrometer einschalten und Plasma ziinden [ 66]

11
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1.4  Allgemeine Bedienhinweise

1.4.1 Die Arbeitsoberflache

Nach dem Start des Programms ASpect PQ wird zundachst das Fenster Quickstart ge6ff-
net. Von dort aus erreichen Sie die Arbeitsoberflache.

Hauptbestandteile der Arbeit- .. oo @) S
Soberflache Datei Bearbeiten Ansicht  Methodenent tne  System  Extras

5 03 o 9

Sequenz/Ergebnisse Sequenz Ergebnisse Ubersicht.

A Nr. Probentyp Name Pos, Nr. Name Linie Tw Ints.  SD(Ints.) RSD%  Datum Zet Enzelwerte(Ints.) e
RRe 1/ Kal-ult 101 1/Kal-Nult Al167.022 14 2 10.84/13.01.2016 10:22 1514 12
2 Kal-Std.1 102 2 AB96.152 129 72 55.67 13.01.2016 10:22 50 189 147
3 Kal.-Std.2 103 3 Cd214.441 16 3 21.0313.01.2016 10:22 121817
SPekE T 4 Kalb, berechnen 4 4226502 9 3 2879/13.01.2016 1022 1297
'f' S Probe 101 5 (r267.716 40 33 82.69 13.01.2016 10:22 351076
lt 6 Probe 102 6 Cu327.396 46 13 27.13 13.01.2016 10:22 3544 60
Methode 7 Probe 103 7 Fe259.940 47 9 19.19 13.01.2016 10:22 58 43 41
= 8 Probe 104 8 N231.604 -198 34 16.98 13.01.2016 10:22 -184 -174 -237
= 9 Probe 105 9 Pb220.353 2 4| 1654 13.01.2016 10:22 1926 26
Probengeber 10 Probe 106 10 2n213.856 105 23| 21.8913.01.2016 10:22 87 98131
11 brobe v : rate 200 %o 506 aranis 10a 214127
I 12 Probe 108 12 Kal.-std.1 Al167.022 485 2 0.3513.01.2016 10:22 486 483 486
Proben-ID 13 Probe 109 13 AB96.152 3988 93 2.34 13.01.2016 10:22 4087 3976 3901
— 14 Probe 110 14 Cd214.441 4614 8  0.17 13.01.2016 10:22 4606 4613 4622
= 15 €d226.502 5385 32 0.5913.01.2016 10:22 5350 5396 5410
et e e s s o ;oiaois 103s aas soos oo
i o e B a5 1> movaois 10ss 352 020 99
18 Fe259.940 3948 38 0.9513.01.2016 10:22 3912 3946 3987
Kalbrierung 19 N231.604 3405 17 0.49 13.01.2016 10:22 3398 3424 3393
20 Pb220.353 345 3 1.00 13.01.2016 10:22 341 346 347
I: 21 2n213.856 5600 60 1.06 13.01.2016 10:22 5643 5626 5532
< 2n206.200 3735 12| 0.3113.01.2016 10:22 3723 3736 3746
il Psuz o 2 50 125 1oLaois 103s 230 2405 2ok
— AB96.152 1736 283 143 13.01.2016 10:22 20039 19691 19478
= » cotases o1 09 5012016 102s 22767 209 2
2 cimesnz i 108 039 5012016 102s 27063 2090 2172
B » caerris 45323 225 05013012016 1022 45469 45435 45068
e » camr a0 103 033 12012016 1032 1ot 19804 1939
» s e 15575 159 0o1 12012016 1032 19797 150k 19508
30 N231.604 17495 192 1.10 13.01.2016 10:22 17445 17706 17333
x Poanass 12w 0w ioiame i0as 1680 e rer
» aaess w153 054 15012016 102s 26197 2046026215
33 2n206.200 18746 250 1.33 13.01.2016 10:22 18522 18699 19016
34 Kal.-Std.3 Al167.022 4820 32 0.66 13.01.2016 10:22 4786 4849 4824
35 AB96.152 38550 324 0.84 13.01.2016 10:22 38924 38349 38376
36 Cd214.441 46168 53 0.11 13.01.2016 10:22 46216 46175 46111
37 €d226.502 54897 473 0.86 13.01.2016 10:22 55433 54716 54540
e I ¢ >
Ints,/Zet Konz1 Konz2 QCErg. Fehler Enzelw. Proben-D Benutzerdefiniert
PQ 9200 Tester [Ebene 1] 'Smuaton  |Softwarevalderung_AspectPQ
Nr. Beschreibung
1 In der Titelzeile finden Sie Informationen zur Softwareversion, zum angeschlossenen
Gerat, zur Technik und (falls geladen) des Worksheets.
2 Uber die Meniileiste erreichen Sie alle Programmfunktionen der Software.
3 Die Werkzeugleiste enthélt die Schaltflachen fir den Start und das Pausieren von

Messsequenzen, und zeigt die aktuell geladene Methode, Sequenz und Proben-ID-Da-

tei an. Mit Klick auf die Schaltflache hinter den Feldern kénnen Sie den Datensatz
laden. AulRerdem finden Sie hier die Schaltflache zum Anlegen ein neues Worksheets.

4 Uber die Symbolleiste haben Sie Zugriff auf die wichtigsten Fenster (Funktionen) der
Software. Sobald eines der Fenster ge6ffnet ist, farbt sich das entsprechende Symbol
rot. Wenn mehrere Fenster ge6ffnet sind, holen Sie ein Fenster mit erneutem Klick auf
das Symbol in den Vordergrund.

Im Hauptfenster werden die Sequenz und die Messergebnisse angezeigt.

6 Einige Hauptkarten besitzen weitere Unterregister, die im unteren Bereich des Fens-
ters angeordnet sind.

7 In der Statusleiste am unteren Rand werden Informationen tiber das angeschlossene
Gerat, den angemeldeten Nutzer und der Name der aktuell angezeigten Ergebnisda-
tenbank ausgegeben.

Sehen Sie dazu auch
Anzeige der Ergebnisse und des Analysenfortschritts im Hauptfenster [ 76]
Fenster Quickstart [ 8]
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1.4.2 Hilfe verwenden

Hilfe zur Bedienung von ASpect PQ erhalten Sie iiber den Meniipunkt ? | Hilfethemen.
Wahrend der Arbeit mit den Fenstern von ASpect PQ kénnen Sie die Funktionstaste F1
driicken, um eine kontextsensitive Hilfe zu erhalten.

Das Programm blendet Kurzinformationen (Tooltipps) zu den Schaltflachen der Werk-
zeug- und der Symbolleiste, anderen Symbolschaltflachen und fir die Spaltentitel in den
Fenstern Methode, Sequenz und Proben-ID ein, wenn Sie den Mauszeiger darlber be-
wegen.

1.4.3  Ubersicht iiber Meniileiste, Werkzeugleiste und Symbolleiste

Funktionen in der Meniileiste

Am oberen Rand der ASpect PQ-Oberflache befindet sich die Meniileiste, mit der alle
Bedienvorgdnge der Software ausgeldst werden kénnen. Men(s und Schaltflachen, die
fur den aktuellen Inhalt der Arbeitsoberflache nicht zugédnglich sind, werden grau darge-
stellt. Einige Meniipunkte, wie z. B. die Druckfunktion, werden in Abh&ngigkeit von wei-
teren gedffneten Fenstern eingeblendet.

Meniipunkt Beschreibung

Datei = Methoden, Sequenzen und Probeninformationsdaten neu erstellen,
6ffnen und speichern

Ergebnisdaten 6ffnen

Methoden und Sequenzen léschen

Spektrendaten exportieren

Aktives Fenster oder Protokoll drucken
Protokollentwurfsmodus aufrufen

Offline- bzw. Online-Programminstanz starten

Fenster Quickstart 6ffnen

Anwendung beenden

Zuletzt gedffnete Methoden und Sequenzen direkt aufrufen

Bearbeiten Inhalt von Text- und Eingabefeldern kopieren und einfligen
Ausgewéhlte Zeilen der Ergebnisliste in die Zwischenablage kopieren

Inhalt der Ergebnisliste 16schen

Ansicht ®  Fenster, die Darstellungen und Informationen wahrend des Analysena-
blaufs enthalten, z. B. Signalverlauf, &ffnen und schlieRen
m  Skalierung der Signalachse der Darstellungen auswahlen

Methoden- ®  Fenster, die wahrend der Methodenentwicklung benétigt werden, 6ff-
entwicklung nen
Ubersichtsspektrum aufzeichnen

Routine Messablauf starten, pausieren und abbrechen
Ergebnisse neuberechnen

Kalibrierung I6schen

Plasma léschen

System spiilen

System Verfligbar, wenn das optionale Modul "21 CFR Part 11 Compliance ASpect
PQ"installiert ist
= Benutzerverwaltung konfigurieren

Kennwort andern

Audit Trail ansehen

Ergebnisse signieren

Extras Fenster Daten und Optionen 6ffnen
Linienliste 6ffnen

Proben suchen

Aktuelle Bildschirmanzeige ausdrucken

Wartungen (Umlaufkihler) tberpriifen und durchfiihren

13



Software ASpect PQ ASpect PQ

Meniipunkt Beschreibung

®  Arbeitsplatz sperren

? = Hilfe und Versionsinformation anzeigen

Werkzeugleiste Die Schaltflachen in der Werkzeugleiste dienen hauptséachlich zum Starten/Unterbre-
chen und Fortsetzen der Sequenzmessung. In den Feldern der Werkzeugleiste werden
die aktuell geladenen Methoden, Sequenzen und Proben-IDs angezeigt.

Tools Beschreibung

Messroutine starten

Markierte Zeilen in der Sequenz messen

Laufende Messroutine unterbrechen

Unterbrochene Sequenzmessung fortsetzen

Ergebnisse neu berechnen

Pumpe am ICP-OES Gerét starten/stoppen

Pumpe schneller laufen lassen (Probenweg spiilen)

Plasma l6schen (Schnellabschaltung)

Dateien 6ffnen
Es kénnen gespeicherte Methoden, Sequenzen oder Proben-ID in das Pro-
gramm geladen und fir die aktuelle Analyse verwendet werden.

Neues Worksheet erstellen

E BHERE @ E NN
E

Plasma-Cam Plasma-Kamera aktivieren
Die Software blendet standig das Kamerabild mit einer Aufzeichnung des
Plasmas ein. Mdgliche UnregelméRigkeiten wie die Ausbildung eines Ring-
plasmas wéhrend des Ziindvorgangs werden schnell erkannt.

Das Kamerabild kann mit dem Meniibefehl Einstellungen | Kamerabild zu-
schneiden im Kamerafenster zugeschnitten werden.

Symbolleiste Die Symbolleiste bietet schnellen Zugriff zu den wichtigsten Funktionen des Programms
ASpect PQ. Ein Klick auf das Icon 6ffnet das Fenster mit der entsprechenden Programm-
funktion. Die Symbolleiste befindet sich nach der Installation am linken Bildschirmrand,
sie kann jedoch beliebig mit gedriickter Maustaste verschoben werden.

Icon Beschreibung
ﬂ Atomisierung kontrollieren:
®  Ziinden/Léschen des Plasmas

Einstellungen der Gasflisse
Uberpriifen der Pumpe fiir die Probenférderung zum Zerstiuber
Justieren der Transferoptik

u
u
u
= Optimierung von Plasmaleistung und Zerstaubergas

ﬁ Spektrometerfunktionen tberpriifen:
= Gerdtedaten
®  Test der Wellenldngenkorrekturen
= Messung an einer Test-Wellenldnge starten
= eine kontinuierliche Messung fir Gerdteoptimierungen starten

14
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Icon

-
—
- -

Beschreibung

Methodenfenster 6ffnen

Probengeber spezifizieren

Fenster mit Probeninformationsdaten 6ffnen

Sequenzfenster 6ffnen

Fenster mit Kalibrierung 6ffnen

Fenster mit Daten der Qualitatskontrolle 6ffnen

Datenverwaltung 6ffnen

B M F & i ==

Worksheets verwalten, gespeicherte Worksheets 6ffnen

1.4.4 Haufig verwendete Bedienelemente

Allgemeine Schaltflachen

Verschiedene Schaltflachen, Maus- und Tastaturfunktionen werden innerhalb von
ASpect PQ mit immer wieder gleicher bzw. sehr dhnlicher Bedeutung verwendet.

Diese Bedienelemente werden hier allgemein beschrieben, soweit erforderlich finden Sie
spezifische Informationen bei der Beschreibung der jeweiligen Fenster.

Die Bedeutung von Symbolschaltflachen wird durch Tooltips angezeigt, wenn sich der
Mauszeiger iiber dem entsprechenden Symbol befindet.

Schaltflache Beschreibung

OK Fenster schlieRen und Einstellungen tibernehmen

Abbrechen Fenster schlieRen, Anderungen verwerfen

Ubernehmen Einstellungen tibernehmen, ohne das Fenster zu schlieRen

SchlielRen Fenster schliellen, Einstellungen kdnnen nicht dauerhaft gespeichert wer-
den

Offnen Ein Auswahlfenster 6ffnen, um eine Datei oder einen Datensatz zu laden

Speichern Ein Auswahlfenster 6ffnen, um eine Datei oder einen Datensatz zu spei-
chern

Ein Auswahldialogfenster, z. B. Pfadauswahldialog, 6ffnen

Das Fenster Drucken 6ffnen. Der Inhalt des aktuellen Fensters kann ge-
druckt oder in eine Datei exportiert werden

15



Software ASpect PQ ASpect PQ
Tabellen )
Typ Pos Name AS-VF Name(2) Elemente ~
2 Kal.-Null 101 1 alle
3 Kal.-Std.1 102 1 alle
4 Kal.-5td.2 103 1 alle
5 Kal.-5td.3 104 1 alle
6 Kal.-Std.4 105 1 alle
7 Kal.-5td.5 106 1 Al396.152, Cu324.754, Fe259.940, .
§ Kalb. berechnen
9 Probe 101 1 alle
10 Probe 102 1 alle
| 11 Probe 103 1 alle
€ > W
Anhangen Einfugen Loschen = = |
nc.
Typen

Schaltflachen in den Tabellen

16

In einigen Fenstern werden Werte direkt in eine Tabelle eingetragen. Je nach Art des
Eintrags verhalt sich die Tabellenzelle wie ein Eingabefeld, eine Auswabhlliste oder ein
Eingabefeld fiir einen begrenzten Zahlenwertbereich mit Pfeiltasten.

»

Zum Markieren einer Tabellenzeile klicken Sie in der ersten grau unterlegten Tabel-
lenspalte auf die entsprechende Zeile. Der Markierungsbalken kann anschlieBend mit
den Pfeiltasten der Tastatur verschoben werden.

Zum Verandern der Spaltenbreite bewegen Sie den Mauszeiger auf die Begrenzungs-
linie zwischen zwei Spalten bis ein Doppelpfeil erscheint. Driicken Sie die linke
Maustaste und passen Sie die Spaltenbreite an.

In Eingabefeldern stehen zusatzlich folgende Funktionen zur Verfligung:

»

F2 schaltet den Editiermodus ein. In diesem Modus werden die Pfeiltasten auf der
Tastatur zum zeichenweisen Editieren verwendet. Erneutes Driicken von F2 aktiviert
den Standardmodus bei dem die Cursortasten zur Navigation zwischen den Zellen
verwendet werden.

Texte kdnnen Uber das Menii Bearbeiten | Kopieren und Bearbeiten | Einfiigen oder
Uber die Tastenkombination Strg+C und Strg+V in die Windows-Zwischenablage ko-
piert und wieder eingefiigt werden.

Schaltflache Funktion

Anhéngen Flgt eine neue Tabellenzeile am Ende der Liste ein.

Einfiigen Flgt eine neue Tabellenzeile vor einer markierten Tabellenzeile ein.
Loschen Loscht die markierte Tabellenzeile.

tE Verschiebt die markierte Tabellenzeile eine Position nach oben.

Hinweis: Eine Tabellenzeile muss vollstdndig markiert sein, damit sie ver-
schoben werden kann. Dafiir klicken Sie auf die Nummer der betreffenden
Zeile in der ersten Tabellenspalte.

— Verschiebt die markierte Tabellenzeile eine Position nach unten.

'L— Ubernimmt den Wert der markierten Zelle in alle nachfolgenden Tabellen-

zeilen des gleichen Probentyps (Probe, Standards, QC usw.). Bei aktiviertem
Kontrollkastchen inc. (steht fir Inkrement) wird dieser Wert automatisch
erhoht, z. B. Probe001, Probe002 ...
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Grafiken In Grafiken kann mit Hilfe der rechten Maustaste ein Kontextmenii ge6ffnet werden, um
die Grafik oder das gesamte Fenster im Grafikformat in die Windows-Zwischenablage zu
kopieren. In mehreren Grafikfenstern stehen zusatzliche Symbolschaltflachen zur Verfi-

gung:

Symbol

Q

Funktion
Aktiviert den Zoommodus

Ziehen Sie nach Aktivierung der Schaltflache mit gedriickter linker Maustaste um
den zu vergréRernden Grafikbereich einen Rahmen und lassen die Maustaste los.

Q

Deaktiviert den Zoommodus und schaltet die Darstellung auf die urspriingliche
Skalierung zuriick

T

Aktiviert den Textmodus

Ziehen Sie nach Aktivierung der Schaltflache mit gedrickter linker Maustaste in
der Grafik einen Rahmen auf und geben Sie den Text ein. Ein Doppelklick auf
einen bestehenden Text 6ffnet das Fenster, um den Text zu andern oder zu 16-
schen. Mit der Kombination Strg + rechte Maustaste kann ein bestehender Text
verschoben werden.

x

Aktiviert den Markierungsmodus in Darstellungen des Signalverlaufs oder Spek-
tren

Mit der linken Maustaste werden Beschriftungen zu den Messpunkten hinzuge-
fugt.

Funktionstasten Symbol Funktion
F1 Kontextsensitive Hilfe aufrufen
F2 Tabellenzellen editieren
F5 Bildschirmausdruck starten
F6 Ausgewéhlte Zeile der Sequenz (Menlpunkt Routine | Zeile(n) der Sequenz aus-
fiihren...) messen
F7 Zusatzliche Darstellungsfenster (z. B. Signalverlauf) anzeigen
F8 Zusétzliche Darstellungsfenster schlieRen
F10 Fur die Bedienung per Tastatur zwischen Meniizeile des Arbeitsbereichs und Er-
gebnisfenster umschalten
F11 Gestoppten Messablauf fortsetzen (Meniipunkt Routine | Fortsetzen)
F12 Messablauf starten und stoppen (Menipunkte Routine | Sequenz starten... und
Routine | Stopp)
Drucker verwenden In ASpect PQ wird der unter Windows eingerichtete Standard-Drucker verwendet.
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2 Worksheets

Elemente im Fenster Works-
heets verwalten

18

Ein Worksheet ist eine Mappe, die eine Methode und eine Sequenz zusammenfasst. Er-
génzend kdnnen in einem Worksheet Einstellungen fiir eine Proben-ID-Datei und fir Er-
gebnisdaten hinterlegt werden. Mit einem geladenen Worksheet kénnen Sie direkt die

Messroutine starten.

Sie konnen Worksheets neu erstellen, andern, 16schen, deaktivieren oder laden. Die
Funktionen dafur finden Sie im Fenster Worksheets verwalten.

Das Fenster Worksheets verwalten 5ffnen Sie mit einem Klick auf @ in der Symbolleis-

te.

[ Worksheets verwalten - O *
Waorksheet Letzte Anderung  Von Favorit  Inaktiv Heu
09.06.2020 15:50 |AnalytkJena | m | [ vorausfiillen
Screening 09.06.2020 15:51 | Analytik Jena O O Andern
Semi Quant 09.06.2020 15:51 | Analytk Jena O O loschen
Laden
L e (3) Beschreibuna:
Elemental impurities USP 232233
Sample preparation:
Torch material: Quartz
Elem. fWavelength: As 188.979 nm
[ Nur aktive Worksheets anzeigen Plasma power [W]: 1200
& ESehligfen”]
Schaltflachen / Optionen Beschreibung
Neu Neues Worksheet erstellen

Vorausfiillen

Eine bereits geladene Sequenz und Methode werden iibernom-

men.

Andern Markiertes Worksheet editieren

Léschen Markiertes Worksheet 16schen

Laden Markiertes Worksheet fiir eine Messung laden

Nur aktive Worksheets In der Tabelle alle Worksheets ausblenden, die mit Inaktiv ge-
anzeigen kennzeichnet sind.

Beschreibung

Beschreibung des markierten Worksheets

Diese Informationen werden beim Erstellen des Worksheets

hinterlegt.

In der Tabelle werden folgende Informationen zu den Worksheets ausgegeben:

Tabellenspalte

Beschreibung

Worksheet Name des Worksheets

Letzte Ande- Datum der letzten Anderung des Worksheets

rung

Von Dieser Anwender hat die letzte Anderung vorgenommen. Der Name des

Anwenders wird aus dem Quickstart ibernommen.
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Worksheets
Tabellenspalte  Beschreibung
Favorit Wenn aktiviert, wird das Worksheet auf dem Tab Favoriten im Fenster
Quickstart angezeigt
Inaktiv Wenn aktiviert, wird dieses Worksheet nicht im Quickstart angezeigt.

Ein als inaktiv markiertes Worksheet kann jedoch aus dem Fenster Works-
heets verwalten geladen werden.

Sehen Sie dazu auch

Mit Worksheet starten [ 9]

2.1 Worksheet neu erstellen

Ein Worksheet erstellen Sie im Fenster Neues Worksheet.

Meues Worksheet
Name: | Vi Favartt
. — [ Inaktiv
Methode: |Exzmp|e Mulidine Ev | ch ©
08.06.2020 15:10
Sequenz: |mu|ti_element_gmund | ch
09.06.2020 7:45
Proben-ID: | Ordner mit Proben-ID Dateien dffnen hl
Ordner: ﬂl
Ergebnisdatei: | Datei immer neu erstellen (Zeitstempel anhingen) ~
Ordner: | (Standard) e
Mame: |Ground
C:\Wsers\Public\Documents\Analytk Jena'ASpectPQUCPRESULTS \Ground. tps
Elemente:

Letzte Anderung: 10.08.2020 10:29

Beschreibuna:

Probenvorbereitung:
Torchmaterial: Quarz
Elermn./Wellenlinge: Al 396.152 nm
Plasmaleistung [W1:1200
Beobachtung: axial
Plasmagas[L/min]: 12
Zerst.gas[L/min]: 0.6
Kalihriarharairh- 0 - 200 1ndl 2

Abbrechen

Elemente im Fenster Neues Feld / Opti- Beschreibung
Worksheet on

Name Name des Worksheets eingeben

Methode Im Worksheet hinterlegte Methode

Offnen Sie mit £ das Datenbankfenster und wihlen Sie die Methode aus.
Sequenz Im Worksheet hinterlegte Sequenz

Offnen Sie mit EY das Datenbankfenster und wihlen Sie die Sequenz aus.
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Worksheets

ASpect PQ

Worksheet spezifizieren

20

Feld / Opti-
on

Proben-1D

Beschreibung

Optional kénnen Sie Einstellungen zum Laden einer Proben-ID-Datei vorneh-
men:

(keine): Es werden keine Einstellungen fiir die Proben-ID-Datei hinterlegt.

Ordner mit Proben-ID Dateien 6ffnen: Nach Laden des Worksheets wird ein

Ordner gedffnet, in dem die Proben-ID-Datei bereit liegt. Klicken Sie auf £
und wahlen Sie den Ordner.

Proben-ID Datei laden: Beim Laden des Worksheets wird automatisch eine

Proben-ID-Datei geladen. Klicken Sie auf £Y und wahlen Sie die Datei aus. Sie
kénnen mit den Platzhaltern "*" und "?" auch eine Datei-Maske definieren.

Ergebnis-
datei

Optional kénnen Sie Einstellungen zum Speichern der Ergebnisse vornehmen:

(keine)
Messung startet mit Fenster Messstart, in dem der Name der Ergebnisdatei
und der Speicherort vergeben wird.

Datei immer neu erstellen (Zeitstempel anhdngen)

Ergebnisdateien einer Sequenz werden jeweils in einer neuen Datei gespei-
chert. Der Dateiname setzt sich aus einem festen Bestandteil (Name) und dem
Zeitstempel der Messung zusammen. Wéhlen Sie einen Ordner, in dem die
Datei gespeichert wird, und geben Sie einen Namen ein.

Erstellen und an Datei anhdngen
Beim ersten Sequenzstart wird die Ergebnisdatei erzeugt. Bei jedem weiteren
Sequenzstart werden die Ergebnisse in dieser Datei angehangt.

Beschrei-
bung

Im Feld Beschreibung werden zunéchst voreingestellt einige Analysenpara-
meter angezeigt, die aus der Methode extrahiert wurden. Sie kdnnen diese
Angaben frei editieren und so konkrete Hinweise zur Verwendung des Works-
heets geben. Die Eingaben erscheinen im Quickstart und im Fenster Works-
heets verwalten fiir ein ausgewahltes Worksheet.

Favorit

Mit einem Klick auf den Stern, kénnen Sie das Worksheet als Favorit markie-
ren:

Gelber Stern: Favorit

Grauer Stern: Kein Favorit

Inaktiv

Wenn aktiviert, wird dieses Worksheet nicht im Quickstart angezeigt.

Ein als inaktiv markiertes Worksheet kann aus dem Fenster Worksheets ver-
walten geladen werden.

Um ein neues Worksheet zu erstellen, 6ffnen Sie mit einem Klick auf @ in der Sym-
bolleiste das Fenster Worksheets verwalten und klicken Sie auf Neu.

Alternativ kénnen Sie in der Werkzeugleiste auf [} klicken.

v" Das Fenster Neues Worksheet erscheint.

Wahlen Sie eine Methode und eine Sequenz.
Hinweis: In einer Sequenz kénnen weitere Methoden als Aktionen nachgeladen wer-

den.

Optional kdnnen Sie Vereinbarungen zum Speichern der Ergebnisdatei und der Ver-
wendung einer Proben-ID-Datei treffen und die Beschreibung editieren (siehe un-

ten).

Verlassen Sie das Fenster mit Klick auf OK.

v" Das neue Worksheet erscheint im Fenster Worksheets verwalten und kann gela-
den werden.
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Sehen Sie dazu auch
Messroutine starten [ 69]
2.2  Worksheet editieren

2.3

2.4

Sie kdnnen alle Einstellungen in einem vorhandenen Worksheet editieren.

» Offnen Sie mit einem Klick auf @ in der Symbolleiste das Fenster Worksheets ver-
walten.

» Markieren Sie das Worksheet und klicken Sie auf Andern.
Das Fenster Worksheet bearbeiten erscheint.

» Nehmen Sie analog zum Neuerstellen eines Worksheets die Anderungen vor.

Worksheet laden

Ein Worksheet konnen Sie im Quickstart wahlen oder im Fenster Worksheets verwal-
ten laden:

» Das Fenster Worksheets verwalten mit einem Klick auf [ in der Symbolleiste 6ff-
nen.

» Das Worksheet mit einem Mausklick in der Tabelle markieren und auf Laden klicken.
v' Das Worksheet wird geladen und die Sequenz im Hauptfenster angezeigt.

Je nach Worksheet-Konfiguration kdnnen Sie nun die mit dem Worksheet geladene Me-
thode und Sequenz mit einer Proben-ID-Datei verknlipfen oder die Messung direkt star-
ten.

HINWEIS

Beim Laden eines Worksheets werden stets die aktuellen Versionen der Methode und
der Sequenz verwendet.

Wenn Sie eine vom Worksheet abweichende Methode oder Sequenz laden, werden die
Einstellungen fiir die Ergebnisdatei und die Proben-IDs im Worksheet zuriickgesetzt.

Worksheet |6schen

Sie kdnnen ein nicht bendtigtes Worksheet |6schen.

» Offnen Sie mit einem Klick auf [ in der Symbolleiste das Fenster Worksheets ver-
walten.

» Markieren Sie das Worksheet und klicken Sie auf Léschen.

v Nach einer Riickfrage wird das Worksheet geldscht.
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3 Methoden

In den Methoden sind die fiir eine Analyse nétigen Parameter gespeichert:
Auswahl der Analysenlinien

Parameter fiir die Linienauswertung

Plasma- und Spektrometereinstellungen

Art der Probenzufuhr

Kalibrierparameter

Statistische Auswertungen

Einstellungen zur Qualitatskontrolle und -sicherung

Einstellungen zur Messwertausgabe

Auf Grundlage einer Methode kdnnen Messsequenzen erstellt werden. Sequenzen legen
fest, in welcher Reihenfolge Proben und Aktionen innerhalb der Messroutine abzuarbei-
ten sind. Gespeicherte Methoden kdnnen fiir Analysen mit unterschiedlichen Sequenzen
genutzt werden.

Das Fenster Methode 6ffnen Sie mit einem Klick auf 1t in der Symbolleiste. Die zuletzt
aktive Methode wird angezeigt. Wenn Sie nach Start von ASpect PQ keine Methode ge-
laden haben, enthalten die Anzeigen des Fensters die Voreinstellungen oder sind leer.

3.1 Methoden erstellen, speichern und laden

Methoden werden in einer Datenbank gespeichert. Wenn Sie eine vorhandenen Metho-
de &ndern und die gednderte Methode unter demselben Namen speichern, legt die Soft-
ware eine neue Version der Methode an. Die vorhandene Methode kann also nicht Gber-
schrieben und auf diese Weise unabsichtlich gel6scht werden.

Weitere Funktionen zum Export, Import oder Léschen von Methoden finden Sie im
Fenster Daten | Datenverwaltung.

Sehen Sie dazu auch

Methoden und Sequenzen verwalten [ 127]

3.1.1 Neue Methode erstellen

Beim Erstellen einer neuen Methode kénnen Sie auf Standardeinstellungen, Parameter
einer gespeicherten Methode oder aktuelle Methodenparameter zuriickgreifen.

» Wahlen Sie den Menlpunkt Datei | Neue Methode erstellen.

Wenn Sie bisher keine Methode aktiviert haben, kénnen Sie alternativ auch auf it
klicken.

» Aktivieren Sie eine der drei Optionen im Fenster Neue Methode:

- Basierend auf Standardwerten: Das Fenster Methode nur mit Voreinstellungen
fur die Kalibrierung und Statistik 6ffnen.

- Basierend auf aktuellen Parametern: Das Fenster Methode mit den aktuellen
Methodenparametern &ffnen.

- Basierend auf gespeicherter Methode: Im Datenbankfenster Methode 6ffnen
eine Methode wéhlen.

» Bestétigen Sie die Auswahl mit OK.

v’ Das Fenster Methode mit den gewahlten Voreinstellungen erscheint.
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» Spezifizieren Sie die Methode auf den verschiedenen Registerkarten und nehmen Sie
die nétigen Optimierungen vor.

» Ubernehmen Sie die eingestellten Methodenparameter mit den Schaltflachen OK
oder Ubernehmen.

v' Sie konnen jetzt die Methode speichern oder fiir die nachste Analyse verwenden.
Fur die Analyse erstellen Sie auf Grundlage der Methode eine Sequenz und fiillen
optional eine Proben-ID-Tabelle aus. Starten Sie anschliefend die Messung.

Sehen Sie dazu auch

Methodenparameter spezifizieren [ 25]

3.1.2 Methode speichern

Nach Eingabe der Methodenparameter speichern Sie die Methode in der Datenbank.
Damit kdnnen Sie die Methode zu einem spateren Zeitpunkt fiir weitere Messungen la-
den oder in Worksheets einbinden. Methoden werden im Fenster Methode speichern in
der Datenbank gespeichert. Dabei kdnnen Sie weitere Daten eingeben, um die Methode
zu kategorisieren und leichter auffindbar zu machen.

Elemente im Fenster Methode Methode speichem
speichern

Name: Kat.: l:l
MNarme Vers. Datum Zeit  Kat. Anwender Status
Example Mulitine Ev 1 |08.06.2020  15:10 INS| User Entwicklung
Mehrlinienauswertung 1 |08.06.2020| 13:39 User Entwicklung
Method_Ground 1 |05.06.2020 17:15 INS|User Entwicklung
Tw Standardkit 1 |08.06.2020| 12:34 User Entwicklung
USP_232/233 1 |30.08.2019 14:02 Al Entwicklung
Sortieren nach Beschreibung:
@ Aufsteigend
Name/Vers, O Absteigend

Mur aktuelle Versionen anzeigen

[] Als Routinemethode verwenden

Kalibrierkurve(n) speichern

Abbrechen

Option Beschreibung
Name Methodenname
Kat. Kategorie (drei Zeichen) fur eine weitere Kennzeichnung und Sortie-

rung der Methoden

Diese Eingabe ist optional. Wenn das FDA 21 CFR Part 11 Konformi-
tatsmodul installiert ist, kdnnen Sie mit ausgewahlten Kategorien ei-
ne Methode als freigegeben kennzeichnen. Die Kategorien fiir freige-
gebene Methoden definieren Sie in den Einstellungen der Benutzer-

verwaltung.
Tabelle Ubersicht vorhandener Methoden
Sortieren nach Mit den Optionen in dieser Gruppe kénnen Sie die Methodenliste sor-

tieren. Wenn die Option Nur aktuelle Versionen anzeigen aktiviert
ist, wird bei gleichnamigen Methoden jeweils nur die neueste Version
angezeigt.
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Option Beschreibung
Als Routinemetho- Wenn aktiviert, ist die Methode im Programmmodus Routine verfiig-
de verwenden bar. Die Wahl des Programmmodus erfolgt im Fenster Quickstart.

Methode speichern

3.1.3 Methode laden

Aus Datenbank laden

24

Wenn das optionale "Modul 21 CFR Part 11 Compliance ASpect PQ"
installiert ist, steht die Option nicht zur Auswahl.

Kalibrierkurve(n) Vorhandene Kalibrierkurven mit der Methode speichern

speichern Die Kalibrierkurven kénnen fiir weitere Analysen verwendet werden.

Beschreibung Optional ndhere Erlduterungen zur Methode eingeben

Mit Klick auf +ss 6ffnen Sie eine Liste mit vordefinierten Bemerkun-
gen. Diese Bemerkungen verwalten Sie im Fenster Daten | Vordefi-
nierte Bemerkungen

» Klicken Sie im Fenster Methode auf Speichern oder wahlen Sie den Menipunkt Da-
tei | Speichern | Methode.

v Das Fenster Methode speichern erscheint.
» Geben Sie den Namen der Methode ein und wéhlen Sie weitere Parameter.

v' Die Methode wird in der Datenbank gespeichert. Bei Verwendung eines vorhan-
denen Methodennamens wird eine neue Version der Methode in der Datenbank
angelegt.

HINWEIS

Die Methode wird auch in der Ergebnisdatei der Messung gespeichert. Nach Aufrufen
der Ergebnisdatei kdnnen Sie die Methode aus der Ergebnisdatei wiederherstellen. Wei-
tere Verwaltungsfunktionen fiir Methoden stehen im Fenster Daten | Datenverwaltung
zur Verfligung.

Sehen Sie dazu auch
Allgemeine Einstellungen der Benutzerverwaltung konfigurieren [ 155]
Fenster Quickstart [ 8]
Methoden und Sequenzen verwalten [ 127]

Sie kénnen gespeicherte Methoden laden und zusammen mit einer Sequenz eine Mess-
routine starten. Methodenparameter kdnnen aus der Methodendatenbank oder aus ei-
ner vorhandenen Ergebnisdatei geladen werden.

» Offnen Sie das Datenbankfenster mit einer der folgenden Alternativen:

- Klicken Sie in der Werkzeugleiste auf das Ordner-Symbol [s] neben dem Feld Me-
thode.

- Waéhlen Sie den Meniipunkt Datei | Methode 6ffnen.
- Klicken Sie im Fenster Methode auf Offnen.
» Wahlen Sie in der Liste die gewilinschte Methode aus.

» Im Feld Kat. kénnen Sie die angezeigten Methoden mit Auswahl einer Kategorie ein-
schrdnken. Wenn Sie alle Methoden sehen méchten, 18schen Sie den Eintrag im Feld
Kat..
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» Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Nur aktuelle Versionen anzeigen, wenn bei
gleichnamigen Methoden jeweils nur die Methode mit der héchsten Version ange-
zeigt werden soll.
» Verlassen Sie das Fenster Methode mit OK.
v' Sie haben die gewlinschte Methode geladen. Die Methode wird in der Werkzeug-
leiste bei Meth angezeigt.
Aus Ergebnisdatei laden Aus einer im Hauptfenster angezeigten Ergebnisdatei kann die Methode extrahiert wer-

den.

» Fihren Sie auf eine beliebige Probe einen Rechtsklick aus.

» Wahlen Sie im Kontextmen( den Punkt Methode aus Ergebnisdaten laden.

» Nach einer Abfrage, ob aktuelle Methodenparameter iberschrieben werden, kann
die Methode mit einem Klick auf #t angezeigt werden.

3.2 Methodenparameter spezifizieren

Im Fenster Methode spezifizieren Sie fiir eine Analyse die Messparameter und die Para-
meter fiir die Ergebnisauswertung.

Das Fenster Methode 6ffnen Sie mit Klick auf #t.

Schaltflachen im Fenster Me-  Im unteren Bereich des Fensters befinden sich Schaltflachen, die immer zur Verfiigung
thode stehen.
Schaltflache Beschreibung
Offnen Eine gespeicherte Methode 6ffnen
Speichern Die aktuellen Methodenparameter speichern
= Methodenparameter drucken
@ Eigenschaften der Methode einsehen
OK Parameter im Fenster iibernehmen und das Fenster schlieRRen
Ubernehmen Parameter im Fenster Gibernehmen, aber das Fenster offen lassen
Abbrechen Gednderte Parameter nicht ibernehmen und das Fenster schlieRen
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3.2.1 Analysenlinien spezifizieren (Fenster Methode | Linien)
Im Fenster Methode | Linien wéhlen Sie die Analysenlinien fiir die Messung.
Fenster Methode | Linien it Methode - O
Linien plasma Probenzufuhr Auswertung Kalbrierung Statistk QCS QCC  Ausgabe
i Elem Wellenl. Line - HaiE Messzeit  Autointegr. Folge -
) ) [nm] s k4 [s] Bereich
2 As 188.9790 As188.979  Analyt 10.0 Peak 2
3 Cd 214.4410 Cd214.441 Analt 3.0 Peak 3
4 Hg 184.8860 HQ184.886  Analyt 3.0 Peak 4
5 Pb 220.3534 Pb220.353 | Analyt 10.0 Peak 5
6 Co 237.8625 (C0237.863 | Analyt 3.0 Peak 6
7 Ni 231.6036 Ni231.604 Analyt 3.0 Peak 7
8V 292.4636 V292.464 Analyt 3.0 Peak 8
9 Ag 328.0683 AQ328.068 | Analyt 3.0 Peak 9
10 Se 196.0280 Sel196.028 Analyt 3.0 Peak 10
11 Tl 190.7960  TI190.796 Analyt 3.0 Peak 11 V.
= || = =
Linie
Anhangen... Einflugen... Loschen Andern...
Mehriinienauswertung... [[] Zeitoptimierte Messfolge
Interne Std. zuweisen... (keine)
4 offnen... 4 Speichern... (] ® oK Ubernehmen Abbrechen

Parameter der Linientabelle Tabellenspalte

Nr

Beschreibung

Reihenfolge der ausgewahlten Linien in der Tabelle

|j/

Nur im Modus Methodenentwicklung verfiigbar (nicht mit "Modul 21 CFR
Part 11 Compliance ASpect PQ")

Die Markierung erleichtert die Methodenentwicklung, bei der zu Beginn
mehrere Linien eines Elements gemessen und dann die geeignete Linie
ausgewahlt wird. Wenn eine Elementlinie mit einem Hakchen aktiviert ist,
wird diese Linie fiir die Analyse verwendet und gemessen. Deaktivierte Lini-
en sind in der folgenden Analyse ausgeschlossen und werden nicht gemes-
sen. Deaktivierte Linien sind noch nicht explizit aus der Linientabelle ge-
[6scht.

Elem.

Elementsymbol des zu analysierenden Elements

Wellenlange

Wellenldnge der Analysenlinie in nm

Linie

Bezeichnung der Analysenlinie

In der Voreinstellung setzt sich die Bezeichnung der Linie aus dem Ele-
mentsymbol und der Wellenldnge zusammen. Die Bezeichnung kann frei
editiert werden und muss eindeutig sein.

Typ

Auswahl zwischen Analyt (zu analysierende Linie) und Int.Std. (interne Re-
ferenzlinie)

Hauptlinie

Auswahl und Anzeige, mit welcher Analysenlinie die aktuelle Linie gleich-
zeitig gemessen wird (Simultanmessung)

Die Messzeit kann verkiirzt werden, indem nahe zusammenliegende Linien
mit einer Spektrometereinstellung erfasst werden. Nach einem Klick auf
Mehrlinienauswertung werden die méoglichen Kombinationen angezeigt.

Messzeit

Gesamtmesszeit fiir eine Analysenlinie
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Tabellenspalte  Beschreibung

Autointegr. Die Integrationszeit automatisch wahlen, sodass der CCD-Detektor optimal
Bereich beleuchtet ist und keine Uberbelichtung auftritt

Bei einer Uberbelichtung lauft die von einem Pixel nicht aufgenommene
Ladung auf benachbarte Pixel tiber und verursacht Messfehler (Blooming-
Effekt). Fur die Ermittlung der Integrationszeit muss der betrachtete Be-
reich gewahlt werden:

Spektrum

Die Integrationszeit wird auf den héchsten Peak im Spektralbereich der Li-
nie optimiert. Diese Option ist voreingestellt und fiihrt zu einem sicheren
Ergebnis.

Peak

Die Integrationszeit wird auf den Analysenpeak optimiert. Bei Auswahl die-
ser Option wird der Dynamikbereich des CCD-Detektors fiir die Analyse op-
timal genutzt. Es ist jedoch darauf zu achten, dass sich nicht in unmittelba-
rer Nahe des Analysenpixels ein hdherer Peak befindet. In diesem Fall
konnte das Messergebnis durch den Blooming-Effekt verfalscht werden.

Detektor

Die Integrationszeit wird an den héchsten Peak auf dem Detektor ange-
passt. Bei dieser Option wird kein Bereich des Detektors (iberbelichtet, un-
ter Umstdnden werden die Pixel des Analysenpeaks nicht optimal beleuch-
tet.

Folge Reihenfolge in der Analyse
Die Messreihenfolge kann frei festgelegt werden.
Hinweis:
Nach Markierung einer Zahl werden mit einem Klick auf += den nachfol-
genden Zeilen die Zahlen in aufsteigender Reihenfolge zugeordnet. Sie
kénnen markierte Zeilen (Elementlinien) mit t= und ¥= in der Tabelle in
der gewlinschten Messreihenfolge anordnen, in der ersten Zeile unter Fol-

ge "1"eingeben und mit ¥= die Messreihenfolge aufsteigend allen anderen
Analysenlinien zuordnen.

Schaltflachen in der Gruppe Li-  Mit den Schaltflaichen Anhdngen, Einfiigen und Andern fugen Sie der Linientabelle

nien weitere Analysenlinien hinzu bzw. editieren Sie eine ausgewahlte Linie. Nach einem
Klick auf eine dieser Schaltflachen 6ffnet sich das Fenster Element/Linie auswéhlen fir
weitere Eingaben. Mit der Schaltfldche Loschen |&schen Sie eine oder mehrere markier-
te Analysenlinien aus der Methode.

Weitere Schaltflachen und Schaltfliche Beschreibung
Kontrollkastchen Mehrlinienaus- Kombinationen von Analysenlinien finden, die gemeinsam mit einer
wertung Spektrometereinstellung erfasst werden kénnen

Diese Analysenlinien kénnen simultan gemessen werden.

Interne Std. zu- Analysenlinien mit einem internen Standard verkniipfen und korrigie-
weisen ren

Nicht verwendete Nur im Programmmodus Methodenentwicklung verfiigbar (nicht mit
Linien l6schen "Modul 21 CFR Part 11 Compliance ASpect PQ")

Alle deaktivierten Linien aus der Methodenliste l6schen.

Hinweis:
Methoden kénnen nur als Routinemethoden gespeichert und verwen-
det werden, wenn alle Linien in der Linientabelle verwendet werden.
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Schaltflache Beschreibung
Optimierte Mess- Analysenlinien automatisch nach Wellenldnge und Messbedingungen
folge sortieren, sodass die Gesamtmesszeit verkiirzt wird

Bei Aktivierung des Kontrollkdstchens ist keine manuelle Sortierung der
Analysenlinien mehr maoglich.

Hinweis:

Die Messzeit hangt von der Anzahl und Sortierung der Analysenlinien
und den Messbedingungen ab. Somit kann auch die Auswahl &hnlicher
Parameter fiir Plasma und Transferoptik fiir viele Analysenlinien die
Messzeit verringern.

Sehen Sie dazu auch
Linien simultan messen [ 30]
Haufig verwendete Bedienelemente [ 15]
Interne Standards definieren [ 32]

3.2.1.1 Analysenlinien in die Linientabelle einfiigen

Elemente im Fenster Element/
Linie auswdahlen

28

Die Auswahl der Analysenlinien erfolgt im Fenster Element/Linie auswéahlen.

Die Karte Elemente enthalt das Periodensystem mit allen mit der ICP-OES-Technik ana-
lysierbaren Elementen (mit dunkelgrauen Schaltflachen und schwarzen Elementsymbo-
le). "Ausgegraute" Elemente sind nicht verfiigbar. Die Karte Linieninterferenzen zeigt fiir
eine ausgewahlte Linie die bekannten méglichen Interferenzen mit den relativen Emp-
findlichkeiten an.

“= Element/Linie auswihlen - [Ausgewshlt: 1von 186] — x

Elemente Linieninterferenzen Element auswahlen:

Li| Be Bl C|N|O| F|[Ne 251.6112 I £ 1
. O | si 212.4120 |1 0.08 2
fa] Mg A|ENRIS|dlA] 15| 288.1577 |1 0.13 3
K| Ca| Sc| Ti| V| Cr|Mn]| Fe| Co| Mi|Cu| Zn| Ga| Ge| As| Se| Br| Kr O | si 221.6669 |I 0.15 4
Ro| sr| ¥ | zr b mo| 7c| Ru| Rn| Pd| Ag| <] 10| snsb| Te| 1]xe| |E|S e e 2
O |si 252.4108 |1 .19 7]
Cs| Ba| La| Hf| Ta| W |Re| Os| Ir | Pt|Au| Hg| TI| Fb| Bi| Po| At| Rn O |si 108.8370 |1 0.25 7
el Ral ac S si 190.0730 |1 0.65 8
Si 221.0892 |1 0.28 9
Ce| Pr| Md| Pm|Sm| Eu| Gd| Tb| Dy| Ho| Er|Tm| Yb| Lu Olsi 351.9202 |1 0.35 10
Th| Pa| U | Mp| Pu|Am| Cm| Bk| CF| Es| Fm| Md| Mo| Lr O |si 250.6897 |1 0.15 ikl
O |si 252.8508 |1 0.16 12
O |si 251.4316 |1 .19 13
51231611 O |si 243.5150 |1 0.57 14
O |si 205.8130 |1 1.07 15
Linieninterferenzen Sl
Sortieren nach (15 Linie(n) gefunden):
(®) Elernent O wellenkinge (O BEC
Auswahl wie Liste sortieren
Auswahl autheben
o
0 ;
L0 5162 Linien Favoriten
[nm]
___I Erweiterter Linienkatalog... Eigene Linien... 0K Abbrechen

-

Das Tabellenblatt Favoriten enthalt eine Vorauswahl Linien mit den empfohlenen An-
wendungen (Schlagwortern). Bei Auswahl dieser Linien werden gleichzeitig optimierte
Methodenparameter in die Methode lbertragen. Eigene Linien kédnnen ebenfalls diesen
Favoriten hinzugefligt werden.
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Linien auswahlen

Erweiterter Linienkatalog

Das Tabellenblatt Linien beinhaltet alle wéhlbaren Linien mit folgenden Angaben:

Tabellenspalte  Beschreibung

Element Element
Wellenl. Analysenwellenldnge in nm
Typ Anzeige des Atomisierungstyp:
I: Atomlinie
II: lonenlinie
BEC Typischer BEC-Wert der Analytlinie

Der BEC-Wert (background equivalent concentration) ist die Konzentration
des Analyten, die eine dem Untergrund dquivalente Intensitét erzeugt. Ein
kleinerer Wert entspricht damit einer hoheren Empfindlichkeit.

Die BEC-Werte wurden unter folgenden Bedingungen ermittelt:
axiale Beobachtung, Leistung 1200 W, Plasmagasfluss 12 L/min, Hilfsgas-
fluss 0,5 L/min, Zerstaubergasfluss 0,6 L/min.

Rang Rangordnung der Empfehlung der Analysenlinie

Die Empfehlung einer Analysenlinie hangt sowohl von der Empfindlichkeit
als auch von den moglichen Stérungen durch benachbarte Linien anderer
Elemente ab. Je weiter vorn sich eine Linie in der Rangfolge befindet, desto
besser sind Erfolgschancen, dass mit der Analysenlinie gute Ergebnisse er-
zielt werden.

Mit den Optionen Element, Wellenldnge oder BEC sortieren Sie die Linientabelle auf-
steigend nach chemischem Symbol, Wellenldnge oder BEC.

Wird die Option Auswahl wie Liste sortieren aktiviert, werden die Linien in Sortierrei-
henfolge der Liste (Sortieren nach) in die Linientabelle der Methode eingefgt. Ist die
Option deaktiviert, werden die Linien in der Reihenfolge der Markierung eingefiigt.

» Klicken Sie im Fenster Methode | Linien auf Anhdngen oder Einfiigen.
v" Das Fenster Element/Linie auswéhlen erscheint.

» Wenn Sie im Periodensystem auf eines der dunkelgrauen Elementsymbole klicken,
werden nur die Linien des gewahlten Elements in den Tabellen Linien und Favoriten
angezeigt.

Alternativ geben Sie im Feld Element auswahlen das Elementsymbol ein.
Loschen Sie die Eingabe im Feld Element auswahlen, um die vollstandige Element-
liste in der Linientabelle anzuzeigen.

» Markieren Sie auf dem Tabellenblatt Favoriten die Linien entsprechend Ihrer An-
wendung oder aktivieren Sie in der Tabelle Linien die Kontrollkdstchen der ge-
winschten Linien.

» Wechseln Sie auf die Karte Linieninterferenzen und priifen Sie die ausgewahlten Li-
nien auf bekannte Interferenzen.

» Fahren Sie so fort, bis Sie fiir jeden Analyten die Linien ausgewahlt haben. Verlassen
Sie das Fenster mit OK.

v' Die markierten Linien werden in das Fenster Methode | Linien iibernommen.
Hinweis:

Wahlen Sie wahrend der Methodenerarbeitung mehrere Linien fir jeden Analyten aus.

Die Linienliste enthalt nach der Installation eine Vorauswahl von Analysenlinien. Diese
kann durch Analysenlinien aus dem erweiterten Linienkatalog erganzt werden.

» Klicken Sie im Fenster Element/Linie auswahlen | Elemente auf Erweiterter Linien-
katalog.
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Eigene Analysenlinien anlegen
und editieren

» Markieren Sie in der Liste per Mausklick die gewiinschten Linien.
Mit einem erneuten Mausklick auf eine einzelne Linie entfernen Sie die Markierung.
Mit Auswahl aufheben entfernen Sie alle Markierungen.

» Ubertragen Sie mit einem Klick auf Zur Linienliste hinzufiigen die Auswahl in die Li-
nienliste.

HINWEIS

Die aus dem erweiterten Linienkatalog hinzugefiigten Linien kénnen nicht mehr aus
dem Standardkatalog entfernt werden.

Sie kdnnen eigene Analysenlinien anlegen und fir die Analyse verwenden.
» Klicken Sie im Fenster Element/Linie auswéhlen auf Eigene Linien.

» Geben Sie im Fenster Linien editieren die Daten fiir Element und Wellenldnge ein
und wahlen Sie im Listenfeld Typ.

» Ubertragen Sie die Eingaben mit Hinzufiigen in die eigene Linienliste.
» MitKlick auf SchlieRen werden die eigenen Linien in die Linienliste ibernommen.
Sie kdnnen eigene Linien editieren oder aus der Linienliste wieder entfernen.

» Um eine Linie in der eigenen Liste zu editieren, markieren Sie die Linie mit Mausklick
in der Liste des Fensters Linien editieren.
Geben Sie die neuen Liniendaten ein und klicken Sie anschlieRend auf Andern.

» Einen markierten Eintrag in der Liste entfernen Sie mit einem Klick auf Loschen.

Sehen Sie dazu auch

Eigene Favoritenlinien definieren [ 31]

3.2.1.2 Linien simultan messen

Elemente im Fenster Mehrlini-
enauswertung

30

Linien, die mit einer Spektrometereinstellung gemeinsam erfasst werden, kénnen Sie si-
multan messen und so die Analysenzeit verkiirzen. Mit der Funktion Mehrlinienauswer-
tung kénnen Sie diese Linien in der aktuellen Methode finden und fiir die Analyse kom-
binieren.

» Klicken Sie im Fenster Methode | Linien auf Mehrlinienauswertung.
Das gleichnamige Fenster mit einer Ubersicht méglicher Linienkombinationen er-
scheint.

Im Fenster Mehrlinienauswertung werden die méglichen Linienkombinationen aufge-
listet. Ein Balkendiagramm zeigt die Lage der Linien auf dem Detektor fiir die ausge-
wahlte Listenzeile.
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Mehrlinienauswertung
Hauptlinie Zusétzliche Linie Messwelenl. S
Linie Wellenl. [nm’ Linie Welenl. [nm’ [nm] tatus
u P178.224 [178.2240 |1178.218 1782180 | 1782210 = ok |
M 5182.565 182.5650 B182.581 182.5810 182.5730 OK
Ge265.157  265.1568 Ge265.117 265.1172 265.1606 OK
M Ge265.157 | 265.1568 Hg265.204  265.2040 265.1606 OK
Keine Linien zusammenfassen Prioritat der Linien vertauschen
178.021  178.2210(MP) 178.661
11781218
P178.224(Hauptl.)
Linienpositionen auf CCD [nm] [C] Alle Linienpositionen anzeigen
OK Abbrechen

Tabellenspalten /
Schaltflache

Kontrollkastchen

Inhalt

Wenn aktiviert, wird die betreffende Linienkombination in der
Methode simultan gemessen.

Hauptlinie

Fur die Messung der Linienkombination werden die Messpara-
meter von Hauptlinie verwendet.

Linie

Linienbezeichnung der Hauptlinie

Wellenl.
Wellenlédnge in nm der Hauptlinie

Zusatzliche Linie

Linie
Linienbezeichnung der zusatzlich zu analysierenden Linie

Wellenl.
Wellenldnge in nm der zusétzlich zu analysierenden Linie

Messwellenl.

Messwellenldnge in nm (Mittelpunkt der Detektorzeile)

Status

Bemerkungen

Keine Linien zusam-
menfassen

Alle Markierungen ldschen

Es werden keine Linien in der Methode zusammen gemessen.

Prioritat der Linien ver-
tauschen

In einer Linienkombination die Hauptlinie und die zusatzliche Li-
nie vertauschen

Fir eine Linienkombination wird automatisch eine Hauptlinie und die zusatzliche Linie
bestimmt. Die zusatzlichen Linien bernehmen die Analysenzeit und die Plasmaparame-
ter von der Hauptlinie. Mit Prioritat der Linien vertauschen kann diese Zuordnung um-
gekehrt werden.

3.2.1.3 Eigene Favoritenlinien definieren

Bevorzugte Analysenlinien kdnnen Sie einer Favoritenliste mit Hinweisen zur bevorzug-
ten Applikation hinzufiigen. Die Angaben zur Analysenlinie werden mit allen linienrele-
vanten Methodenparametern unter diesem Eintrag gespeichert. Die Favoritenliste steht
Ihnen bei jeder Auswahl von Elementlinien zur Verfligung.
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Markieren Sie die Linie in der Tabelle des Fensters Methode | Linien und klicken Sie

auf ¥7.
Editieren Sie im Fenster Zu Favoriten hinzufiigen die Linienbezeichnung.
Im Feld Kommentar kdnnen Sie weitere Notizen zur Linie eintragen.

Wahlen Sie in der Liste Schlagwaorter eine oder mehrere Applikationen aus.
Die Schlagwortliste kdnnen Sie durch eigene Eintrdge erganzen. Vordefinierte
Schlagwérter sind blau gekennzeichnet.

v’ Die Linie steht im Fenster Element/Linie auswdhlen zur Verfiigung.

3.2.1.4 Interne Standards definieren

3.2.2

32

Interne Standards dienen hauptséchlich dazu, nichtspektrale Stérungen, die z. B. auf
Probentransportstérungen beruhen, zu korrigieren. Die internen Standards definieren
Sie in der Linientabelle des Fensters Methode | Linien.

» Filigen Sie die Analysenlinie, die Sie als internen Standard verwenden wollen, in die
Linientabelle ein und wahlen Sie in der Tabellenspalte Typ die Option Int.Std..

» Klicken Sie auf Interne Std. zuweisen.

Das Fenster Interne Std. zuweisen erscheint.

» Ordnen Sie in der Tabelle den oder die internen Standards den gewiinschten Analy-
senlinien zu. Klicken Sie dafiir in der Spalte Interner Standard auf die entsprechende
Zeile und wéhlen Sie den internen Standard aus der Liste.

» Mit einem Klick = tibertragen Sie die Einstellungen fiir eine Analysenlinie auf alle in
der Tabelle folgenden Linien.

» Mit OK werden die Einstellungen in die Methode ibernommen.

4% Interne Std. zuweisen X
Nr. Linie Interner Standard

1 AB96.152 Y¥371.030 ~|
2 As188.979 Y¥371.030
3 As193.698 ¥371.030
4 Cd214.441 Y¥371.030
5 Cd226.502 Y371.030
6 Cr267.716 Y371.030
7 Cu324.754 ¥371.030

8 Fe259.940 ¥371.030
9 Mn257.610 Y¥371.030

10 Ni231.604 Y371.030
11 Pb220.353 ¥371.030
12 Se196.028 ¥371.030
13 U385.957 ¥371.030
14 Zn206.200 ¥371.030
OK Abbrechen

Parameter fiir Plasma und Transferoptik einstellen (Fenster Methode | Plasma)

Im Fenster Methode | Plasma nehmen Sie folgende Einstellungen vor:

Gasflusse fur das Plasma in der Torch
Auswahl der Beobachtungrichtung des Plasmas und deren Justierung
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Elemente im Fenster Metho- 11 Methode — 0 %
de | Plasma
| Linien Plasma Probenzufuhr Auswertung Kalbrierung Statistk QCS QCC  Ausgabe
Sauerstofffluss [L/min]: 3
o Leistung Plasmagas Hifsgas  Zerstdubergas . ¥-Offset  y-Offset »
Mr. Linie ) i ) Richtung
[w] [L/rmin] [L/min] [L/min] [mm] [mm]
1 Al396.152 1200 12.0 0.50 0.60 axial 0 0
2 As1B8B.979 1200 12.0 0.50 0.60 axial 0 0
3 As193.698 1200 12.0 0.50 0.60 axial 0 0
4 Cd214.441 1200 12.0 0.50 0.60 axial 0 0
6 Cr267.716 1200 12.0 0.30 0.60 axial 0 0
7 Cu324.754 1200 12.0 0.50 0.60 axial 0 0
8 Fe259.940 1200 12.0 0.50 0.60 axial 0 0
9 Mn257.610 1200 12.0 0.50 0.60 axial 0 0
10 Ni231.604 1200 12.0 .50 060 Aial n il s
t= | §= =
ch offnen... CH Speichern... | & @ 0K Ubernehmen | | Abbrechen

Tabellenspalte  Beschreibung

Nr. Reihenfolge der ausgewahlten Linien in der Tabelle
Linie Bezeichnung der Analysenlinie
Leistung Effektive Plasmaleistung in Watt

Eine Erhohung der Plasmaleistung verbessert die Stabilitat des Plasmas,

z. B. bei organischen Ldsungsmitteln oder stark salzhaltigen Proben als
Messlésung. Gleichzeitig erfordert eine groRere Plasmaleistung auch einen
hoheren Plasmagasstrom, um das Schmelzen oder Beschadigungen der
Torch zu verhindern.

Plasmagas Plasmagasstrom in L/min

Das Plasmagas fliel3t zwischen dullerem und innerem Quarzrohr der Torch.
Es wird durch die Induktion der Spule in den Plasmazustand versetzt und
kiihlt gleichzeitig das duRRere Rohr der Torch. Ein héherer Plasmagasstrom
kann die Lebensdauer der Torch verbessern.

Hilfsgas Hilfsgasstrom in L/min

Das Hilfsgas stromt zwischen innerem Quarzrohr und Injektor. Es unter-

stutzt die Ausbildung des Messkanals und driickt das Plasma weg von der
Injektorspitze. Ein h6herer Hilfsgasstrom wird z. B. bei Messldsungen mit
organischen Losungsmitteln oder hoheren Salzkonzentrationen benétigt.

Zerstdubergas  Zerstdubergasstrom in L/min

Das Zerstdubergas wird am Zerstduber zugefiihrt. Es zerstaubt die Probe
und trdgt sie durch Spriithkammer und Injektor in das Plasma.

Richtung Beobachtungsrichtung des Plasmas

Mit der Transferoptik kann die Emissionsstrahlung aus dem Plasma aus
zwei Richtungen in das Spektrometer eingekoppelt werden. Je nach Analyt-
linie kann die optimale Beobachtungsrichtung gewahlt werden.

radial
Die Beobachtung des Plasmas erfolgt von der Seite auf einer bestimmten
Hohe Gber der Spulenoberkante.

axial
Die Beobachtung erfolgt von oben entlang der Lédngsachse des Plasmas.
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Tabellenspalte  Beschreibung

Beide Beobachtungsrichtungen kénnen auch abgeschwacht werden. Da-
durch wird bei hohen Intensitaten ein Uberlauf des Detektors vermieden
und der analytische Bereich vergréRert.

x-Offset Korrektur der Transferoptik in mm

und Durch das Verschieben der Optik entlang des Messkanals (bei radialer Be-

y-Offset obachtung) und aus dem Zentrum des Messkanals (bei radialer und axialer
Beobachtung) kénnen unterschiedlich heille Bereiche gescannt und so die
optimale Emissionstemperatur der Analysenlinie erfasst werden.
Sie kdnnen das Optimum fir eine Linie im Fenster Plasma automatisch be-
stimmen lassen.

HINWEIS

Wahrend der ersten Phase der Methodenentwicklung (Auswahl der geeigneten Linien)
sind die voreingestellten Plasma-Parameter ausreichend. Die Anderung dieser Parame-
ter kann nach der Festlegung der Analysenlinien, der nétigen Untergrundkorrekturen
und der Bestimmung des Linearitatsbereiches erfolgen, um die Methodenparameter
noch weiter zu optimieren.

Sauerstoff verwenden Fir spezielle Applikationen, z. B. organische Matrizes, kann als Zusatzgas Sauerstoff
zum Einsatz kommen.

» Stellen Sie im Feld Sauerstofffluss den Gasfluss ein.

Sehen Sie dazu auch

Justierung und Optimierung des Plasmas [ 111]

3.2.3  Probenzufuhr spezifizieren (Fenster Methode | Probenzufuhr)

Im Fenster Methode | Probenzufuhr nehmen Sie fiir das Analysengerét folgende Ein-
stellungen vor:

®  Pumpraten der Pumpe am Analysengerat

= Verwendung des Probengebers

®  Spiloptionen
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Fenster Methode | Probenzu-
fuhr

Pumpzeiten am ICP-OES Geréat

Probengeber verwenden

Linien Plsma Probenzufuhr Auswertung Kalbrierung Statistk QCS  QCC  Ausgabe

Pumpraten
Mormaliauf [mlL/min]: 2. 005 Verzdgerungszeit [s]: 45 |2
Schnellzuf [mL/min]: 4.0 = davon Schnellzufzeit [s]: 15 =
Zubehér verwenden Spiilen
Probengeber Parameter... nach jeder Probe i
[ verdiinnung bei Konz.-Uberschreitung Spillzeit [s]: 0 2

[ spilen nur im Schnellauf

[ Reinigungs-Kontrolle bei Konz.-Uberschreitung

Kontrollgrenze (Ints.): 5000

Linie: Al296.152 ~

ch offnen... CH Speichern... | & @ 0K Ubernehmen | | Abbrechen

it Methade - m] X

Option Beschreibung

Normallauf Normale Pumpgeschwindigkeit, mit der die Probe wahrend der Analyse
transportiert wird

Diese Geschwindigkeit sollte eine optimale Zerstdubung der Probe gewahr-
leisten und sich an der empfohlenen Pumprate des verwendeten Zerstaubers
orientieren.

Schnelllauf Erhohte Geschwindigkeit, mit der zwischen den Messpausen gespiilt (mit
Spulflussigkeit) und die Probe bis zum Zerstauber transportiert werden kann

Mit Einschalten dieser Geschwindigkeit wird die Transportzeit optimiert. Die
Geschwindigkeit darf jedoch nicht wéhrend der Messzeit genutzt werden, da
die homogene Zerstaubung der Probe nicht mehr gewahrleistet ist.

Verzége- Zeit, vom Beginn des Ansaugens der Probe bis zum tatsachlichen Messstart

rungszeit Diese Zeit wird benétigt, um den gesamten Probenweg bis einschlieRlich

Torch mit der Probe zu spiilen und eine stabile Atomisierung zu gewahrleis-
ten.

Hinweis:
Die Verzdgerungszeit beinhaltet auch die im Feld davon Schnelllaufzeit ein-
gestellte Zeit.

davon Zeit, mit der die Probe wahrend des Ablaufs der Verzégerungszeit mit hoher
Schnelllauf- Pumprate transportiert wird
zeit

HINWEIS

Im Fenster Methode | Probenzufuhr stellen Sie die Pumpraten der Schlauchpumpe des

ICP-OES Gerates ein. Die Pumprate am Probengeber zur Férderung der Spilflissigkeit

regulieren Sie mit dem Drehknopf iber der Pumpe am Probengeber bzw. bei den Cetac-

Samplern im Fenster Probengeber | Techn. Parameter.

Wenn fir die Analyse ein Probengeber verwendet wird, aktivieren Sie die Option Pro-
bengeber. Uber Parameter gelangen Sie zu den Einstellungen des Probengebers.
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Spilen und
Reinigungskontrolle

Wahrend der Abarbeitung einer Sequenz kdnnen Sie Splschritte nach jeder Proben-
messung einstellen. Die Spilflissigkeit wird bei der automatischen Messung aus dem
Spulgefals des Probengebers entnommen. Bei der manuellen Messung erfolgt eine Auf-
forderung, die Spiilflissigkeit bereitzustellen.

Wenn die Konzentration der Probe den Messbereich der Kalibrierkurve um mehr als

10 % tberschreitet, kann der Probenweg und die Torch gespiilt werden, um Kontamina-
tionen aus der vorangegangenen Messung zu entfernen. Wahrend der Spiillung wird zur
Kontrolle des Reinigungsergebnisses die Intensitdt gemessen und so lange gesplilt, bis
die Kontrollgrenze erreicht ist. Die automatische Reinigungskontrolle wird nach der
Messung von hochkonzentrierten Proben empfohlen.

Option Beschreibung

Spiilen aus
Spilung ist ausgeschaltet. Es wird nicht automatisch gespilt.

nach jeder Probe
Spilung nach jeder Probe, aber nicht innerhalb einer Statistikserie

Spiilzeit In dieser Zeit wird der Probenweg bis zur Torch gespiilt.
Spiilen nur im Der Spiilschritt erfolgt nur mit der Schnelllaufzeit.
Schnelllauf

Wenn die Option desaktiviert ist, erfolgt die Splilung zunédchst im Schnell-
lauf Uber die eingegebene Schnelllaufzeit (davon Schnelllaufzeit) und fiir
den Rest der Splilzeit im Normallauf.

Reinigungs- Wenn aktiviert, erfolgt automatisch bei Konzentrationsiiberschreitungen
Kontrolle eine kontrollierte Reinigung

Kontrollgrenze Wert des Signalpegels, der wahrend der Spiilung erreicht werden muss,
(Ints.) bevor die néchste L6sung gemessen wird

Linie Elementlinie, die als Kontrolllinie herangezogen wird

3.2.4 Peaks auswerten (Fenster Methode | Auswertung)
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Im Fenster Methode | Auswertung definieren Sie die Parameter fiir die Peakauswer-
tung.

HINWEIS

In der Methodenentwicklung ermitteln Sie die optimalen Einstellungen zur Untergrund-
korrektur der jeweiligen Analysenlinie im Fenster Spektren bearbeiten | Auswertung
und Ubertragen Sie dann in die Methode.
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Fenster Methode | Auswertung 11 Methode — 0 %
Linien Plasma Probenzufuhr Auswertung Kalbrierung Statistk QCS  QCC  Ausgabe
Bereich [nm ~
Mr. Linie unt o[b ] Peakausw. Poly.grd. Korrektur Anpassung UGK-Pixelpos.
1 Al296.152 -0.22 | 0.22 3 Pixel |auto aus dynamisch
2 As188.979  -0.12 | (.12 3 Pixel | auto aus dynamisch
3 As193.698  -0.12 | 0.12 3 Pixel | auto aus dynamisch
4 Cd214.441 -0.13 | 0.13 3 Pixel | auto aus dynamisch
5| Cd226.502 dynamisch
6 Cr267.716 0.16 3 Pixel auto aus dynamisch
7 Cu324.754 0.19 3 Pixel | auto aus dynamisch
8§ Fe259.940 0.15 3 Pixel | auto aus dynamisch
9 Mn257.610 -0.15 | 0.15 3 Pixel | auto aus dynamisch
10_Hi231. 604 .14 | 014 3 Pixe autn AlS dvnamisch 2
t= i= 4=
Spektrale Korrekturen... (keine)
IEC-Faktoren... (keing)
ch offnen... CH Speichern... | & @ 0K Ubernehmen | | Abbrechen

Tabellenspalte  Beschreibung

Nr.

Reihenfolge der ausgewahlten Linien in der Tabelle

Linie

Bezeichnung der Analysenlinie

Bereich

unt.

Untere Grenze des Wellenldngenbereichs fiir die Spektrenauswertung rela-
tiv zur Messwellenlédnge

ob.
Obere Grenze des Wellenldngenbereichs relativ zur Messwellenldange

Poly.grd. Auswahl des Polynomgrades der Regressionskurve bei statischer Unter-

grundkorrektur

Zur Auswahl stehen Polynomgrade 0., 1., 2. und 3. Ordnung oder eine au-
tomatische Suche des Polynomgrades (Option auto).

Peakauswer-
tung

Auswahl der Peakauswertung

Pixel

Anzahl Pixel, die zur Auswertung der Intensitat herangezogen und aus de-

nen schlieRlich die Messwerte gebildet werden.

Die Intensitaten der Auswertepixel werden summiert. Auf diese Weise kdn-
nen Analysenungenauigkeiten durch Schwankungen der Peakposition ver-

ringert werden.

Empfohlene Anzahl Auswahlpixel: 3

Hohe
Interpolation des Peakmaximums

Benutzerdef.

Freie Auswahl der Auswertungspixel, z. B. fir die Auswertung von Multi-
pletts

Eingabebeispiel: 50,120-130 bildet die Summe iiber die Messwerte der Pi-
xel 50 und 120 bis 130

Algorithmus fir die spektrale Korrektur (siehe unten).

Korrektur

aus
Keine spektrale Korrektur vornehmen

LSM
Spektrale Korrektur mit Methode der kleinsten Quadrate
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Tabellenspalte  Beschreibung

IEC
Spektrale Korrektur mit Interelementkorrektur (Inter Element Correction)

Anpassung Pixel fur die Untergrundkorrektur anpassen

aus
Keine Untergrundkorrektur vornehmen

dynamisch
Die Pixel fur die Untergrundkorrektur werden automatisch durch die Soft-
ware gefunden.

statisch
Die Pixel fur die Untergrundkorrektur werden durch den Nutzer in der Spal-
te UGK-Pixelpos. vorgegeben.

UGK-Pixelpos.  Lage der Pixel relativ zum Messpixel bei statischer Anpassung der Unter-
grundkorrektur
Geben Sie die Pixelnummern fiir die Untergrundkorrektur ein.

Schaltflachen Schaltflichen Beschreibung
Spektrale Korrekturen Analysenlinien ein Modell fiir die spektrale Korrektur zuweisen
IEC-Faktoren Analysenlinien eine Interelementkorrektur zuweisen

Sehen Sie dazu auch

Peak auswerten und Untergrundkorrektur bestimmen - Fenster Spektren bearbei-
ten | Auswertung [+ 87]

3.2.4.1 Spektrale Korrekturen mit Methode der kleinsten Quadrate

Mit spektralen Korrekturen kénnen strukturierte Untergrundemissionen, die z. B. durch
die Uberlagerung der Analysenlinie durch Linien der Matrixelemente verursacht werden,
rechnerisch beseitigt werden. Voraussetzung ist, dass fiir die betreffende Analysenlinie
die moglichen Storspektren in einem Korrekturmodell zusammengefasst wurden.

» Klicken Sie im Fenster Methode | Auswertung auf Spektrale Korrekturen und stellen
Sie fur jede Linie separat das geeignete Korrekturmodell ein.

v’ Linien, denen ein Korrekturmodell zugewiesen ist, werden in der Spalte Korrek-
tur mit LSM gekennzeichnet.

Sehen Sie dazu auch

Spektrale Stérungen beseitigen — Fenster Spektren bearbeiten | Spektrale Korrektu-
ren [ 89]

3.2.4.2 Interelementkorrektur

Mit der Interelementkorrektur kdnnen direkte Linientiberlagerungen korrigiert werden.
Voraussetzung dafir ist eine weitere, ungestdrte Wellenldnge des Interferenten.

Mit einer Einzelelementlésung (IEC-L6sung) wird das Verhéltnis der beiden Linien des
Interferenten (liberlagerte Analysenlinie und ungestorte Linie) ermittelt. Der Quotient
(IEC-Faktor) wird bei den nachfolgenden Probenmessungen verwendet, um die schein-
bare Intensitdt oder Konzentration des Interferenten auf der Analytlinie zu subtrahieren.
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Elemente im Fenster IEC-Ele- IEC-Elemente zuweisen
mente zuweisen
Analytinie Interferent IEC-Losung IEC-Bindwert IEC-Faktor manuell
A396.152 Cr-IEC-Losung-Al | CR-IEC-Bindwert-Al
Anhangen Einfugen IEC-Lasungen...

Tabelleninhalte

Interelementkorrektur zuwei-
sen

Interelementkorrektur basiert auf

(@ Intensitaten

Faktoren aus

‘ Ergebnissen extrahieren
(O scheinbaren Konzentrationen

Bedienelement

IEC-L6sungen

OK Abbrechen

Erlduterung

Eingabe von Bezeichnung, Konzentration, Einheit und Probengeber-
position der fir die Interelementkorrektur verwendeten IEC-Ele-
mentlésungen und —Blindwerte

Anhéngen Neue Zeile am Ende der Liste anhdngen
Einfiigen Neue Zeile am markierten Listenplatz einfligen
Léschen Markierte Zeile 16schen

Interelementkorrek-
tur basiert auf

Intensitdten
Korrektur erfolgt durch Subtraktion der Intensitaten

Konzentration
Korrektur erfolgt durch Subtraktion der scheinbaren Konzentrationen

Faktoren aus Ergeb-
nissen extrahieren

Berechnete IEC-Faktoren aus einer geladenen Ergebnisdatei extra-
hieren

Tabellenspalte

Beschreibung

Analytlinie Bezeichnung der gestérten Analysenlinie

Interferent Bezeichnung der Storlinie

IEC-L6sung Bezeichnung der Einzelelementlosung, die den Interferenten ent-
halt. IEC-Lésungen werden tber die Schéltflache IEC-Lésungenspe-
zifiziert.

IEC-Blindwert Bezeichnung der Blindwertlésung, die von der Intensitat bzw. Kon-
zentration des Interferenten subtrahiert wird. Blindwertlésungen
werden Uber die Schaltflache IEC-Lésungen spezifiziert.

IEC-Faktor IEC-Korrekturfaktor
Berechnete Faktoren sind grau unterlegt.

manuell Wenn aktiviert, kann ein IEC-Faktor manuell eingeben werden. Es
werden keine Messlésungen benétigt.

» Klicken Sie im Fenster Methode | Auswertung auf IEC-Faktoren.

v" Es erscheint das Fenster IEC-Elemente zuweisen.

Spezifizieren Sie zunéchst die IEC-Ldsungen. Sie benétigen fiir jeden Interferenten
einen Blindwert und eine IEC-Lésung (Einzelelementlésung).

- Klicken Sie auf IEC-L6sungen.
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Faktoren manuell eingeben

3.2.5
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IEC-L&sungen spezifieren

Typ Name Konz. Einheit Pos
HECEWmdwerth — ) CRIECBindwetAl 10~~~ imgl | 1
IEC-Lésungl Cr-IEC-Lsung-Al 1 mg/L i
IEC-Bindwert hinzuftigen IEC-Losung hinzufugen Loschen
OK Abbrechen

- Figen Sie in der Tabelle im Fenster IEC-L6sungen spezifieren fiir jeden Interfe-
renten jeweils einen Blindwert und eine IEC-L6sung mit einem Klick auf IEC-
Blindwert hinzufiigen und IEC-Lésung hinzufiigen ein.

- Geben Sie in den entsprechenden Tabellenzellen jeweils einen Namen fiir die L6-

sungen ein.

- Firdie IEC-Lésungen geben Sie in der Spalte Konzentration jeweils die Konzen-
tration des Interferenten in der IEC-L&sung ein.

- Bestatigen Sie die Eingaben mit OK.

» Zurlck im Fenster IEC-Elemente zuweisen wahlen Sie in der Tabellenspalte Analyt-

linie die gestorte Linie des Analyten.

» Wabhlen Sie in der Spalte Interferent die ungestérte Linie des Interferenten.

» Stellen Sie in den Spalten IEC-L6sung und IEC-Blindwert die dazugehérige Einzel-

elementlésung und die Blindwertldsung ein.

» Wahlen Sie die Art der Interelementkorrektur, entweder beruhend auf Intensitdten

oder scheinbaren Konzentrationen.

» Bestatigen Sie die Eingaben mit OK.

v’ Linien, denen eine Interelementkorrektur zugewiesen ist, werden in der Linienta-
belle des Fensters Methode | Auswertung in der Spalte Korrektur mit IEC ge-

kennzeichnet.

Die Messung der IEC-L&sungen muss in der Sequenz nach der Messung der Kalibrier-
standards bzw. Berechnung der Kalibrierung erfolgen.

Statt die Faktoren fiir die Interelementkorrektur mit der Messung der Einzelelementl6-
sung zu bestimmen, kdnnen bekannte Faktoren direkt in die Tabelle eingetragen wer-

den:

» Nach Eingabe der Analytlinie und des Interferent aktivieren Sie das Kontrollkast-

chen manuell.

» Tragen Sie in der Spalte IEC-Faktor den bereits ermittelten Faktor ein.

Kalibrierparameter eingeben (Fenster Methode | Kalibrierung)

Im Fenster Methode | Kalibrierung definieren Sie die Art der Kalibrierung und der Blind-
wertkorrektur. Im Allgemeinen werden fir die Kalibrierung Mehrelementstandards ver-
wendet, die Sie als Stockstandards eingeben kénnen.



ASpect PQ Methoden
Fenster Methode | Kalibrierung 11 Methode — 0 %
Linien Plsma Probenzufuhr Auswertung Kalbrierung Statistk QCS QCC  Ausgabe
Kalibrierverfahren Blindwertkorrektur
Standard-Verfahren w auf Intensititsbasis
Std.-Herstellung
Manuel hergestelit ~
Mr. Linie Kalib.-Funktion Achsenabs. Wichtung Priifung Einheit
1 AlR%6.152 linear Berechnen 1/Konz keine pafL
2 As188.979  linear Berechnen 1/Konz keine payL
3 As103.698  linear Berechnen 1/Konz keine pafL
4 Cd214.441  linear Berechnen 1/Konz keine pafL
5| Cd226.502 Berechnen 1/Konz
& Cr267.716  linear Berechnen 1/Konz keine pafl
7 Cu324.754 linear Berechnen 1/Konz keine pafL
8 Fe250.940  linear Berechnen 1/Konz keine pafL
9 Mn257.610 linear Berechnen 1/Konz keine pafL
10 Mi231.604 linear Rererhnen 1/Knnz keine uadl s
t=  I= 1=
Stocks... Kalibriertabelle...
ch offnen... CH Speichern... | & @ 0K Ubernehmen | | Abbrechen

Kalibrierverfahren auswahlen

Herstellung der Standards

Blindwertkorrekturen

Wahlen Sie in der Liste Kalibrierverfahren das Verfahren aus:

Kalibrierverfahren Beschreibung

Keine Kalibrierung Die Probenergebnisse werden ausschlief3lich als Intensitét ausgege-
ben.

Eine Kalibrierung ist fiir diese Messungen nicht erforderlich. Auf der
Karte Kalibrierung sind keine weiteren Eintrage erforderlich. Die Se-

quenzliste sollte sinnvollerweiser nur aus Proben bestehen.

Standard-Verfah- Die Kalibrierung erfolgt mit Proben, die den Analyten in bekannter
ren Konzentration enthalten (Standards). Die Proben unbekannter Kon-
zentration werden gegen diese Kalibrierung gemessen.

Standard-Additi- Die unbekannte Probe wird mit unterschiedlichen Mengen einer be-

ons-Verfahren

kannten Probe aufgestockt und gemessen. Als Ergebnis einer Ausglei-
chung ergibt sich die Konzentration des Analyten in der Probe.

Additions-Kalibrie-
ren

Die Kalibrierkurve, mit deren Hilfe weitere Konzentrationen bestimmt
werden konnen, wird durch Standard-Addition erzeugt. Gleichzeitig
wird damit die Konzentration der ersten Probe ermittelt.

Option

Manuell herge-
stellt

Beschreibung

Die Kalibrierstandardlésungen werden manuell bereitgestellt.

durch Verdiin-
nungssystem

Nur bei Verwendung des Probengebers Cetac SDXHPLD mit automati-
scher Verdiinnungsfunktion

Die Herstellung der Standards erfolgt durch Verdiinnung eines Stocks
im Vortexer (MischgefaB) des Probengebers.

Standardadditionsverfahren und Additionskalibrieren erfordern eine Blindwertkorrektur.
Waéhlen Sie in der Liste Blindwertkorrektur das Verfahren:
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Linienspezifische Kalibrierpara-

meter

42

Korrektur Beschreibung

auf Intensi- Bei jeder Standardaddition wird der Blindwert mitgemessen und der gemes-

tatsbasis sene Intensitatswert vor der Berechnung der Ausgleichsgeraden von allen
Messwerten subtrahiert. Dieses Verfahren war lange Zeit tblich, fithrt aber
bei vielen Realproben zu fehlerhaften Ergebnissen.

auf Konzen- Mit der Blindwertldsung wird zundchst eine eigene Standardaddition mit

trationsbasis

den gleichen Konzentrationszugaben wie bei der Probe durchgefiihrt. Die er-
mittelte Konzentration wird automatisch von allen anderen durch Standard-
addition bestimmten Konzentrationen (Konz. 2) subtrahiert.

Die linienspezifischen Parameter werden in der Tabelle eingestellt:

Tabellenspalte
Nr.

Beschreibung

Reihenfolge der ausgewahlten Linien in der Tabelle

Linie

Bezeichnung der Analysenlinie

Kalib.-Funkti-
on

Nur fiir Kalibrierung nach Standardverfahren
linear

Linearer Verlauf der Kalibrierfunktion

y =a+ bx

nichtlinear ratio.

Nichtlinearer Verlauf der Kalibrierfunktion beschrieben durch eine gebro-
chenrationale Funktion

a+ bx
1+cx

nichtlinear quadr.
Nichtlinearer Verlauf der Kalibrierfunktion beschrieben durch eine quadra-
tische Funktion

y = a+ bx + cx?

y:

automatisch

Fir die Kalibrierung wird jeweils eine lineare und eine nichtlineare Funkti-
on berechnet. Die Summen der quadrierten Residuen werden verglichen
(Mandel-Test). Ist die Summe fir die nichtlineare Funktion signifikant ge-
ringer als jene fiir die lineare Funktion, wird der nichtlineare Verlauf der
Kalibrierkurve gewahlt, anderenfalls wird der lineare Verlauf der Kalibrier-
kurve gewahlt. Die nichtlineare Funktion wird im Fenster Optionen | Kali-
brierung gewahlt. Als Standardeinstellung ist hier die gebrochen rationale
Funktion vorgesehen.

Hinweis:
Fir das Standardadditionsverfahren und die Additionskalibrierung sind nur
lineare Kurvenverlaufe zugelassen.

Achsenabs.

Null setzen
Die Kalibrierkurve wird exakt durch den gemessenen Nullwert-Punkt ge-
legt.

Berechnen
Der Nullwert wird wie jeder andere Kalibrierpunkt in die Berechnung ein-
bezogen.

Wichtung

keine
Alle Kalibrierpunkte gleich beriicksichtigen.

1/Konz
Kalibrierpunkte mit kleineren Konzentrationen starker beriicksichtigen.
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Tabellenspalte

Beschreibung

1/SD

Punkte mit geringeren Abweichungen innerhalb der mehrfach wiederhol-
ten Messungen eines Standards starker berticksichtigen (Voraussetzung:
Mittelwert-Statistik aktiviert).

1/(SD*Konz)
Kombination aus den Berechnungsverfahren 1/Konz und 1/SD

Priifung Die Software erméglicht eine automatische Uberpriifung von ermittelten
Kalibrierkurven anhand eines Prognosebandes, das auf der Basis einer ma-
nuell gewahlten statistischen Sicherheit berechnet wird.
keine
Alle gemessenen und nicht geldschten Kalibrierpunkte werden zur Kurven-
berechnung genutzt. Kalibrierpunkte werden weder gekennzeichnet noch
eliminiert.

AusreiBer elim.

Wenn Kalibrierpunkte aufRerhalb des berechneten Prognosebandes liegen,

wird eine AusreiRereliminierung mittels F-Test durchgefiihrt (Prifung, ob

die Nichtberiicksichtigung eines Punktes zu einer signifikanten Verbesse-

rung der Reststreuung fihrt):

= Mit dem Kalibrierpunkt, der am weitesten auflerhalb des Prognose-
bandes liegt, wird ein F-Test durchgefiihrt.
Sofern die Nichtberiicksichtigung dieses Punktes zu keiner signifikan-
ten Verbesserung der Reststreuung fiihrt, wird der Punkt berticksich-
tigt und die Kalibrierkurve nicht weiter optimiert.

= Fihrt die Nichtberiicksichtigung zu einer signifikanten Verbesserung,
wird der Kalibrierpunkt zum AusreifRer erklart (in der Tabelle mit"", in
der Grafik rot gekennzeichnet) und die Kalibrierkurve ohne diesen
Punkt neu berechnet.

= Firden nunmehr am starksten vom Prognoseband abweichenden
Punkt wird erneut ein F-Test durchgefiihrt. Das Verfahren wird so lan-
ge wiederholt, bis alle Ausreil3er entfernt sind.

= Alle auBerhalb des neuen Prognosebandes liegenden Kalibrierpunkte,
die nicht als AusreilRer eliminiert wurden, werden in der Tabelle mit
einem "?"und in der Grafik blau gekennzeichnet.

Einheit Einheiten fir die Konzentration fir jedes Element separat eingeben.

Mit = ibernehmen Sie den Wert der aktuellen Zelle in alle nachfolgenden Zellen der
Tabellenspalte. Mit der Schaltflache Kalibriertabelle 6ffnen Sie die Tabelle zur Eingabe
der Standardkonzentration.

Sehen Sie dazu auch

Optionen zum Analysenablauf [ 141]

3.2.5.1 Stockstandards spezifizieren

Wenn Sie Stockstandards verwenden, kdnnen Sie statt der Konzentrationen jeweils die
Verdiinnungsfaktoren fiir die einzelnen Standards eingeben. Daflir missen Sie die Stock-
standards vor Ausfiillen der Kalibriertabelle spezifizieren, wobei mehrere Stocks mit ver-
schiedenen Elementen und Konzentrationen verwendet werden kdnnen.

» Klicken Sie im Fenster Methode | Kalibrierung auf Stocks.

v' Es offnet sich das Fenster Stock standards.

» Figen Sie mit Klick auf Neu oder Einfiigen eine neue Zeile in die Stock-Liste ein.

Max. Anzahl Stockstandards: 20
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» Beider Option Aus Stock-Datenbank wahlen Sie in der Liste die Bezeichnung des
Stocks. Die Stock-Datenbank wird im Fenster Daten | Stock-Std/QC-Proben verwal-

tet.

» Wabhlen Sie die Option Manuell eingeben, wenn Sie keinen Stock aus der Datenbank
verwenden.

» Zurlck im Fenster Stock standards tragen Sie die Daten des Stocks direkt in die Ta-

belle ein:

Tabellenspalte

Name

Beschreibung

Name des Standards

Elemente und Kon-

zentrationen

Elemente und dazugehdrige Konzentrationen des Standards

Mit Konzentrationen 6ffnen Sie eine Liste zur Eingabe der Konzen-
trationen.

Alternativ geben Sie die Werte in folgendem Eingabeformat direkt in
die Zeile im Format Elementsymbol-Leerzeichen-Konzentration ein,
z. B. Nickel mit einer Konzentration von 0,5 mg/L: Ni 0.5

Weitere Elemente und ihre Konzentrationen werden einfach durch
Semikolon getrennt angeftgt. Ein Beispiel fiir das Eingabeformat ist
unter der Stock-Liste aufgefthrt.

Einheit

Konzentrationseinheit der Elemente im Standard

Sehen Sie dazu auch

Datenbanken fiir Stocks und QC-Proben verwalten [ 135]

3.2.5.2 Kalibriertabelle eingeben

Die Standarddaten geben Sie in der Kalibriertabelle ein.

Fenster Kalibriertabelle

Anzahl der Standards

[ Deaktivierte Linien erlauben

Ketorior- M Standsetic ik ~ Deaktivieren von einzelnen Linien aus Stockverdinnungen durch
Kalibrier-Standards: 2 B Loschen des Felds. Reaktivieren mit Plus-Taste (+).
Name Einheit  Kal-Null  Kal-Std.1  Kal.-Std.2 |
Position 101 102 103
Stock
Verd.faktor
Recal.
Ar420.068
As188.979 po/L 0 37.5 112.5
Cd214.441 pg/L 0 12.5 37.5
Hg184.886 po/L 0 75 225
Pb220.353 pg/L 0 12.5 37.5
C0237.863 pg/L 0 125 375
Ni231.604 pa/L 0 500 1500
V292.464 pg/L 0 250 750
Ag328.068  pg/L 0 375 1125
5e196.028 pg/L 0 375 1125
TI190.796 pa/L 0 20 60
Au242.795 pog/L 0 250 750
< > v
Markierte Spalte verschieben: < N = = Oinc

» Klicken Sie im Fenster Methode | Kalibrierung auf Kalibriertabelle.

» Geben Sie in den Eingabefeldern zunachst die Anzahl Standards ein. In Abhangigkeit
vom gewahlten Kalibrierverfahren sind verschiedene Standards zu wahlen.
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Beim Standardverfahren sind die Anzahl der Kalibrierstandards (Kalibrier-Standards)
und Kalibrier-Nullstandards (Kalibrier-Null-Standards) einzugeben. Es kdnnen dabei
mehrere Nullstandards eingegeben werden, z. B. wenn die zu untersuchenden Elemente
in verschiedenen Losungsmitteln vorliegen. In diesem Fall ist die Konzentration bei den
betreffenden Elementlinien "0" zu setzen, die anderen Spalten bleiben leer.

Fur Standard-Additions-Verfahren und Additions-Kalibrieren muss jeweils die Anzahl
Additions-Standards eingegeben werden.

»

Fir die Herstellung der Standards durch ein angeschlossenes Verdiinnungssystem
missen Sie fir jeden Kalibrierstandard in der Zeile Stock den verwendeten Stock-
standard und in der Zeile Verd.faktor den Verdiinnungsfaktor wéhlen.

Fir die Verdiinnung kénnen folgende Faktoren gewahlt werden: 1, 2, 5, 10, 15, 20,
25,50, 75, 100, 200, 250, 500, 1000, 1500, 2000, 2500, 5000. Die Anzahl der
Verdiinnungsfaktoren wird entsprechend den Bereichseinstellungen im Fenster Pro-
bengeber | Verdiinnung eingeschrankt. Fir die Verdiinnungsfaktoren 1 ... 100 er-
folgt die Verdiinnung einstufig, bei héheren Werten zweistufig.

v Nach Auswahl von Stockstandard und Verdiinnungsfaktor berechnet die Software
automatisch die Konzentration fiir jeden Kalibrierstandard und jede Analysenli-
nie.

Nicht zu messende Standardkonzentrationen kdnnen nach Aktivierung von Kontroll-

kastchen Flexible Auswahl manuell aus der Tabelle gel6scht werden.

Zur Reaktivierung der geldschten Eintrage, geben Sie in die betreffenden Felder ein

Plus (+) ein und bestatigen dies mit der Eingabetaste oder durch Zellenwechsel mit

der Maus.

Wenn Sie die Kalibrierstandards manuell herstellen, kdnnen Sie die Konzentrationen
der Kalibrierstandards ebenfalls durch Auswahl eines Stockstandards und Eingabe ei-
nes Verdiinnungsfaktors von der Software berechnen lassen.

Alternativ geben Sie fiir jeden Standard in der Tabelle die Konzentration fiir jede
Analysenlinie ein.

Bei manuell hergestellten Standards kdnnen Sie in der Zeile Pos die Position der
Standards im Probengeber festlegen.

Wird der Probengeber nicht verwendet, bleiben die Eintrdge in dieser Zeile unbe-
riicksichtigt.

Bei Probengebern mit Verdiinnungsfunktion wird die Position des Stocks aus der
Stock-Datenbank libernommen.

Die Belegung der Probengeberpositionen kann in der Sequenz eingegeben oder ver-
andert werden.

Fur Rekalibrierungen, die als Sequenzaktion oder als Folge von QC-Aktionen spezifi-
ziert wurden, missen mindestens ein Kalibrier-Nullstandard und ein Kalibrierstan-
dard oder mindestens zwei Kalibrierstandards in der Zeile Rekal. ausgewahlt wer-
den. Wenn mehr als zwei Rekalibierstandards fiir eine Linie ausgewahlt wurden,
wird jeweils der niedrigste und der héchste Rekalibrierstandard verwendet.

Sehen Sie dazu auch

Stockstandards spezifizieren [+ 43]
Verdinnungsfunktion [ 119]

3.2.6 Statistische Auswertungen spezifizieren (Fenster Methode | Statistik)

Im Fenster Methode | Statistik wéahlen Sie die statistischen Verfahren, die auf die Kali-
brierung und die Probenmessung anzuwenden sind. Die Einstellungen sind unabhéngig
vom gewadhlten Kalibrierverfahren und bleiben bei jedem Verfahrenswechsel erhalten.
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Fenster Methode | Statistik 14 Methode — O %
Linien Plsma Probenzufuhr Auswertung Kalbrierung Stetistk QCs Qcc  Ausgabe
Art der Statistik Vertrauenshereichs-Berechnung
@® Mittelwert-Statistik Osus
) B (® absolut
O Median-Statistik O relativ
Anzahl der Wiederholmessungen wahrscheinlichkeit
Wiederholungen/Probe 3 2 95.4% (2 Sigma) v
Wiederholungen/Kalb.-Probe 3 [=
Wiederholungen/QC 3 [=
Pseudomessungen N
[ Grubbs-Ausreider-Test
Ct Offnen... CH speichern... | & @ 0K Ubernehmen | | Abbrechen
Art der Statistik Option Beschreibung

Anzahl Wiederholmessungen
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Mittelwert-Statistik

Mittelwert und Standardabweichung berechnen

Fehlerstatistik nach dem arithmetischen Mittel:

Die Probe wird nach den Leerzyklen mehrfach gemessen. Aus den
Messergebnissen werden das arithmetische Mittel sowie die Stan-
dardabweichung und die relative Standardabweichung berechnet.

Median-Statistik

Median und Spannweite (R) berechnen.

Fehlerstatistik nach dem Medianverfahren:

Die Probe wird nach den Pseudomessungen mehrfach gemessen, die

Messwerte werden nach GréRe sortiert. Der angezeigte Medianwert

ist dann:

= Bejungerader Anzahl von Messzyklen der Wert in der Mitte der
sortierten Liste

®  Beigerader Anzahl von Messzyklen der Mittelwert aus den bei-
den Messwerten in der Mitte der sortierten Liste

Da die kleinsten und grof3ten Einzelmesswerte keinen Einfluss auf das
Messergebnis haben, ist die Medianstatistik fiir die Eliminierung von
Ausreilierwerten geeignet.

Option

Wiederholungen/
Probe

Beschreibung

Anzahl Messwiederholungen je Probe

Wiederholungen/
Kalib.-Probe

Anzahl Messwiederholungen je Kalibrierprobe

Wiederholungen/
Qc

Anzahl Messwiederholungen je QC-Messung

Pseudomessungen

Anzahl der Wiederholung von Pseudomessungen

Pseudomessungen sind Messungen mit Probe, die vor der Statistikse-
rie eingeschoben werden und nicht fiir die Berechnung des Ergebnis-
ses herangezogen werden.
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Grubbs-Ausreifertest Fur Mittelwert-Statistik mit mindestens 3 Messwiederholungen je Probe
Status Beschreibung
Deaktiviert Alle Werte der Statistikserie fiir die Berechnung des Mittelwerts heranzie-
hen.
Aktiviert AusreiRer werden eliminiert und nicht zur Berechnung der StatistikgroRen
herangezogen. Die so ermittelten Mittelwerte werden in der Ausgabeta-
belle mit"I" markiert.

Vertrauensbereichs-Berech-
nung

Wahrscheinlichkeit

Grundlage fir die Berechnung des Vertrauensbereichs ist die gewéahlte statistische Si-
cherheit, siehe unten. In den Vertrauensbereich gehen neben dem Fehler bei der Pro-
benmessung vor allem der Fehler der Kalibrierung ein, so dass auch bei ausgeschalteter
Statistikfunktion ein Wert angegeben wird.

Einstellung Beschreibung
aus Vertrauensbereich nicht berechnen
absolut Vertrauensbereich in absoluten Werten anzeigen (in der MalReinheit der

Konzentration)

relativ Vertrauensbereich in relativen Werten anzeigen (in Prozent des Konzen-
trationswertes)

Die Wahrscheinlichkeit (wahlbar zwischen 68,3 ... 99,9%) wird zur Berechnung des
Vertrauensbereichs der Proben und der Prognosebander der Kalibrierkurven verwendet.

Sehen Sie dazu auch
Qualitatskontrolle spezifizieren (Fenster Methode | QCS) [ 47]

3.2.7 Qualitatskontrolle spezifizieren (Fenster Methode | QCS)

Im Fenster Methode | QCS spezifizieren Sie die Qualitatskontrollproben (QC-Proben). Im
Verlauf der Sequenz werden dann an vorbestimmten Stellen Kontrollmessungen mit
Proben eingeschoben, die bekannte Messergebenisse liefern sollten. Dabei ist entweder
der Absolutwert (Extinktion/Konzentration) oder die Konzentrationsdifferenz zur voran-
gegangenen Probe bekannt. Sie kénnen fiir die Qualitatskontrolle verschiedene Proben-
typen definieren.

Die Ergebnisse der Kontrollmessungen kénnen auf Qualitatskontrollkarten (QC-Karten)
automatisch dokumentiert werden. Das System der QC-Karten dient der Qualitatsiber-
wachung lber einen ldngeren Zeitraum. Die QC-Karten werden mit der Methode gespei-
chert und bei jeder Messung mit der Methode fortgefihrt.
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hi Methode = [m] X
Linien Plasma Probenzufuhr Auswertung Kalbrierung Statistk QCS QCC  Ausgabe

Typ: | QC-Std.2 T} Name: |QC std.2 Reaktion: nur markieren z
Neu/Andem... Laschen Blindwertkorrektur
T Erw. Kon - e CKarte Reakt.! Einhett -
: © -KONZ. A bweich. [%] Abweich, [%) QCarte Reakt! €
2 As188.979 112.5 20 20 - - Hg/L
3 Cd214.441 37.5 20 20 - - pa/L
4 Hg184.886 225 20 20 = - pa/L
5 Pb220.353 37.5 20 20 = s wa/L
6 C0237.863 375 20 20 - - pa/L
7 Ni231.604 1500 20 20 - - ua/L
8 V292.464 750 20 20 = s wo/L
9 Ag328.068 1125 20 20 - - pa/L
10 Se196.028 1125 20 20 - - wa/L
11 TI190.796 60 20 20 - - pa/L A
= | = =
Ubersicht QC-Proben...
4 offnen... 4 Speichem... (-] ® Ubernehmen  Abbrechen

Elemente im Fenster
Methode | QCS

Typen der QC-Proben
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Elemente Beschreibung

Typ Diese QC-Probe wird in der Linientabelle angezeigt. Die Parameter
der QC-Probe kdnnen hier editiert werden.

Name Name der angezeigten QC-Probe

Reaktion So wird verfahren, wenn die Ergebnisse der QC-Probe die vereinbar-
ten Grenzen Uberschreiten oder unterschreiten

Neu/Andern Neue QC-Probe definieren oder eine bereits vorhandene QC-Probe
andern

Léschen Angezeigte QC-Probe 16schen

Blindwertkorrektur

Optional kann fiir alle QC-Proben, mit Ausnahme von QC-Standards
und QC-Blindwerten, eine Blindwertkorrektur aktiviert werden

Einheit

Angabe der Konzentrationseinheit

Ubersicht QC-Pro-
ben

Eine Liste mit den linienspezifischen Parametern aller QC-Proben 6ff-
nen

Linientabelle

In der Tabelle werden die Parameter der im Listenfeld Typ ausge-
wahlten QC-Probe angezeigt

Option

QC-Probe

Folgende Typen der QC-Proben kénnen Sie spezifizieren:

Beschreibung
Eine Probe als QC-Probe definieren

Die Konzentrationen der QC-Probe kénnen Sie entweder aus der Da-
tenbank laden oder direkt eingeben.

aus Datenbank

Im danebenstehenden Listenfeld die betreffende QC-Probe auswah-
len. Die Datenbank der QC-Proben verwalten Sie im Fenster Metho-
de | QCS.

manuell eintragen
Die Konzentrationen der QC-Probe direkt in die Tabelle eintragen

Max. Anzahl QC-Proben: 50
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Option Beschreibung
QC-Std. Einen Standard als QC-Probe definieren

Als QC-Standard kann jeder in der Kalibriertabelle definierte Standard
verwendet werden.

Magl. Anzahl QC-Standards = Anzahl Standards in der Kalibriertabel-

le (max. 65)
QC-Blindwert Die Blindprobe als QC-Probe definieren
QC-Stock Eine aufgestockte Probe als QC-Probe definieren

Bei dieser Option werden die Messergebnisse einer definierten Kon-
zentrationszugabe zu einer oder mehreren Proben kontrolliert. Dazu
ist nach einer beliebigen Probe in der Probentabelle eine QC-Stock-
Probe zu definieren (QC-Stock-Probe = Probe + Aufstockung mit ei-
ner Loésung bekannter Konzentration). Nach der Messung wird die
Konzentrationsdifferenz (Konz1 von Probe und QC-Stock-Probe) mit
dem hier spezifizierten erwarteten Konzentrationszuwachs
(Erw.Konz.-Zuwachs) verglichen und die Wiederfindungsrate berech-
net.

Wenn keine zertifizierten Kontrollproben zur Verfligung stehen, kann die Qualitétskon-
trolle auch mit Hilfe von Doppelbestimmungen durchgefiihrt werden:

Option Beschreibung

QC-Trend Der gemessene Konzentrationswert wird beim ersten Auftauchen der
Kontrollprobe im Analysenablauf gespeichert. Beim néchsten Auftre-
ten wird die Konzentrationsdifferenz gebildet und ausgewertet.
ZweckmaRigerweise sollten diese Kontrollproben am Anfang und En-
de einer Probenserie gemessen werden.

QC-Matrix Eine Analysenprobe wird vor der Probenvorbereitung gesplittet. Die
beiden Teile durchlaufen getrennt alle Schritte der Probenvorberei-
tung und werden getrennt als QC-Trend und QC-Matrix auf dem Pro-
bengeber platziert. Die Differenz zwischen den Konzentrationen wird
ausgewertet.

Verfahrensweise bei Uber- Fiir die QC-Probentypen kénnen Sie verschiedene Verfahren als Reaktion auf die Uber-
schreitung der Fehlergrenzen  schreitung der Fehlergrenzen auswéhlen:

Option Beschreibung
QC-Probe nur markieren
QC-Std Der gemessene Wert wird in der Probentabelle gekennzeichnet, das

Messprogramm fahrt mit der ndchsten Probe fort.

rekalib. + fortsetzen

Es erfolgt eine Rekalibrierung. AnschlieRend wird die QC-Probe er-
neut gemessen. Liegt die QC-Probe nun im Bereich, wird die Messung
mit der nachsten Probe fortgesetzt, anderenfalls das Messprogramm
unterbrochen.

kalib. + fortsetzen

Es erfolgt eine neue Kalibrierung. AnschlieBend wird die QC-Probe er-
neut gemessen. Liegt die QC-Probe nun im Bereich, wird die Messung
mit der ndchsten Probe fortgesetzt, anderenfalls das Messprogramm
unterbrochen.

rekalib. + neu messen

Es erfolgt eine Rekalibrierung. AnschlieRend wird die QC-Probe er-
neut gemessen. Liegt die QC-Probe auRRerhalb des Bereichs wird das
Messprogramm unterbrochen. Liegt sie im Bereich, werden alle Pro-
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Option Beschreibung
ben nach der letzten QC-Probe bzw. der letzten (Re-) Kalibrierung
neu gemessen. Liegt die QC-Probe dann erneut aulRerhalb der Fehler-
grenze, wird das Messprogramm unterbrochen.
kalib. + neu messen
Es erfolgt eine neue Kalibrierung. AnschlieBend wird die QC-Probe er-
neut gemessen. Liegt die QC-Probe auBerhalb des Bereichs, wird das
Messprogramm unterbrochen. Liegt sie im Bereich, werden alle Pro-
ben nach der letzten QC-Probe bzw. der letzten (Re-) Kalibrierung
neu gemessen. Liegt die QC-Probe dann erneut aulRerhalb der Fehler-
grenze, wird das Messprogramm unterbrochen.
nachste Methode
Das aktuelle Messprogramm wird abgebrochen und das Messpro-
gramm der nachsten Methode gestartet, wenn die Sequenz eine wei-
tere Methode enthalt.
Stopp
Das aktuelle Messprogramm wird abgebrochen.

QC-Stock nur markieren
rekalib. + fortsetzen
kalib. + fortsetzen
nachste Methode
Stopp

QC-Blindwert nur markieren
nachste Methode
Stopp

QC-Trend Keine Reaktion

QC-Matrix

Die linienspezifischen Parameter der QC-Probentypen tragen Sie in der Linientabelle

ein.
Option Beschreibung
Linie Namen der Analysenlinie
Erw. Konz. Fir QC-Probe und QC-Std.

Erwartete Konzentration in der QC-Probe

Erw.Konz.-Zuwachs

Fur QC-Stock
Erwarteter Konzentrationszuwachs von Probe zu aufgestockter Probe

Wert entsprechend aufgestockter Menge und Konzentration der
Stocklésung eingeben.

Erw.Ints. Fur QC-Blindwert
Erwartete Intensitat in QC-Blindwert

Unt. Grenze Unterer Bereich der Fehlergrenze in Prozent

Ob. Grenze Oberer Bereich der Fehlergrenze in Prozent

QC-Karte Wenn mit "+" markiert, so wird das Ergebnis der Qualitatskontrolle fir
diese Linie auf der QC-Karte der Ergebnisliste ausgegeben.

Reakt. Diese Verfahrensweise soll zur Anwendung kommen, wenn die Feh-

lerbereichsgrenze tiberschritten ist. Wenn mehrere Linien mit "+"
markiert sind, reicht es aus, dass fir eine dieser Linien die Fehler-
grenzen Uberschritten sind, um die Reaktion auszulésen (ODER-Lo-
gik).
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Option Beschreibung
Einheit Fir QC-Std.
Einheit der erwarteten Konzentration
Parameter fiir QC-Proben ein- b Klicken Sie auf Neu/Andern, um einen neuen Parametersatz fiir einen QC-Probentyp
geben anzulegen oder den ausgewdahlten Probentyp zu editieren.

v' Es 6ffnet sich das Fenster QC Probentyp hinzufiigen/dndern.
Wahlen Sie in der Liste Typ den Probentyp aus.

Nur QC-Proben: Wenn Sie mehrere QC-Proben definieren, vergeben Sie im Listenfeld
eine fortlaufende Nummer.

Nur QC-Std.: Wahlen Sie im Listenfeld die Nummer des Standards entsprechend der
Reihenfolge in der Kalibriertabelle.

Tragen Sie in der Tabelle die linienspezifischen Parameter ein.
v" Die QC-Proben sind in der Methode definiert.

Sehen Sie dazu auch

Datenbanken fiir Stocks und QC-Proben verwalten [ 135]

3.2.8 Qualitatskontrolle spezifizieren (Fenster Methode | QCC)

Im Fenster Methode | QCC spezifizieren Sie die Parameter fiir die Qualitétskontrolle
wahrend des Sequenzablaufs:

Relative Standardabweichung (Mittelwertstatistik) bzw. relative Spannweite
(Medianstatistik)

Die Kalibrierkontrolle

Rekalibrierkontrolle

Verfahrensweise bei Uberschreitung der Fehlergrenzen

Sie kdnnen verschiedene Kontrollen mit verschiedenen Reaktionen gleichzeitig wahlen.

it Methade - a X
Linien Plasma Probenzufuhr Auswertung Kalbrierung Statistk QCS5 QCC  Ausgabe
RSD/RR%%-Kontrolle: | keine Reakt. ~
Kalib.-Kontralle: keine Reakt. ~
Rekal.-Kontrolle: keine Reakt. ~
R -~
Nr. Linie RSD/RR%% < RSD ! R2z(adj.) = Rz1 Rek.Fakt. = Rek.Fakt. < Rek. !
1 Al396.152 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
2 As188.979 5 + 0.99 + 0.9 1.2 +
3 As193.608 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
4 Cd214.441 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
5 Cd226.502 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
6 Cr267.716 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
7 | Cu324.754 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
8 Fe259.940 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
9 Mn257.610 3 + 0.99 + 0.9 1.2 +
10 MWi231 604 3 + (.99 + 0.9 2 + =7
1= || #= =
ct Offnen... C4 Speichern... | & @ Ubernehmen | | Abbrechen
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Kontrolltyp

RSD/RR%-
Kontrolle

Beschreibung

Kontrolle der relativen Standardabweichung bzw. relativen Spannwei-
te

Kalib.-Kontrolle

Kontrolle des BestimmtheitsmaRes der Kalibrierung

Rekal.-Kontrolle

Kontrolle des Rekalibrierfaktors

Reaktion

keine

Beschreibung

Betreffende Kontrolle nicht vornehmen

nur markieren

Bei Uberschreiten der Fehlergrenzen die betreffende Probe, Kalibrie-
rung oder Rekalibrierung in der Probentabelle markieren

wiederh. + fortset-
zen

Nur bei RSD/RR%-Kontrolle

Bei Uberschreitung der seriellen Prézisionsgrenze die Messung der
betreffenden Probe wiederholen, bevor die nachste Probe gemessen
wird

kalib. + fortsetzen

Nur Kalib.-Kontrolle und Rekal.-Kontrolle

Bei Uberschreitung der Fehlergrenzen fiir die Kalibrierung bzw. des
Rekalibrierfaktors eine neue Kalibrierung vornehmen und anschlie-
Rend die Messung mit der nachsten Probe fortsetzen

nachste Methode

Nur Kalib.-Kontrolle und Rekal.-Kontrolle

Bei Uberschreitung der Fehlergrenzen wird das aktuelle Messpro-
gramm abgebrochen und das Messprogramm der nachsten Element-
linie in der Methode gestartet. Diese Option ist nur wahlbar, wenn
mehr als eine Elementlinie in der Methode spezifiziert wurde.

Stopp

Nur Kalib.-Kontrolle und Rekal.-Kontrolle

Bei Uberschreitung der Fehlergrenzen die Messung der aktuell lau-
fenden Methode beenden.

In der Tabelle tragen Sie die linienspezifischen Parameter der verschiedenen Qualitéts-
kontrollen ein. Fiir jede analysierte Linie wird festgelegt, ob sie zur Kontrolle herangezo-
gen wird. Wenn eine oder mehrere der kontrollierten Linien die Fehlergrenzen tber-
schreiten, wird die oben vereinbarte Reaktion ausgeldst.

Qualitatskontrolle

RSD/RR%-
Kontrolle

Parameter / Bedeutung

RSD/RR% <

Bei relativen Standardabweichungen bzw. Spannweiten gréfer oder
gleich dem eingegebenen Wert wird mit der vereinbarten Verfah-
rensweise reagiert.

RSD!
Bei mit "+" markierten Linien wird RSD% bzw. RR% kontrolliert.

Kalib.-Kontrolle

R?(adj.)

Das Bestimmtheitsmal der Regression R%(adj.) muss gréRer oder
gleich dem eingegeben Wert sein. Im anderen Fall wird mit der ver-
einbarten Verfahrensweise reagiert.

R?!

Bei mit "+' markierten Linien wird R?(adj.) kontrolliert.

Rekal.-Kontrolle

Rek.Fakt. >
Obere Grenze des Rekalibrierfaktors

Rek.Fakt. <
Untere Grenze des Rekalibrierfaktors

Bei Kalibrierfaktoren auBerhalb dieser vorgegebenen Grenzwerte,
wird die Reaktion ausgelost.
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Qualitatskontrolle

Parameter / Bedeutung

Rek. !
Bei mit "+" markierten Linien wird der Rekalibrierfaktor gepriift.

Sehen Sie dazu auch

Statistische Auswertungen spezifizieren (Fenster Methode | Statistik) [ 45]

3.2.9 Ausgabeformate fiir Ergebnisse spezifizieren (Fenster Methode | Ausgabe)

Elemente im Fenster Metho-
de | Ausgabe

Im Fenster Methode | Ausgabe spezifizieren Sie die Dezimalstellenanzahl der Ergebnisse
in der Anzeige auf dem Bildschirm und im Ausdruck, zusatzliche Ausgabetypen sowie die
Linienfolge bei einer Mehrelementanalyse im Ausdruck.

Die Anzahl Dezimalstellen fiir die Anzeige und den Druck von Intensitat und Konzentra-
tion sowie die Druckreihenfolge legen Sie in der Liste separat fir jedes Element fest.

11t Methode - O X
Linien Plsma Probenzufuhr Auswertung Kalbrierung Statistk QCS QCC  Ausgabe
Signif. Stellen Dezimalstellen  Signif. Stellen A
MNr. Linie 9 g 100% norm. OQxidfaktor  Druckreihenfolge
Konz. Konz.
A420.068 1o | 4 | 4 | |
2 As188.979 9 4 4 = 3
3 Cd214.441 9 4 4 - 5
4 Hgls4.886 9 4 4 = 7
5 Pb220.353 9 4 4 - 11
6 Co237.863 9 4 4 - 6
7 Ni231.604 9 4 4 = 9
8 \V202.464 9 4 4 - 15
9 Ag328.068 9 4 4 = 2
10 Se196.028 1] 4 4 - 13 v
t= || 4= =
ch Offnen... C4 Speichern... | & @ 0K Ubernehmen | | Abbrechen
Elemente Beschreibung

Signif. Stellen Ints.

Anzahl der signifikanten Stellen der Intensitatswerte

Dezimalstellen
Konz.

Anzahl der Nachkommastellen der Konzentrationswerte

Signif. Stellen
Konz.

Anzahl der signifikanten Stellen der Konzentrationswerte

100% norm.

Die Ausgabekonzentration Konz. 2 wird auf den Prozentanteil bezo-
gen auf die Gesamtkonzentration umgerechnet.

Die Gesamtkonzentration ist die Summe der Konzentrationen der mit
"+"markierten Linien.

Oxidfaktor

Die Ausgabekonzentration Konz. 2 wird auf die Konzentration/Gehalt
des Oxids umgerechnet, wenn ein Oxid ausgewahlt wurde. Der Oxid-
faktor ist in Klammern angegeben, z. B. wird Ti durch Multiplikation
mit 1.6681 in TiO, umgerechnet.

Druckreihenfolge

Reihenfolge, in der die Linien im Report angezeigt werden
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4 Sequenzen

Die Sequenz definiert, in welcher Reihenfolge Proben und Aktionen innerhalb der Mess-
routine abzuarbeiten sind. Einige probenbeschreibende Daten wie Probenbezeichnung
und Position auf dem Probenrack kénnen ebenfalls direkt eingegeben werden. Diese Da-
ten werden mit der Sequenz gespeichert.

Eine Sequenz basiert auf einer geladenen Methode, welche die Informationen tiber Art
der Kalibrierung, statistische Auswertungen, Qualitétskontrollen usw. enthalt.

4.1 Sequenzen erstellen, speichern, 6ffnen

Sequenzen werden wie Methoden in einer Datenbank gespeichert. Sie kénnen Sequen-
zen neu erstellen, dndern, speichern und laden. Weitere Funktionen zur Verwaltung von
Sequenzen finden Sie im Fenster Daten | Datenverwaltung.

Sehen Sie dazu auch

Methoden und Sequenzen verwalten [ 127]

4.1.1 Neue Sequenz erstellen

Erstellen oder laden Sie zunéchst eine Methode. Auf Grundlage der Methode kdnnen Sie
eine neue Sequenz aus Probenmessungen und Aktionen spezifizieren.

» Wahlen Sie den Menlpunkt Datei | Neue Sequenz.

» Alternativ 6ffnen Sie das Fenster mit den aktuellen Sequenzparametern durch Klick
auf i= oder iiber den Meniipunkt Methodenentwicklung | Sequenz.

v" Das Fenster Sequenz erscheint. Sie kdnnen jetzt Messungen und Aktionsfolgen
definieren.

4.1.2 Sequenz speichern

Nach Eingabe der Messungen und Aktionen speichern Sie die Sequenz im Fenster Se-
quenz speichern in der Datenbank. Damit kénnen Sie die Sequenz fiir spatere Messun-
gen wiederverwenden. Beim Speichern der Sequenz kénnen Sie weitere Daten hinzufi-
gen, um die Sequenz zu kategorisieren und leichter auffindbar zu machen.
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Elemente im Fenster Sequenz

speichern Hame: = e [
Narme Vers. Datum Zeit  Kat. Anwender
multi_element_ground 3 22.03.2021| 16:17 Admin
Semiquant zll 1 |09.06.2020 1443 Analytik Jena
Test_sequence 2 |03.11.2020 9:29 Admin
Usp 232/233 |1 109.06.2020] 14:48] |Anabtklena |
Sortieren nach Beschreibung:
(® Aufstaigend
Name/Ver, () Absteigend
MNur aktuelle Versionen anzeigen
Abbrechen
Option Beschreibung
Name Sequenzname
Kat. Kategorie (drei Zeichen) fiir eine weitere Kennzeichnung und Sortie-
rung der Sequenzen
Diese Eingabe ist optional.
Tabelle Ubersicht vorhandener Sequenzen
Sortieren nach Mit den Optionen in dieser Gruppe kénnen Sie die Sequenzliste sor-
tieren.
Wenn die Option Nur aktuelle Versionen anzeigen aktiviert ist, wird
bei gleichnamigen Sequenzen jeweils nur die neueste Version ange-
zeigt.
Beschreibung Optional nahere Erlauterungen zur Sequenz eingeben
Mit Klick auf «aa wird die Liste mit vordefinierten Bemerkungen ge-
o6ffnet. Diese Bemerkungen verwalten Sie im Fenster Daten | Vordefi-
nierte Bemerkungen.
Sequenz speichern » Klicken Sie im Fenster Sequenz auf Speichern oder wahlen Sie den Men(punkt Da-

tei | Speichern | Sequenz.

» Geben Sie im Fenster Sequenz speichern den Namen fir die Sequenz ein und wah-
len Sie weitere Parameter.

» Bestdtigen Sie die Einstellungen mit OK.

v' Die Sequenz ist in der Datenbank gespeichert. Bei Verwendung eines vorhande-
nen Sequenznamens wird die vorhandene Sequenz nicht iberschrieben, sondern
eine neue Version in der Datenbank angelegt.

Sehen Sie dazu auch

Vordefinierte Bemerkungen erstellen [ 136]
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4.1.3 Sequenzladen

Sie kdnnen gespeicherte Sequenzen laden und auf ihrer Grundlage zusammen mit einer
Methode eine Messroutine starten.

» Offnen Sie das Datenbankfenster der Sequenzen mit einer der folgenden Alternati-
ven:

- Klicken Sie in der Werkzeugleiste auf das Symbol [m] neben dem Feld Sequ.
- Wahlen Sie den Men(punkt Datei | Sequenz 6ffnen.
- Klicken Sie im Fenster Sequenz auf Offnen.

» Sie kénnen optional im Feld Kat. die Anzeige der Sequenzen mit Auswahl einer Kate-
gorie einschranken. Wenn Sie die Sequenzen aus allen Kategorien sehen méchten,
[6schen Sie den Eintrag im Feld Kat..

» Aktivieren Sie das Kontrollk&stchen Nur aktuelle Versionen anzeigen, wenn Sie bei
gleichnamigen Sequenzen jeweils nur die Sequenz mit der hdchsten Versionsnum-
mer sehen mochten.

» Markieren Sie in der Tabelle die Sequenz und klicken Sie auf OK.

v’ Das Fenster Sequenz mit gespeicherten Parametern erscheint.

4.2  Fenster Sequenz

Im Fenster Sequenz spezifizieren Sie die Reihenfolge der Messungen und weitere Aktio-
nen wahrend der Analyse.

Das Fenster Sequenz 6ffnen Sie mit einem Klicke auf i=.

= Sequenz - O *
Typ Pos Name AS-VF Name(2) Elemente ~
4 Kal.-Std.3 104 1 alle
5 Kal.-Std.4 105 1 alle
6 Kal.-Std.5 106 1 Al296.152, Cu324.754, Fe259.940, :
7 Kalib. berechnen
8 Probe 101 1
9 Probe 102 1
10 Probe 103 1
11 Probe 104 1
12 Probe 105 1
13 Probe 106 1
14 Probe 107 1
< Y
Anhdngen Einfiigen Lischen = = =
inc.
Typen
e Von QC-Proben-ID Gibernehmen ab Sequenz-Zele: lIl
Won Proben-ID Gbernehmen
1) Gffnen [4 Speichern | R § Proben oK Ubernehmen | | Abbrechen
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Tabelle fir Proben- und Akti-  In der Tabelle sind die gewahlten Proben- und Aktionsfolgen in der Reihe ihrer Abarbei-
onsfolgen tung aufgefiihrt.
Tabellenspalte Erlduterung
Typ Probentyp bzw. Analysenschritt
Pos Probenposition im Probengeber (falls verwendet)
Name Probenname
Diese Eingabe ist optional. Fir Kalibrier- und QC-Proben wird dieser
Probenname aus der Methode iibernommen, falls dort ein Probenna-
me spezifiziert wurde. Fiir Analysen- und QC-Proben kénnen die Na-
men aus der Probeninformationsdatei (ibertragen werden.
Name (2) Weitere Bezeichnung zur Probenidentifikation (optional)
Elemente Elemente auswahlen, die in einer Probe analysiert oder fir die Son-
deraktionen ausgeftihrt werden.
= keine
Aktuelle Auswahl wird geléscht.
= alle
Alle in der Methode festgelegten Elemente werden bestimmt
(Standardeinstellung).
= Elementsymbol
Nur die genannten Elemente werden bestimmt, z. B. "Cu, Pb".
= Elementlinie (Symbol + Wellenlange)
Nur die genannten Elementlinien werden bestimmt, z. B."Mn
257.610, Ca 315.887".
= nicht Elementsymbol oder nicht Elementlinie
Die genannten Elemente bzw. Elementlinien werden nicht be-
stimmt, z. B. "nicht Cu, Pb", "nicht Mn 257.610, Ca 315.887"
Schaltflachen Mit den Schaltflachen kdnnen Sie der Sequenzliste Proben und Aktionen hinzuftigen, 16-

schen oder vorhandene Probeninformationsdaten tbernehmen.

Schaltflache

Anhdngen

Erlduterung

Neue Zeile am Ende der Liste anhdngen und das Fenster Sequenz be-
arbeiten 6ffnen

Einfiigen

Neue Zeile oberhalb des markierten Listenplatzes einfligen

Loschen

Markierte Zeilen l6schen

Tabelle I6schen

Gesamte Sequenzliste I6schen

Von QC-Proben-ID
iibernehmen

Informationen iber Namen von QC-Proben und deren Position im
Probengeber aus dem Fenster Proben-ID | QC-Probeninformation
ibernehmen

Die Informationen aus der QC-Proben-ID-Tabelle werden in die Se-
quenztabelle eingetragen. Die erste Zeile mit neuer Probenidentifika-
tion wird im Feld ab Sequenz-Zeile festgelegt.

Von Proben-ID
iibernehmen

Informationen tiber Probennamen, Position im Probengeber und die
zu analysierenden Elemente aus dem Fenster Proben-ID iibernehmen

Die Informationen aus der Proben-ID-Tabelle werden in die Sequenz-
tabelle eingetragen. Die erste Zeile mit neuer Probenidentifikation
wird im Feld Proben-ID festgelegt.

Proben

Fenster Proben-ID 6ffnen

Sehen Sie dazu auch

Haufig verwendete Bedienelemente [ 15]

Elemente/Linien fiir eine Probenanalyse/Aktion auswahlen [ 60]
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4.3  Messungen und Aktionen in einer Sequenz spezifizieren

Im Fenster Sequenz bearbeiten spezifizieren Sie die Abfolge von Messungen und Aktio-
nen fir eine Analyse. Das Fenster erscheint, wenn Sie im Fenster Sequenz auf Anhén-
gen oder Einfiigen klicken.

Sequenz bearbeiten

Auswahl Tabelenplatz Nr.: 18
Kalibrierverfahren:  Standard-Verfahren

O Proben Std.-Herstellung: Manuel hergestelt
Oac Anzahl der Std.: 3

O Reag.-Blindwert

O Leerw.-HWG _

o Linie f{x) flx=0 wi(x) Prif Einheit ~
® Kalbrierung AE66.155 in [+ TE TS Tl
) Rekalbrierung As188.979 lin |+ C = g/l

B A5193.698 lin |+ C - pgfL

IEC-Léisungen Cd214.441 lin |+ C - pafL

: Cd226.502 lin |+ C = pagfl

© Sonderaktion or267.716  [in |+ [C_ |- |paiL

() Methode lden Cu324.754 lin |+ C = wa/L
Fe250.040 fin [+ c = 1/l v

Ubernehmen | | Abbrechen

Mégliche Messungen und Ak-  In Abhangigkeit von den Methodeneinstellungen kdnnen Sie verschiedene Messungen
tionen und Aktionen fiir eine Analyse spezifizieren.

Probe/Aktion Beschreibung

Proben Die unter Anz. eingegebene Anzahl Proben messen

QC-Proben Eine QC-Probe messen und entsprechend der Spezifikation in der Me-

thode auswerten

In der Liste wahlen Sie eine in der Methode spezifizierte QC-Probe
aus. Die Parameter der QC-Probe werden im danebenstehenden Feld

angezeigt.

Reag.-Blindwert Den Blindwert ohne Analyten messen

Leerw.-NWG Leerwert zur Bestimmung der Nachweis- und Bestimmungsgrenzen
nach dem Leerwertverfahren messen

Kalibrierung Die Kalibrierproben messen und entsprechend der Spezifikation in der
Methode die Kalibration berechnen

Rekalibrierung Die fiir die Rekalibration vorgesehene Kalibrierprobe messen und eine
Rekalibration berechnen

Proben-Addition Fur das Kalibrierverfahren Additions-Kalibrieren

Diese Probe aufstocken und die Kalibrierkurve und Probenkonzentra-
tion ermitteln

Blindwert-Addition Fiir das Kalibrierverfahren Additionskalibrieren und die Blindwertkor-
rektur auf Konzentrationsbasis

Diese Blindwertprobe aufstocken und den Blindwert ermitteln

IEC-L6sungen Nur fir Peakkorrekturen mit IEC

Die IEC-L6sungen messen
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Sonderaktionen

Sequenz spezifizieren

Probe/Aktion

Sonderaktion

Beschreibung

Diese Aktionen betreffen nicht direkt die Messung der Proben (siehe
unten).

Methode laden

Eine gespeicherte Methode laden, z. B. um innerhalb der Sequenz ei-
ne andere Analyse zu starten

Mit +es 6ffnen Sie das Datenbankfenster mit den gespeicherten Me-
thoden. Wéhlen Sie eine der gespeicherten Methoden aus.

Aktion

Plasma l6schen

Beschreibung

Plasma l6schen

Dunkelmessung

Zusatzliche Dunkelmessung ausfiihren

Bei dieser Messung des Dunkelstroms wird das Signal mit geschlosse-
nem Shutter bestimmt. Die Dunkelmessung erfolgt immer automa-
tisch, auch wenn sie nicht in die Sequenz eingefligt wurde.

Wartezeit

Die im Feld eingegeben Zeit (in Minuten) warten und dann die Analy-
se fortsetzen

Bei Verwendung eines Probengebers bleibt die Kantle in der Spiilpo-
sition und es wird weiter Spiilflissigkeit angesaugt.

Pause

Die Analyse stoppen

Die Sequenz kann anschlieBend mit Klick auf B oder dem Meni-
punkt Routine | Fortsetzen fortgesetzt werden.

Beep

Einen Signalton vom PC erzeugen lassen, z. B. um das Ende der Kali-
brierung anzuzeigen

Wiederhole / So-
lange

Eine Schleife (Wiederholung) in der Sequenz definieren.

Der zwischen dem Startpunkt Wiederhole und dem Endpunkt Solan-
ge eingeschlossene Teil der Sequenz wird bis zum Erfiillen des Ab-
bruchkriteriums wiederholt. Als Abbruchbedingung kann eine Anzahl
von Schleifendurchldufen oder eine Zeit in Minuten angegeben wer-
den.

Bei einer Onlinemessung (im Rahmen einer Fernwartung) muss die
Option autom. aktiviert werden. Dies verhindert im manuellen Be-
trieb die Nachfrage zur Probendosierung.

Kalib. anzeigen

Wahrend der laufenden Sequenz die Kalibrierkurve anzeigen, bis die
Wartezeit (in Minuten) abgelaufen ist. Nach Ablauf der Wartezeit
bzw. nach Klick auf OK setzt die Software die Messung fort.

Bei Aktivierung der Aktion Kalib. anzeigen, ohne Eingabe einer War-
tezeit setzt die Software die Messung erst fort, nachdem Sie die Kali-
brierung mit OK bestatigt haben.

Bei Klick auf die Schaltflache Stopp im Fenster Kalibrierung schlief3t
die Software das Fenster und unterbricht den Analysenablauf, unab-
héngig von der eingestellten Wartezeit.

System spiilen

Probenwege bis zur Torch mit Spilldsung im Normallauf spiilen

Spilzeit im Eingabefeld eingeben.

Offnen Sie das Fenster Sequenz mit Klick auf i=.

Klicken Sie auf Anhdngen.

v Das Fenster Sequenz bearbeiten erscheint.

Aktivieren Sie der Reihe nach die bendtigten Aktionen und Gibertragen Sie diese je-
weils mit Ubernehmen in die Sequenztabelle.

Bestatigen Sie die letzte Aktion OK.
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v' Sie kehren in das Fenster Sequenz zuriick. Die Sequenztabelle enthalt nun alle
Aktionen in der Reihenfolge der Auswahl.

Als Voreinstellung der zu analysierenden Elemente ist in der Sequenztabelle fiir jede
Probe/Aktion die Option alle gewéahlt. Mit einem Klick auf die Tabellenzelle Elemen-
te der betreffenden Probe/Aktion kdnnen Sie diese Einstellung im Fenster andern.

Bei Verwendung des Probengebers:

Legen Sie die Position Pos der Proben im Probengeber fest. Die Positionen von Kali-
brier- und QC-Proben werden automatisch aus der Methode tibernommen. Sie kon-
nen jedoch hier die Positionen &ndern, die in der Sequenz eingestellten Positionen
haben immer Vorrang.

Die Daten der zu untersuchenden Proben geben Sie am besten im Fenster Proben-ID
ein und tibertragen Sie anschliefend in die Sequenzliste.

Elemente/Linien fiir eine Probenanalyse/Aktion auswahlen

In der Sequenz sind alle Elemente fiir die Analyse von Proben oder das Ausfiihren von
Aktionen in der Voreinstellung aktiviert. Méchten Sie Elemente fiir die Analyse einer
Probe oder eine Aktion ausschliel3en, gehen Sie folgendermafien vor:

»

Klicken Sie im Fenster Sequenz auf die Tabellenzelle der entsprechenden Probe oder
Aktion. Es erscheint das Fenster Elemente und Linien auswéhlen.

Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Elemente/Linien der aktuell geladenen Metho-
de anzeigen.

v" In der Liste Elemente werden alle in der Methode eingestellten Elemente/Linien
blau markiert.

Um ein Element vollig auszuschlieBen, entfernen Sie die Markierung mit einem Klick
auf das entsprechende Element. Zur Aktivierung des Elements klicken Sie erneut auf
das Element.

Wenn in der Methode fiir ein Element mehrere Linien eingestellt sind und Sie mdch-
ten davon nur ausgewahlte Linien verwenden, markieren Sie in der Liste Linie die
gewiinschte Linie per Mausklick.

Mit den Schaltflachen alle und keine aktivieren Sie jeweils alle Elemente bzw. schlie-
Ren alle Elemente véllig fir die Analyse/Aktion aus.

Mit der Option Nicht (Auswabhl invertieren) werden alle markierten Elemente/Lini-
en von der Analyse/Aktion ausgeschlossen. Analysiert werden nur die nichtmarkier-
ten Elemente/Linien. Vor der Aufzahlung der Elemente/Linien erscheint ein "nicht".

Im Ausgabefeld werden alle ausgewdhlten Elemente/Linien aufgefithrt. Die Elemente/
Linien kdnnen nach der Riickkehr in das Sequenzfenster direkt in der Tabellenzelle edi-
tiert werden.
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Fenster Elemente und Linien
auswahlen

Elemente und Linien auswihlen

Elernente ad
Al :
As

cd

Cr

[ nicht {Auswahl invertieren)

Linien

Al396.152
As188.979
As103.608
Cd214.441

Cr267.716

Cd226.502

alle

keine

Elernente/Linien der aktuel geladenen Methode anzeigen

Abbrechen

Cu, Fe, As188.979, Cd226.502

Beispiele: (1) Cul23.56, 55, Cu, Fe123.34 (2] nicht Fe (3) alle
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5  Probeninformationsdaten (Proben-ID)

Die Probeninformationsdaten (Proben-ID) enthalten fiir die aktuellen Analysenproben
und die QC-Proben die spezifischen Daten wie Probenname, Position auf dem Proben-
geber, Einwaage, Verdliinnung oder Konzentrationseinheit. Probennamen und Positio-
nen kénnen in die Sequenztabelle per Mausklick tbernommen werden. Die Probeninfor-
mationsdaten werden als Tabelle im CSV-Format gespeichert und kdnnen auch in einem
Tabellenkalkulationsprogramm, z. B. Excel, editiert werden. Auch der umgekehrte Weg
ist mdglich, extern erstellte Probentabellen kénnen in ASpect PQ importiert werden.

Das Fenster Proben-ID 5ffnen Sie mit einem Klick auf ¥ in der Symbolleiste.

5.1 Probeninformationsdaten erstellen, speichern und 6ffnen

Einen neuen Satz Proben-ID er-
stellen

Proben-ID speichern

Probeninformationsdaten 6ff-
nen

»

Klicken Sie in der Symbolleiste auf ¥ oder wahlen Sie die Meniipunkte Methoden-
entwicklung | Proben-ID oder Datei | Neue Probeninformations-Daten.

v’ Das Fenster Proben-ID erscheint.
Spezifizieren Sie die Daten fiir Proben und QC-Proben.

Ubernehmen Sie den Datensatz mit Klick auf Nach Sequenz iibertragen in eine Se-
quenz.

v' Die Proben sind aktiviert und werden fiir die néchste Analyse verwendet. Sie kon-
nen die Proben-ID auch fir eine spéatere Analyse speichern.

Klicken Sie im Fenster Proben-ID auf Speichern oder wéhlen Sie den Meniipunkt
Datei | Speichern | Probeninformation.

Speichern Sie den Datensatz im Standardfenster Speichern unter.

v" Die Proben-ID wird im CSV-Format gespeichert. Sie konnen die Daten fir weitere
Analysen laden oder in einem Tabellenprogramm editieren.

Eine Proben-ID kdnnen Sie mit einer der folgenden Alternativen 6ffnen:

- Klicken Sie in der Werkzeugleiste auf das Symbol |m] neben dem Feld Proben.
- Waéhlen Sie den Meniipunkt Datei | Probeninformations-Datei 6ffnen.

- Klicken Sie im Fenster Proben-ID auf Offnen.

Wahlen Sie im Standardfenster Offnen die Datei aus.

v' Die Proben-ID wird im Fenster Proben-ID angezeigt und kann fiir die nachste
Analyse verwendet werden.

Sehen Sie dazu auch

Probeninformationen spezifizieren [ 64]

5.2  Fenster Proben-ID | Probeninformation
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Im Fenster Proben-ID spezifizieren Sie die Proben und QC-Proben. Neben dem Namen
und der Position m Probengeber kénnen Sie fiir die Analyse wichtige Parameter einge-

ben. Das Fenster Proben-ID | Probeninformation 6ffnen Sie mit Klick auf ¥ .
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¥ Proben-iD - O *
Probeninformation  QC-Probeninformation

L Einwy. Val. Ges.einw.
Pos MName Vor-VF Einheit g L g MName(2)  AS-VF  BW-Korr.  Pr
3 101 1.000 mafL 1 aus Praol
2 102 1.000 mafL 1 aus Praol
3 103 1.000 mafL 1 aus Praol
4 104 1.000 mafL 1 aus Praol
5 105 1.000 mafL 1 aus Praol
6 106 1.000 mafL 1 aus Praol
o 107 1.000 mafL 1 aus Praol
8 108 1.000 mafL 1 aus Praol
9 109 1.000 mafL 1 aus Praol
10 110 1.000 mafL 1 aus Praol
< >
Anhdngen Einfiigen Léschen Anz.: 1 = S IS =
Oinc.
= Nach Sequenz Ubertragen L
Tabelle lischen ab Sequenz-Zeile:
.Von Sequenz ubernehmen :
ct Offnen [} Speichern = i= Sequenz Schliefen
Karte Probeninformation Die Karte Probeninformation enthélt eine Liste der Proben und ihre Eigenschaften.

Tabellenspalte

Pos

Beschreibung

Probenposition im Probengeber

Name

Probenname

Diese Eingabe ist optional. Max. Anzahl Zeichen: 20

Vor-VF

Fr Einheitentyp fliissig und fest

Der Vorverdiinnungsfaktor der Probe bezeichnet den Faktor, mit dem
die Originalprobe verdiinnt wurde, bevor sie im Probengeber platziert
bzw. bei der Arbeit ohne Probengeber dem Plasma zugefiihrt wird.
Der Faktor ist zur Berechnung der Konzentration der Originalprobe
(Konz. 2) notwendig.

Einheit

Einheit fir die Konzentration der Probe

Einw.

Einwaage in Gramm (nur fiir den Einheitentyp fest)

Masse der Originalprobe, die in der Probenvorbehandlung in Lésung
gebracht wurde. Die Einwaage ist zur Berechnung der Konzentration
der Originalprobe (Konz. 2) notwendig.

Vol.

Gesamtvolumen bzw. Auffillvolumen in mL (nur fiir den Einheitentyp
fest)

Ges.einw.

Gesamteinwaage der Probe und des Lésungsmittels in Gramm (nur
fiir den Einheitentyp fliissig grav. , z. B. fiir Ole).

Name (2)

Weiterer Probenname

Diese Eingabe ist optional.
Max. Anzahl Zeichen: 20

AS-VF

Verdiinnungsfaktor des Probengebers

BW-Korr.

Blindwertkorrektur (nur fir Probentyp Proben)

aus

Es wird keine Blindwertkorrektur durchgefihrt.

ein

Fur Berechnung der Konzentration der Originalprobe wird der zuletzt
in der Sequenz gemessene Blindwert subtrahiert.

Das Verfahren der Blindwertkorrektur wédhlen Sie im Fenster Optio-
nen | Kalibrierung.
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Schaltflachen

Karte QC-Probeninformation

Schaltflache

Tabellenspalte Beschreibung
Probentyp Auswahl zwischen Proben und Blindwert
Elemente In der Probe zu analysierende Elemente oder Linien

Nach einem Klick auf die Tabellenzelle erscheint das Fenster Elemen-
te und Linien auswahlen, in dem diese Einstellungen vorgenommen

werden.
Schaltflachen Beschreibung
Anhéngen Anzahl neue Zeilen am Ende der Liste einfligen.
Einfiigen Anzahl neue Zeilen vor dem markierten Listenplatz einfligen.
Loschen Markierte Zeile l6schen.
Anz. Eingabefeld fiir die Anzahl einzufiigender Zeilen.
Tabelle I6schen Die gesamte Liste der Probeninformationen léschen.
Nach Sequenz Probennamen, Positionen im Probengeber und zu analysierende Ele-
iibertragen mente in die Sequenzliste ibertragen.

Die erste Zeile der Sequenzliste, ab welcher die Probendaten zu tiber-
tragen sind, ist im Eingabefeld ab Sequenz-Zeile festzulegen.

Von Sequenz iiber- Probennamen, Positionen im Probengeber und zu analysierende Ele-

nehmen mente aus der Sequenzliste in die Proben-ID-Tabelle iibertragen. Die
erste Zeile der Sequenzliste, ab welcher die Probendaten zu tibertra-
gen sind, muss im Eingabefeld ab Sequenz-Zeile festgelegt werden.

Analog zur Karte Probeninformation sind auf dieser Karte die QC-Proben aufgefiihrt.
Zusétzlich enthélt die Spalte Typ die Informationen tGber den QC-Typ. Die Spalte Einheit
entfallt, da die Einheit in der Methode definiert ist. Die Blindwertkorrektur wird bei QC-
Proben in der Methode festgelegt und ist hier nicht wahlbar.

Schaltflache Beschreibung
Nach Sequenz QC-Probennamen und Positionen im Probengeber in die Sequenzliste
tbertragen Ubertragen

Sehen Sie dazu auch
Optionen zum Analysenablauf [ 141]
Elemente/Linien fiir eine Probenanalyse/Aktion auswahlen [ 60]
Einheiten spezifizieren [ 134]

5.3  Probeninformationen spezifizieren
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Wenn Sie fiir die Analyse weitere Daten zu Proben oder QC-Proben benétigen, wie z. B.
die Einwaage oder den Vorverdiinnungsfaktor, miissen Sie die Daten im Fenster Pro-
ben-ID festlegen. Hier spezifizierte Probennamen und Positionen im Probengeber kon-
nen Sie in die Sequenz Ubertragen.

» Offnen Sie das Fenster Proben-ID | Probeninformation mit Klick auf V.

» Geben Sie im Feld Anz. die Anzahl zu analysierender Proben ein. Klicken Sie an-
schlieBend auf Anh@ngen, um die Zeilen in die Tabelle einzufligen.

» Tragen Sie in der Tabelle fiir jede Probe die bendtigten Informationen ein.
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Wenn die Eingaben in einer Spalte gleich sind, kénnen Sie mit 4= den Eintrag der
markierten Zelle auf alle nachfolgenden Zellen der Spalte kopieren. Wenn Sie das
Kontrollkastchen inc. (steht fur Inkrement) aktivieren, wird beim Ubertragen der In-
formation in die nachste Zelle der Wert jeweils um 1 erhoht. So kdnnen Sie auf ein-
fache Weise z. B. aufeinanderfolgende Pldtze im Probengeber belegen oder einen
Probennamen fortlaufend nummerieren.

Texte aus Eingabefeldern kénnen Sie in die Zwischenablage kopieren und wieder
einfigen. Verwenden Sie dazu die Tastenkombination Strg+C und Strg+V oder nut-
zen Sie nach Rechtsklick auf die Tabellenzelle die Kontextmeniibefehle.

Wenn alle Informationen eingetragen sind, geben Sie im Feld ab Sequenz-Zeile die
Zeile in der Sequenz an, ab welcher Sie die Probeninformationen in die Sequenz
iibernehmen méchten. Ubertragen Sie die Information mit Klick auf Nach Sequenz
tbertragen.

Spezifizieren Sie die QC-Probeninformationen analog im Fenster Proben-ID | QC-
Probeninformation. Ubernehmen Sie die QC-Probeninformationen mit Klick auf
Nach Sequenz iibertragen in die Sequenz.

v" Die Probeninformationen werden fiir die nachste Analyse verwendet.
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6  Analysen durchfithren und Ergebnisse berechnen

6.1  Ubersicht der Meniibefehle und Schaltflichen zum Starten der Analysen
im Hauptfenster

Messroutinen (Analysenablaufe auf Grundlage einer Sequenz) werden mit den Symbo-
len der Werkzeugleiste oder tiber das Men( Routine gestartet.

Sym-  Meniipunkt Funktion

bol

. Routine | Sequenz Eine Messroutine starten
starten

. Routine | Zeile(n) Die markierte(n) Zeile(n) in der Sequenz ausfithren. Mit Hil-
der Sequenz aus- fe der Maus und gedriickter Strg- bzw. Umschalttaste kon-
fiihren... nen mehrere Zeilen markiert werden.

. Routine | Stopp Eine Messroutine stoppen

. Routine | Fortsetzen  Einen gestoppte Messroutine fortsetzen

6.2  Spektrometer einschalten und Plasma ziinden

Plasma ziinden

66

VORSICHT

Vergiftungsgefahr durch Ozon und nitrose Gase
® \Vor Ziinden des Plasmas die Absaugeinrichtung einschalten.

® Wahrend des Betriebs Absaugeinrichtung eingeschaltet lassen.

Um einen sicheren Plasma-Betrieb zu gewahrleisten, liberwacht das Gerét die folgenden
Bedingungen durch Sicherheitskreise.

®  Die Plasmaraumtir ist geschlossen.

Die Plasmafackel (Torch) befindet sich in der Arbeitsposition.

Die Kithlung lauft ausreichend.

Die Abluftabsaugung ist aktiv.

Die Argonzufuhr ist gewdhrleistet.

Sie kénnen das Plasma nur ziinden, wenn alle Bedingungen eingehalten werden. Wenn
einer der Sicherheitskreise im Betrieb eine Stérung meldet, |6scht das Geréat das Plasma.

» Schalten Sie den PC am Netzschalter ein und warten Sie das Initialisieren des Be-
triebssystems ab.

» Schalten Sie das ICP-OES Gerat am Netzschalter ein.

» Offnen Sie die Argonzufuhr. Stellen Sie den Vordruck auf 500 ... 700 kPa (5 ... 7 bar)
ein.

» Schalten Sie die Absaugvorrichtung ein.

» Schalten Sie den Umlaufkiihler am Netzschalter ein.
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Offnen Sie die Tur zum Plasmaraum. Priifen Sie, ob die Torch in der Start-Position
ist. Dabei muss sich die Injektorspitze ca. 1 bis 2 mm unterhalb der Unterkante der
Induktionsspule befinden.

Den Konus des Fensters fiir axiale Beobachtung auf Verschmutzung und Verschlei3
untersuchen. Mit dem mitgelieferten Hakenschlissel prifen, ob der Konus festsitzt.
ﬂl HINWEIS! Wenn der Konus locker sitzt, wird er nicht ausreichend gekiihlt und
korrodiert.

SchlieBen Sie die Tiir zum Plasma-Raum.

Bei PlasmaQuant 9200 Elite: Schalten Sie die optionale Probenraumbeleuchtung ein.

Uberpriifen Sie die Pumpschlauche. Tauschen Sie die Schlduche aus, wenn sie nicht
mehr elastisch sind oder starken Abrieb zeigen.

Spannen Sie die Pumpschlduche jeweils zwischen den Stoppern in die Pumpe am
ICP-OES Gerat.

Legen Sie die Klemmbdigel (iber die Schlduche und befestigen Sie die Filhrungen mit
den Andruckhebeln. Achten Sie darauf, dass die Andruckhebel einrasten!

E¥ HINWEIS! Beachten Sie dabei die Pumprichtung. Diese Pumpe dreht sich entge-
gen dem Uhrzeigersinn.

Stellen Sie sicher, dass fir die Analyse gentigend Spillésung in der Flasche ist.

¥ HINWEIS! Die Spiillosung sollte den gleichen Sauregehalt wie die Proben und
Standards aufweisen. Wenn es keine anderen Vereinbarungen gibt, verwenden Sie
2 %ige Salpeterséure.

Uberpriifen Sie den Fiillstand der Abfallflasche und leeren Sie die Flasche, wenn
nicht genligend Reservoir fir die Analyse zur Verfligung steht.

Beim manuellen Betrieb ohne Probengeber tauchen Sie den Probenansaugschlauch
in die Spullésung. Wéhrend des Ziindvorgangs des Plasmas darf keine Luft nachstro-
men.

Starten Sie das Programm ASpect PQ.
Im Fenster Quickstart die folgenden Einstellungen vornehmen:
- Option Routine oder Methodenentwicklung wahlen.

- Wabhlen Sie bei Verwendung des HF-Kits unter Torchmaterial die Option Kera-
mik aus, um die Empfindlichkeit des optischen Plasmasensors anzupassen.

- Optional: Wahlen Sie im Bereich Worksheet fiir den Quickstart vorbereitete Ar-
beitsblatter aus, z. B. flir die Untersuchung elementarer Verunreinigungen in
pharmazeutischen Produkten gemaR USP 232/233. Die Arbeitsblatter enthalten
Methodeneinstellungen und vorbereitete Sequenzen.

Wenn Sie die Software mit Worksheet starten, schlieRen Sie den Schnellstart im
Fenster Quickstart mit OK ab.

Wenn Sie die Software ohne Worksheet starten, klicken Sie auf Quickstart iiber-
springen und gelangen zur Oberfldche von ASpect PQ.

Wenn das System l&ngere Zeit auBer Betrieb oder die Zerstduberkammer abgebaut
war, splilen Sie Zerstauberkammer und Torch mit Zerstdubergas, um die Luft aus
dem System zu treiben. Offnen Sie mit Klick auf § das Fenster Plasma | Kontrolle
und klicken Sie auf Sprithkammer spiilen.

Zinden Sie das Plasma. Klicken Sie im Fenster Plasma | Kontrolle auf die Schaltfla-
che Plasma ziinden.

v' Es folgt eine Anfangsphase, in der die Torch mit Argon gespiilt und die Sicher-
heitskreise des ICP-OES Gerétes gepriift werden. Wenn alles OK ist, wird das Plas-
ma geziindet.
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6.3
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Beobachten Sie, ob sich das Plasma richtig ausgebildet hat. Das Plasma muss kegel-
férmig sein, iber die Induktionsspule hinausgehen und nach oben spitz zulaufen.

Wenn sich ein Ringplasma bildet, bildet sich das Plasma nur innerhalb der Indukti-
onsspule oder es ertdnt ein knatterndes Gerdusch. Betdtigen Sie dann den roten
Plasma-Aus-Knopf des Gerates.

Priifen Sie vor dem nachsten Ziindversuch, ob der Probenschlauch in die Spillésung
taucht und die Gaszufuhr und Umlaufkiihlung in Ordnung sind.

v' Erst nach erfolgreicher Ziindung und stabiler Plasmabildung wird das Spektrome-
ter gekiihlt. Nach 1 ... 2 min ist die Ziindroutine abgeschlossen und die Schlauch-
pumpe startet. Das Emissionsspektrometer ist messbereit.

Erst jetzt weitere Einstellungen am Analysensystem vornehmen und die Messroutine
starten.

Sehen Sie dazu auch

ASpect PQ starten [+ 7]

Plasma I6schen und Spektrometer ausschalten

v Vv v Vv

Nach Analysenende lassen Sie ca. 3 min Spillésung und anschlielend 1 min Wasser
durch das System pumpen. Lassen Sie das Gerat danach trocken laufen. Falls Sie die
Schlduche wechseln missen, befindet sich dann keine Sédure mehr in den Schlau-
chen!

Ldschen Sie das Plasma im Programm ASpect PQ. mit einem Klick auf [l in der

Werkzeugleiste.
Alternativ 6ffnen Sie mit § das Fenster Plasma und klicken Sie auf Plasma I6schen.

Beenden Sie das Programm ASpect PQ. mit Datei | Beenden.

Quittieren Sie die Abfrage zum Abschalten des Splilgases flir den Detektor mit Ja,
wenn Sie das Spllgas abschalten wollen.

Wenn Sie die Arbeit nur fiir kurze Zeit unterbrechen (bis 30 min) oder im UV-Bereich
arbeiten, schalten Sie das Spiilgas nicht ab. Dadurch ersparen Sie sich die Wartezeit
beim Ziindvorgang, bis der Detektor ausreichend gespiilt ist. Lassen Sie das Gerat
wahrend der Messpause eingeschaltet.

Warten Sie, bis die Meldung erscheint, dass Gerat und Kiihlung abgeschaltet werden
konnen.

Schalten Sie das ICP-OES Gerat und ggf. den Probengeber an den Netzschaltern aus.

Im taglichen Messbetrieb kénnen Sie das ICP-OES Gerat alternativ tiber den Standby-
Schalter auf der Geratefrontseite abschalten. Am Gerat liegt weiterhin Netzspannung
an. Die Gaszufuhr wird im Standby abgeschaltet.

Entspannen Sie die Pumpschlduche am ICP-OES Gerat. Losen Sie die Anpresshebel,
sodass die Klemmbiigel nicht mehr auf die Schlduche driicken, und ziehen Sie die
Schlauchstopper auf einer Seite der Pumpe aus der Arretierung.

Bei Verwendung des Probengebers entspannen Sie den Pumpschlauch auf die glei-
che Weise.

SchlieBen Sie nach dem Ausschalten der Gerate die Gasversorgung.
Schalten Sie den Umlaufkithler am Netzschalter aus.
Schalten Sie die Absaugeinheit ab.

Beenden Sie Windows und schalten Sie den PC aus.
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v' Der Analysator ist damit ausgeschaltet.

HINWEIS

Vor Ausschalten des ICP-OES Gerétes Abkiihlphase abwarten!
Warten Sie nach Loschen des Plasmas noch mindestens 30 s, bevor Sie das Gerdt am
Netzschalter ausschalten.

6.4 Messroutine starten

Messung starten

Erstellen Sie als Vorbereitung fiir eine Messung eine Methode und eine Sequenz oder
verwenden Sie eines der vorbereiteten Worksheets.

Bereiten Sie gegebenenfalls eine Proben-ID vor, die weitere Probeninformationen wie
Verdliinnungen enthalt.

Stellen Sie die Proben fiir die Messung bereit, z. B. auf dem Tablett des Probengebers.

»

Schalten Sie den PC ein. Schalten Sie das Emissionsspektrometer und das Zubehor
ein.

Zinden Sie das Plasma.
Laden Sie eine Methode:

- Klicken Sie in der Werkzeugleiste auf das Ordner-Symbol neben dem Feld Meth.
Wahlen Sie die Methode im Fenster Methode 6ffnen aus.

Erstellen Sie eine neue Sequenz oder laden Sie eine bestehende Sequenz:
- Fihren Sie am Beginn der Sequenz eine Kalibrierung aus.

- Achten Sie beim Laden der Sequenz darauf, dass die Kalibrierung zur Methode
passt.
Die Analysenlinien der Kalibrierstandards miissen mit den Analysenlinien tGber-
einstimmen, die Sie in der Methode auf der Registerkarte Kalibrierung gewahlt
haben.

- Messen Sie nach der Kalibrierung eine QC-Probe, um die Richtigkeit der Kalibrie-
rung zu uberprifen.

Erstellen Sie bei Bedarf eine Proben-ID-Tabelle mit weiteren Informationen zu den
Proben.

Starten Sie die Messroutine mit einem Klick auf [l oder mit dem Menlpunkt Routi-
ne | Sequenz starten.

Wahlen Sie im Fenster Messstart einen Dateinamen fir die Ergebnisdatei aus.

Sie kdnnen das Ergebnis in einer neuen Datei speichern oder an eine bereits vorhan-
dene Datei anhdngen. Das Uberschreiben einer bereits vorhandenen Datei ist nicht
mdoglich.

v Nach Wahl des Dateinamens startet die Messroutine entsprechend den Einstel-
lungen in Methode und Sequenz. Bei Verwendung des Probengebers lauft die
Messung automatisch ab.

Bei manueller Probenzufiihrung ohne Probengeber folgen Sie den Anweisungen zur
Probenbereitstellung auf dem Bildschirm.

Sehen Sie dazu auch

Optionen zum Analysenablauf [ 141]
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6.5 Anzeige und Speicherung der Ergebnisse wahrend des Analysenlaufs

Anzeige wéhrend des Analy- Wahrend der Messroutine werden die Ergebnisse in Echtzeit im Hauptfenster angezeigt.
senablaufs Zusétzlich kénnen weitere Fenster mit dem aktuellen Ergebnis eingeblendet werden.
u

Spektrendarstellung: Ansicht der Analysenlinie

Signalverlauf: Verlauf des Messignals

Bargraph: Messwerte in einem Balkendiagramm
Report-Fenster: Plasmareport

Probenkonz. in Bezugskurve: Probenwerte in der Kalibrierkurve

Die Auswahl dieser Anzeigefenster nehmen Sie im Fenster Optionen | Analysenablauf
vor. Die Anzeigefenster kdnnen wahrend der Analyse ein- und ausgeblendet werden.

»

»

Mit dem Menibefehl Ansicht | Ergebnisanzeigen 6ffnen oder der Funktionstaste F7
6ffnen Sie die Fenster.

Mit dem Menibefehl Ansicht | Ergebnisanzeigen schlieflen oder der Funktionstaste
F8 blenden Sie die Fenster aus.

Mit 88 kénnen die Fenster auch wéhrend der Analyse gedffnet werden.

In der Sequenzliste des Hauptfensters wird der Messfortschritt dokumentiert. Die Zeilen
mit den aufeinanderfolgenden Aktionen sind mit folgenden Symbolen in der Tabellen-
spalte gekennzeichnet:

Symbol Bedeutung

Noch nicht gemessen/abgearbeitet.

0] Wird gerade gemessen.
+ Wourde bereits gemessen/abgearbeitet.
Schaltflachen in der Symbol- In der Symbolleiste werden wéhrend der Messung folgende Schaltfldchen eingeblendet:
leiste
Schaltflache Beschreibung
0 Anzeigefenster 6ffnen und schlieRen
hi Methodenfenster anzeigen
Methode kann nur gelesen, jedoch nicht gedandert werden.
i Sequenzfenster anzeigen
Die Sequenz kann wéhrend der laufenden Analyse erweitert werden. Das
Sequenzfenster enthélt die Schaltflache Proben mit der das Fenster Pro-
ben-ID zur Erganzung der Probendaten ge6ffnet wird.
Ergebnisdaten wahrend des Analysenergebnisse werden direkt wahrend der Messung in einer Datenbank im vorein-
Analysenablaufs speichern gestellten Standardpfad bzw. in selbstdefinierten Unterordnern gespeichert. Dabei wer-

den sie wahlweise in einer neuen Datenbank abgelegt oder an eine vorhandene Daten-
bank angehangt. Es ist jedoch nicht mdglich, eine Ergebnisdatenbank durch Wahl des
gleichen Namens zu tberschreiben.

Das Ziel furr die Ergebnisse wird automatisch beim Start einer Messroutine gefordert. Es
6ffnet sich daflir das Fenster Messstart mit folgenden Optionen fiir die Ergebnisdatei:
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6.6

Ergebnisdatei
Mame:

multi_element _ground

Messstart Sequenz: multi_element_ground

Aktuelle Methode:
Method_Ground

Ordner:
(Standard)

Beschreibung:

Version: 1
geladen von: Datenbank

Weitergemessen wird mit Methode:

Method_Ground
Version: 1 Datum: 05.06.2020 17:15

(®) Datei neu beginnen
0 an Datei anhingen

[ Bei Fehlerabbruch Plasma lgschen

Analysendauer (ca.): 1h 44min Ende: Heute, 11:04

"Datum/Zeit an Ergebnisdateinamen anhdngen” ist aktiv ("Optionen™).

0K Abbrechen

Option
Name Dateinamen fir die Ergebnisdatenbank eingeben
Datei neu beginnen
Wenn aktiviert, muss ein neuer Dateiname eingegeben werden. Es
wird gepriift, ob der Dateiname bereits vorhanden ist. Vorhandene
Dateien kénnen nicht iberschrieben werden.
an Datei anhédngen
Neue Ergebnisse werden an eine vorhandene Ergebnisdatei ange-
héngt. Mit einem Klick auf «ss 6ffnen Sie ein Auswahlfenster, aus
dessen Liste Sie eine vorhandene Ergebnisdatei auswéhlen kénnen.
Ordner Speicherpfad fiir die Ergebnisdatei auswahlen

Wenn im Fenster Optionen | Analysenablauf die Option Datum/Zeit

an Ergebnisdateinamen anhdngen aktiviert ist, wird der Ergebnisna-
me automatisch um diese Angaben erweitert. Eine Meldung tber die

Aktivierung der Option erscheint in diesem Fenster.

Beschreibung

Zusétzliche Notiz eingeben, die mit den Analysenergebnissen gespei-
chert wird

Uber die Schaltfliche 4.+ kénnen benutzerdefinierte Beschreibungen
ausgewahlt werden.

Bei Fehlerabbruch
Plasma l6schen

Bei Abbruch der Messung durch eine Fehlermeldung das Plasma 16-
schen

Die Datei enthélt die Mess- und Auswerteergebnisse sowie die Informationen der Pro-
ben-ID. Zusatzlich werden die Methodenparameter in der Ergebnisdatenbank gespei-

chert.

Die Ergebnisdatenbank wird mit den Erweiterungen ".tps" (Methodenparameter, Intensi-
taten und Konzentrationen) und ".spk" (Spektrenrohdaten) gespeichert.

Analysenablauf unterbrechen und fortsetzen

Ein Analysenablauf kann unterbrochen und anschlieBend wieder fortgesetzt werden.

» Mit dem Meniipunkt Routine | Stopp oder mit einem Klick auf Bl unterbrechen Sie
den Analysenablauf sofort.

» Mit Routine | Fortsetzen oder Il sctzen Sie eine unterbrochene Routine fort.
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6.7

6.8

72

v’ Es 6ffnet sich das Fenster Fortsetzen Sequenz, in dem der Aktionsstatus vor der
Unterbrechung ausgegeben wird.

v’ Bei Anderung der Methode aktivieren Sie die Option Mit geénderter Methode
fortsetzen. Dadurch erfolgt ein neuer Methodeneintrag in die Ergebnisdatei und
von der Methode wird eine weitere Version gespeichert.Die Messung kann in fol-
gender Weise fortgesetzt werden:

Option Beschreibung

Fortsetzen Bei aktueller Probe, aktueller Linie und aktueller Statistikmessung
fortsetzen

Erste Statistik-Mes- Bei aktueller Probe, aktueller Linie und erster Statistikmessung fort-

sung setzen

Erste Linie Bei aktueller Probe, erster Linie und erster Statistikmessung fortset-
zen

Ab Tabellenplatz -> Sequenz ab dem nebenstehenden Tabellenplatz fortsetzen

Aktionen der Sequenz wiederholen

Einzelne Aktionen in einer Sequenz kénnen wiederholt werden.

» Markieren Sie im Hauptfenster auf der Karte Sequenz oder Sequenz/Ergebnisse die
Zeile(n) mit der zu wiederholenden Aktion.
Mehrfachmarkierungen nehmen Sie mit Mausklick auf die betreffenden Zeilen bei
gedrickter Strg- oder Umschalttaste vor.

» Starten Sie die Messroutine mit einem Klick auf. oder mit dem Meniibefehl Routi-
ne | Zeile(n) der Sequenz ausfiihren... ausfihren.

» Wahlen Sie im Fenster Messstart einen Dateinamen aus, in dem das Ergebnis fir die
Wiederholungsmessung gespeichert werden soll.
Wahlweise kann das Ergebnis in einer neuen Datei gespeichert oder an eine bereits
vorhandene Datei angehangt werden. Das Uberschreiben bereits vorhandener Er-
gebnisse durch Wahl des gleichen Dateinamens ist nicht maoglich.
v" Danach startet die Wiederholung der ausgewéhlten Aktion.

HINWEIS

Falls zwischenzeitlich Anderungen in der Methode vorgenommen wurden, wird bei Wie-
derholung der Sequenz oder einzelner Zeilen die gednderte Methode verwendet und
diese als neue Version mit den Ergebnissen gespeichert.

Analysenergebnisse neuberechnen

Die Neuberechnung von Analysenergebnissen dient dazu, Anderungen der Auswertebe-
dingungen, z. B. Anderung der Kalibrierfunktion oder der Methode, in der Analyse wirk-
sam werden zu lassen. Die Anderung von Probeninformationsdaten, z. B. Probennamen,
Verdiinnungsfaktoren erfordert ebenfalls eine Neuberechnung, um sie in der Ausgabe
der Analysenergebnisse zu bericksichtigen.
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Eingabeoptionen im Fenster
Analysenergebnisse neube-
rechnen

Die neuberechneten Daten konnen wahlweise an die aktuelle Ergebnisdatei angehangt
oder in eine neue Datei gespeichert werden. Eine Manipulation der Ursprungsdaten ist
ausgeschlossen. Wird in einer Ergebnisdatei die Neuberechnung mit verschiedenen Pa-
rametern mehrfach wiederholt, so wird bei jeder Neuberechnung auf die Ursprungsda-
ten der Ergebnisdatei zuriickgegriffen.

¥ HINWEIS! Mit jeder Neuberechnung wird eine neue Methodenversion gespeichert.

Analysenergebnisse neuberechnen

Eingangsdaten Eintrage neuberechnen
Mame Zeilen (Methode):
| C:\Users\PubliciDocuments| Analytik Jena\ASpectPQ\ICP‘\RES| 1...228 (Method_Ground Vers.1) ~
® alle

[1 Probeninformation gedndert

(O Eintrige auswihlen
[1 Ergebnisanzeigen aktualisieren ¢

Ergebnisdatei (Ziel)

e Linien der aktuell geladenen Methode:
(Standard) ~ Nr.  Linie A
Mame: 1
| 2
(®) Datei neu beginnen 4
(O an Datei anh3ngen 3
:
Beschreibung: (Auswihlen) ~ 7| (
8 Fe259.940
Alles auswahlen Auswahl aufheben
Oin QC-Karte eintragen
—
- Termpordre Anderungen...
Abbrechen
Option/Feld Beschreibung
Eingangsdaten Auswahl der Eingangsdaten
Name
Anzeige des Namens der Ergebnisdatei, deren Daten neuberechnet
werden

Probeninformation gedndert

Aktivieren, wenn Daten in der Probeninformationsdatei, z. B. der Ver-
diinnungsfaktor, geédndert wurden. Wenn die Option nicht aktiviert
ist, werden Anderungen in der Probeninformationsdatei bei einer
Neuberechnung der Ergebnisse nicht beriicksichtigt.

Ergebnisanzeigen aktualisieren

Die Ergebnisfenster, z. B. Spektren darstellen, werden wie bei der
Messung aktualisiert.

Hinweis: Die Neuberechnung dauert hierdurch langer.

Ergebnisdatei Ziel Ort wahlen, an dem die neuberechneten Ergebnisdaten abgelegt wer-
den.

Datei neu beginnen

Ergebnisdaten in einer neuen Datei speichern

Fur die Ergebnisdatei wéahlen Sie unter Ordner und Name den Spei-
cherort fiir die berechneten Daten.

an Datei anhdngen
Die neuberechneten Daten werden an die vorhandene Ergebnisdatei
angefigt.
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Option/Feld Beschreibung

Beschreibung Diese zusatzliche Notiz wird mit den nachberechneten Analysen-
ergebnissen gespeichert. Der Eintrag ist erforderlich, wenn das optio-
nale 21 CFR Part 11 Konformitatsmodul installiert ist.

In der Liste kénnen benutzerdefinierte Beschreibungen ausgewéhlt

werden.
Eintrdge neube- Zeilen, die neuberechnet werden, auswahlen.
rechnen alle
Alle Eintrdge in der Ergebnisliste neuberechnen.
Eintrdge auswahlen
Nur ausgewéhlte Sequenzeilen neuberechnen.
Auf klicken 4es und im Fenster Eintrdge auswéhlen alle Sequenzzei-
len markieren, die neuberechnet werden sollen.
Linien der aktuell geladenen Methode
In der Liste alle Linien markieren, die neuberechnet werden sollen.
Mit Alles auswahlen werden alle Linien markiert. Mit Auswahl auf-
heben werden alle Markierungen in der Linienliste entfernt.
Temporire Ande- Temporéare Anderungen fiir die Neuberechnung (Wellenlangenoff-
rungen sets, Loschmarkierungen) speichern (Dateierweiterung ".rep"). Die Da-
ten werden anschlieRend automatisch mit der zugehorigen (gleichna-
migen) Ergebnisdatei geladen.
in QC-Karte eintra- Wenn aktiviert, werden Ergebnisse von QC-Probentypen bei der Neu-
gen berechnung in die QC-Karte eingetragen.
Neuberechnung ausfihren » Nehmen Sie die Anderungen in den Methodenparametern bzw. im Fenster Proben-
ID vor.

» Klicken Sie auf. oder wahlen Sie den Menipunkt Routine | Neuberechnen.
Es 6ffnet sich das Fenster Analysenergebnisse neuberechnen .

» Spezifizieren Sie die Eingangsdaten (Name, geédnderte Probeninformation, gedander-
te Ergebnisanzeige), den Speicherort und den Namen der Zieldatei.
Hinweis: Wenn Sie die Nachberechnung aufgrund von Anderungen in der Probenin-
formation vornehmen, dann aktivieren Sie die Option Probeninformation geandert.
Sonst werden diese Anderungen nicht beriicksichtigt.

» Wahlen Sie die Zeilen/Linien fiir die Neuberechnung aus.

» Starten Sie die Neuberechnung mit OK. Bei nicht spezifizierter Zieldatei erscheint die
Abfrage "Soll Neuberechnung ohne Speichern der Ergebnisdaten erfolgen?".

Einen Kalibrierstandard erset-  Ein vorhandener Kalibrierstandard kann durch einen spater gemessenen ersetzt werden.
zen Gehen Sie dazu folgendermafen vor:

» Markieren Sie im Hauptfenster auf der Karte Sequenz oder Sequenz/Ergebnisse die
Zeile des zu ersetzenden Kalibrierstandards.

» Starten Sie die Messung der Sequenzzeile mit einem Klick auf B

» Vereinbaren Sie im Fenster Messstart, dass das Ergebnis an die bereits vorhandene
Datei angehéngt wird.
Danach startet die Messung des Kalibrierstandards.

» Offnen Sie das Fenster Analysenergebnisse neuberechnen mit einem Klick auf =

» Aktivieren Sie die Option Eintrage auswahlen und 6ffnen Sie mit einem Klick auf «.s
das gleichnamige Fenster.

» Markieren Sie den zuletzt gemessenen Standard und verschieben Sie ihn mit den
Pfeiltasten an die Position des Standards, der ersetzt werden soll.
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Einzelne Linien eines Kalibrier-
standards ersetzen

» Markieren Sie alle Zeilen, die neuberechnet werden sollen. Deaktivieren Sie dabei
den alten Standard, der nicht mehr in die Berechnung einbezogen werden soll.

» Kehren Sie mit OK in das Fenster Analysenergebnisse neuberechnen und spezifi-
zieren Sie die Eingangsdaten, den Speicherort und den Namen der Zieldatei.

» Starten Sie die Neuberechnung mit OK.

v' Die Daten werden fir die ausgewahlten Zeilen neuberechnet.

Alternativ kdnnen Sie den Standard auch auf folgende Weise ersetzen:

» Markieren Sie im Hauptfenster auf der Karte Sequenz oder Sequenz/Ergebnisse die
Zeile des zu ersetzenden Kalibrierstandards.

» Starten Sie die Messung der Sequenzzeile mit einem Klick auf B

» Vereinbaren Sie im Fenster Messstart, dass das Ergebnis an die bereits vorhandene
Datei angehangt wird.
Danach startet die Messung des Kalibrierstandards.

» Fihren Sie in der Ergebnisliste einen Rechtsklick auf den Standard (die Linie) aus,
den Sie ersetzen wollen. Wahlen Sie im Kontextmeni den Punkt Probeneinzelwerte.

» Aktivieren Sie im Fenster Probeneinzelwerte das Kontrollkdstchen Ersetzen durch
Eintrag Nr. und geben Sie im Eingabefeld die Zeilennummer des zu ersetzenden
Standards ein.

» Starten Sie die Neuberechnung wie oben beschrieben.

v' Die Daten werden fir die ausgewahlten Zeilen neuberechnet.

Sehen Sie dazu auch
Vordefinierte Bemerkungen erstellen [ 136]
Qualitatskontrolle spezifizieren (Fenster Methode | QCS) [ 47]

6.9 Messungen parallel zur laufenden Analyse auswerten (Offline-Modus)

Im laufenden Messbetrieb kann keine weitere Ergebnisauswertung vorgenommen wer-
den. Jedoch kann bei bereits laufender Anwendung eine weitere Programminstanz der
Anwendung im Offline-Modus geoéffnet werden. In diesem Modus besteht keine Verbin-
dung zum Geréat. Alle weiteren Funktionen wie das Erstellen von Methoden oder das La-
den und Auswerten von Ergebnissen kdnnen jedoch parallel zum laufenden Messbetrieb
der ersten Programminstanz verwendet werden.

» Starten Sie ASpect PQ in der zweiten Programminstanz mit dem Meniipunkt Datei |
Offline-Programminstanz starten.

» Offnen Sie die Ergebnisdatei der aktuell laufenden Messung mit dem Meniipunkt
Datei | Ergebnisdatei 6ffnen.
Bisher gemessene Ergebnisse werden in das Ergebnisfenster geladen.

» Weitere Ergebnisse aus der laufenden Messung laden Sie mit einem Klick auf[@in
der Werkzeugleiste oder dem Meniipunkt Ansicht | Ergebnisliste aktualisieren.

v' Die Ergebnisanzeige wird aktualisiert. Die Ergebnisse kdnnen weiterbearbeiten
werden.

Ed HINWEIS! Bei einer Neuberechnung werden die neuberechneten Ergebnisse in einer
neuen Datenbank gespeichert. Ein Zugriff auf die Ursprungsdatei ist nicht moglich.
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6.10 Anzeige der Ergebnisse und des Analysenfortschritts im Hauptfenster

Die Messergebnisse und die Sequenz werden grof3flachig im Hintergrund der Arbeitso-
berflache im Hauptfenster angezeigt. Die Darstellung auf verschiedenen Karten im
Hauptfenster bietet eine gute Ubersicht iiber die Messergebnisse und statistische Aus-
wertungen.

Folgende Karten kénnen angewahlt werden:

m  Sequenz/Ergebnisse (Inhalt der Karten Sequenz und Ergebnisse auf einer Karte)
Sequenz (Anzeige der aktuellen Sequenz)

Ergebnisse (Darstellung der Messergebnisse)

Ubersicht (Zusammenfassung der Messergebnisse)

In der Statusleiste des Ergebnisfensters steht der Dateiname der aktuellen Ergebnisda-
tei.

P ASpect PQ 1.3.2.2013 Tech: ICP-OES.

Hauptfenster von ASpect PQ Do sestotn M Metmdeeracing fire S Exts 2
mit Ergebnisanzeige

LR s 232233 Y Prober

Sequenz/Ergebnisse Sequenz Ergebnisse Ubersicht.

A Nr. Probentyp Name Pos. N Name e Typ | Its SD(nts) RSD% Dawm  Zek Enzeverte(Ints) A
(=3 1/ Kal.-Nult 101 1/Kal-Nult. A67.022 14 2 10.84/13.01.2016 10:22 1514 12
5~ 2 Kal.std.1 102 2 AB%.152 120 72 55.6713.01.2016 10:22 50 189 147
3 Kal-std.2 103 3 cd214.441 16 3] 21.0313.01.2016 1022 121817
P 4 Kalb. berechnen 4 226,502 B 32879 13.01.2016 10:22 1297
it 5 Probe 101 s €267.716 40| 33 8269 13.01.2016 10:22 351076
Tt 6 Probe 102 6 132739 46 13 27.1313.01.2016 1022 3544 60
Methode 7 probe 103 7 Fe259.940 a7 91919 13.01.2016 1022 584341
- 8 probe 104 s N231.604 198 34 1698 13.01.2016 10:22 -184-174 237
& 9 Probe 105 9 Pb220.353 2 4 16.54/13.01.2016 10:22 192626
Probengeber 10 Probe 106 10 2n213.856 105 23| 21.8913.01.2016 10:22 87 98131
i 11 probe 107 1 20206200 30 93063 13.01.2016 10:22 234127
12 probe 108 12 Kal-Std.1 Al67.022 485 2 03513.01.2016 10:22 486 483 486
ProbeniD 13 Probe 109 13 AB%.152 3988 93 2.34/13.01.2016 10:22 4087 3976 3901
— 14 probe 110 1 cd214.441 4614 8 0.1713.01.2016 1022 4606 4613 4622
= 15 226502 5385 32 0.9 13.01.2016 10:22 5350 5396 5410
Sequenz 16 @267.716 8831 44 0.9 13.01.2016 10:22 8808 8804 8882
I 32739 3982 45 1.1313.01.2016 10:22 3932 4020 3993
18 Fe259.940 3948 38 0.9513.01.2016 10:22 3912 3946 3987
Kalbrierung 19 N231.604 3405 17 0.4913.01.2016 10:22 3398 3424 3393
20 Pb220.353 345 3| 1.0013.01.2016 10:22 341 346 347
le= 2 20213856 5600 60 1.06/13.01.2016 10:22 5643 5626 5532
o 2 20206200 3735 12 03113.01.2016 10:22 3723 3736 3746
i 23 Kal-5td.2 Al167.022 2411 30 12513012016 10:22 2385 2405 2444
= 2 AB96.152 10736 283 143 13.012016 10:22 20039 19691 19478
Daten 2 cd214.441 22089 213 0.9313.01.2016 10:22 22767 23009 23192
b3 226502 27072 106 039 13.01.2016 10:22 27083 26961 27172
] b% a267.716 4523 225 0.50 13.01.2016 10:22 45469 45435 45064
Worlsheet b3 32739 10450 104 0.5313.01.2016 10:22 19481 19534 19334
2 Fe259.940 19575 159 0.81 13.01.2016 10:22 19757 19460 19508
30 n231.604 17495 192 1.10/13.01.2016 10:22 17445 17706 17333
31 Pb220.353 1632 14 0.8313.01.2016 1022 |1640 1640 1617
2 0213856 26289 153 0.54 13.01.2016 10:22 28197 28466 26205
3 20206200 16746 250 1.3313.01.2016 10:22 18522 18699 19016
34 Kl-5td.3 Al67.022 4820 32 0.6 13.01.2016 10:22 4786 4849 4824
35 AB%.152 38550 324 0.8413.01.2016 10:22 138924 38349 38376
36 cd214.441 46168 53 0.1113.01.2016 10:22 46216 46175 46111
7 226502 54807 473 0.86 13.01.2016 10:22 55433 54716 54540
BT oR7 716 1384610521301 2015 1022 RoR3 aRas? Armna
...... ® I < >
< >)lc >y
Ints,/Zet Konzd Konz2 QCErg. Fehler Enzehw. ProbendD Benutzerdefivert
Q520 Tester (oene 1 Smiston Softnarevakderung AwechQ

6.10.1 Karte Sequenz/Ergebnisse

Die Karte Sequenz/Ergebnisse enthalt die Daten der beiden Tabellen Sequenz und Er-
gebnisse.

Sehen Sie dazu auch
Karte Sequenz [ 76]
Karte Ergebnisse [ 77]

6.10.2 Karte Sequenz

Auf der Karte Sequenz wird die aktive Sequenz aufgelistet.

Wahrend der Analyse kann hier der Analysenfortschritt verfolgt werden. Die verschiede-
nen Proben und Sonderfunktionen sind in der 1. Spalte folgendermalien gekennzeich-
net:

Symbol Bedeutung

- Noch nicht gemessen / abgearbeitet.

0] Wird gerade gemessen.
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Symbol
+

Bedeutung

Wurde bereits gemessen / abgearbeitet.

¥ HINWEIS! Nach der Messung kann eine Neumessung einer ausgewdéhlten Probe er-

folgen.

Dafiir muss die Probenzeile in der Sequenz markiert und anschlieRend B der
Werkzeugleiste betatigt werden.

6.10.3 Karte Ergebnisse

Die Karte Ergebnisse enthalt alle Messergebnisse und statistischen Auswertungen. Zur
besseren Ubersicht sind die Werte in weiteren Tabellen verteilt. Die Reiter fir diese Ta-
bellen befinden sich an der Unterkante des Fensters.

Die Werte sind nach Reihenfolge der Probenmessung geordnet. Fiir jede Probe sind die
jeweils analysierten Elemente aufgefiihrt.

Tabelle Ints./Zeit Die Tabelle enthalt die Intensitaten und die statistischen Auswertungen entsprechend
der Methodeneinstellungen (Fenster Methode | QCC).

Spalte Beschreibung
Nr. Nummer in der Analysenfolge
Name Name der Probe, des Standards oder der QC-Probe/Standard
Linie Elementlinie
Typ Interner Standard oder Analyt
Ints. Mittelwert der gemessenen Einzelintensitaten der Probe
SD(Ints.) Standardabweichung (Mittelwertstatistik)
RSD% Relative Standardabweichung (Mittelwertstatistik)
Datum/Zeit Messzeitpunkt der Messung
Einzelwerte Einzelwerte der Intensitdtsmessungen
(Ints.)
Tabelle Konz.1 Die Tabelle Konz.1 zeigt die analysierte Konzentration der Probe, wie sie dem ICP-OES

Geréat zugefihrt wurde, an. Als Einheit wird die in der Methode eingestellte Einheit der
Kalibrierung verwendet.

Spalte
Nr.

Beschreibung

Nummer in der Analysenfolge

Name

Name der Probe, des Standards oder der QC-Probe/Standard

Linie

Elementlinie

Typ

Interner Standard oder Analyt

Einheit

Konzentrationseinheit

Konz.1

Konzentration des Analyten in der Probe / Konzentration des Analyten im
Standard

SD1

Standardabweichung der Konz.1 (Mittelwertstatistik)

RSD%

Relative Standardabweichung der Konz.1 (Mittelwertstatistik)

R

Spannweite der Konz.1 (Medianstatistik)

R%

Relative Spannweite der Konz.1 (Medianstatistik)

VB

Vertrauensbereich
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Tabelle Konz.2

Tabelle QC-Erg.
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Spalte Beschreibung

VF Vorverdiinnungsfaktor der Probe
Faktor, mit dem die Originalprobe verdiinnt wurde, bevor sie im Proben-
geber platziert bzw. bei der Arbeit ohne Probengeber dem Plasma zuge-
fuhrt wird

Bem. Besonderheiten bei der Wertermittlung

Ints. Mittelwert der gemessenen Einzelintensitdten der Messwiederholungen

SD(Ints.) Standardabweichung der Intensitat (Mittelwertstatistik)

Datum/Zeit Messzeitpunkt

Einzelwerte Einzelwerte der Intensitaten der Messwiederholungen

(Ints.)

Die Tabelle Konz.2 zeigt die Konzentration der Originalprobe an. Bei der Berechnung
von Konz.2 werden die Probeninformationsdaten beriicksichtigt:

= Vorverdiinnung

= Einwaage bei Feststoffen und Lésungsvolumen

®  Umrechnungsfaktoren fiir andere Einheiten

Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge

Name Name der Probe, des Standards oder der QC-Probe/Standard

Linie Elementlinie

Typ Interner Standard oder Analyt

Einheit Konzentrationseinheit

Konz. Konzentration der Originalprobe unter Beriicksichtigung der Probeninfor-
mationsdaten

SD2 Standardabweichung der Konz.2 (Mittelwertstatistik)

RSD% Relative Standardabweichung der Konz.2 (Mittelwertstatistik)

VB Vertrauensbereich der Konz.2

100% norm.

Auf Prozentanteil normierte Konz.2

Ints.

Mittelwert aus den ermittelten Einzelintensitaten

SD(Ints.) Standardabweichung der Intensitat (Mittelwertstatistik)
R(Ints.) Spannweite der Intensitat (Medianstatistik)

Datum / Zeit Messzeitpunkt

Einzelwerte Einzelwerte der Intensitdtsmessungen

(Ints.)

In der Tabelle QC-Erg. werden die Ergebnisse der QC-Proben ausgegeben:
= Sollwert und Istwert der Konzentration

= Wiederfindungsraten (alle Typen auRer Blindwert)

m  Reaktionen auf eventuelle Abweichungen (alle Typen auRer Blindwert).

Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge

Name Name der Probe, des Standards oder der QC-Probe/Standard
Linie Elementlinie

Typ Interner Standard oder Analyt
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Tabelle Fehler

Tabelle Einzelwerte

Tabelle Proben-ID

Spalte Beschreibung
QcC (fur Kali- R?(adj.) bzw. R
brierfunktio- Anstieg
nen)
BEC
Background Equivalent Concentration
QC(fur QC-Pro- Konz.1
ben, nicht fur Sollwert
QC-Blindwert) WIR
Wiederfindungsrate
Bei QC-Proben und QC-Std. wird die Wiederfindungsrate der Konzentrati-
on bestimmt.
Bei QC-Stock, QC-Trend und QC-Matrix wird die Wiederfindungsrate der
durch die Aufstockung verursachten Konzentrationserhhung ermittelt.
QC (fur Leer- SD
wert-NWG) Standardabweichung der Leerwertmessungen
NWG
Nachweisgrenze
BG
Bestimmungsgrenze
Bem. Bemerkungen zu QC-Ereignisse (z. B. >Kal.)
Ints. Mittelwert der gemessenen Einzelintensitaten
SD Standardabweichung der Intensitat (Mittelwertstatistik)
Datum / Zeit Messzeitpunkt
Einzelwerte Einzelwerte der Intensitdtsmessungen
(Ints.)

Treten innerhalb der Messung Fehler auf, so werden die entsprechenden Messungen in
allen Tabellen rot markiert. In der Tabelle Fehler wird der aufgetretene Messfehler in-
klusive Fehlernummer in Schriftform dokumentiert.

Die Tabelle Einzelwerte enthélt die gemessenen Einzelwerte der Intensitét und die da-
zugehdrige Untergrundintensitat.

Die Tabelle Proben-ID enthalt die Probeninformationsdaten.

Spalte Beschreibung

Nr. Nummer in der Analysenfolge

Name Name der Probe, des Standards oder der QC-Probe/Standard

Linie Elementlinie

Pos Position der Probe im Probenwechsler

Vor-VF Vorverdiinnungsfaktor
Faktor mit dem die Originalprobe verdiinnt wurde, bevor sie im Probenge-
ber platziert bzw. bei der Arbeit ohne Probengeber dem Spektrometer zu-
gefiihrt wird. Der Faktor ist zur Berechnung der Konzentration der Origi-
nalprobe notwendig.

Einw. Einwaage in Gramm
Masse der Originalprobe, die in der Probenvorbehandlung in Lésung ge-
bracht wurde (in g). Die Masse ist zur Berechnung der Konzentration der
Originalprobe (Konz.2) notwendig.

Vol. Volumen des Lésungsmittels, in dem die jeweilige Einwaage gel6st wurde

(in mL). Der Wert ist zur Berechnung der Konzentration der Originalprobe
(Konz.2) erforderlich.
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Tabelle Benutzerdefiniert

6.10.4 Karte Ubersicht

80

Spalte Beschreibung

Ges.einw. Gesamteinwaage, beinhaltet Probe und Verdiinnungsmittel (nur fr Ein-
heitentyp fliissig, fliissig grav.)

Name(2) Weiterer Probenname aus der Probeninformationstabelle

AS-VF Verdiinnungsfaktor des Probengebers

BW-Korr. Blindwertkorrektur
aus

Es wurde keine Blindwertkorrektur durchgefiihrt.

ein

Fir Berechnung der Konzentration der Originalprobe wurde der zuletzt in
der Sequenz gemessene Blindwert subtrahiert.

In der Tabelle Benutzerdefiniert konnen Sie die Parameter fiir die Ergebnisausgabe und
deren Reihenfolge in der Tabelle selbst auswahlen.

»

Klicken Sie auf die Schaltflache Spalten auswahlen in der rechten unteren Ecke der
Tabelle.

Markieren Sie im Fenster Spalten auswéhlen die gewilinschten Parameter per
Mausklick.

Um die Reihenfolge in der Anzeige zu dndern, markieren Sie den Parameter, dessen

Position Sie &ndern wollen, und verschieben ihn mit den Tasten ¥= und tZ in der
Liste.

Nach der Riickkehr ins Hauptfenster werden die Ergebnisse angezeigt. Die Breite der
Tabellenspalten kénnen Sie verandern, in dem Sie den Mauszeiger auf die Tabellen-

linie im Kopf der Tabelle fihren (der Zeiger wandelt sich dabei in einen Doppelpfeil)

und mit gedriickt gehaltener Maustaste die Tabellenspalte auf die gew{inschte Breite
aufziehen.

Hinweis:

Die Spaltenbreite wird in dieser Ansicht gespeichert. Bei den anderen Tabellen im
Hauptfenster werden Anderungen der Spaltenbreite beim Verlassen zuriickgesetzt.

Sehen Sie dazu auch

Optionen zum Analysenablauf [ 141]

Ubersicht iiber Markierungen in der Werteanzeige [ 163]

Probeninformationsdaten (Proben-ID) [ 62]

Auf der Karte Ubersicht werden die Analysenergebnisse zusammengefasst. Dabei kann
zwischen verschiedenen Ausgaben gewéahlt werden:

Wert Beschreibung

Konz.1 Konzentration 1

Konz.(RSD%) Konzentration 1 (relative Standardabweichung)
Konz.2 Konzentration 2

Konz.2(RSD%) Konzentration 2 (relative Standardabweichung)
Ints. Intensitat

Ints.(RSD%) Intensitét (relative Standardabweichung)
Ints.(SD) Intensitat (Standardabweichung)

NWG Nachweisgrenze
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Wert Beschreibung
BG Bestimmungsgrenze
WfR(Sollw.) Wiederfindungsrate (Sollwert)

R’/ Rekal.Faktor

100% norm.

Bestimmtheitsmald / Rekalibrierfaktor

auf Prozentanteil normierte Konz. 2

Durch Aktivieren der Kontrollfelder kdnnen die folgenden Probentypen angezeigt wer-
den:

®  Probe

= QC-Probe
= Kal.-Std.
®  Sonstige

Mit 8 6ffnen Sie das Fenster Drucken Ubersicht, aus dem Sie den Ausdruck der in der
aktuellen Ubersicht angezeigten Daten starten kdnnen.

Sehen Sie dazu auch
Druckfunktionen in ASpect PQ [ 121]

6.11 Probeneinzelwerte anzeigen und bearbeiten

Fenster Probeneinzelwerte

Sie kdnnen sich die Einzelwerte einer Probe anzeigen lassen und Einzelwerte aus der
Berechnung der Probenkonzentration ausschlieRen.

» Fihren Sie einen Rechtsklick auf die Zeile in der Ergebnistabelle aus und wahlen Sie
im Kontextmen( den Punkt Probeneinzelwerte.
Alternativ markieren Sie die Probenzeile und wahlen Sie den Menibefehl Ansicht|
Probeneinzelwerte.

Probeneinzelwerte - [Sample 1]
Cu324.754
Konz.1 o
Mr. Ints. onz Bem. N | 2 |
Hg/L Typ: | Probe |
33100 | .
Mame: | sample 1 |
2 327308 31.49
3 535970 32.34 Datum/Zeit: | 09.06.2020 10:07 |
Ints.(Mw. ): | 535688 |
SD: | 8043 |
RSD: | 1.5 |
< >
Lischen
“ e Spekiren bearbeiten ] Schliefen i
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Anzeige der Einzelwerte (Ta-
belle)

Angabe zur Probe

Weitere Schaltflachen und Op-
tionen im Fenster Probenein-
zelwerte

Probeneinzelwerte ausschlie-
Ren

82

Die Probeneinzelwerte werden in der Tabelle angezeigt.

Tabellenspalte
Nr.

Beschreibung

Nummer des Einzelwertes innerhalb der Probenmessung

Ints. Intensitat des Einzelwerts

Konz.1 Konzentration des Analyten in der analysierten Probe

Bem. keine
Der Einzelwert geht in die Berechnung des Probenmittelwerts ein.
#MAN
Der Wert wurde manuell aus der Berechnung des Probenwerts her-
ausgenommen.
#KOR
Der Wert wurde auf Grund des Grubbs-AusreifRertests automatisch
aus der Berechnung des Probenwerts ausgeschlossen.

Feld Beschreibung

Nr. Nummer der Messung in der Ergebnistabelle

Typ Probentyp (Probe, Standard oder QC-Probentyp)

Name Probenname

Datum / Zeit Datum und Zeit der in der Tabelle markierten Messung

Ints.(Mw.) Intensitat gemittelt Gber alle Einzelwerte

SD Standardabweichung (Mittelwertstatistik). Die Anzeige erfolgt unab-
héngig von der fiir die Messung gewahlten Statistikmethode (Mittel-
wert/Median).

RSD relative Standardabweichung (Mittelwertstatistik)
Die Anzeige erfolgt unabhdngig von der fiir die Messung gewahlten
Statistikmethode (Mittelwert/Median).

Option / Schaltfla- Beschreibung

chen

Léschen / Reaktiv.

Probeneinzelwert aus der Mittelwertberechnung herausnehmen bzw.
wieder fir die Berechnung reaktivieren

Spektren bearbei-

ten

Wellenldngenabhangige Linienspektren anzeigen

Ersetzen durch Ein-

trag Nr.

Nur fir Kalibrierstandards

Aktuelle Probe soll bei einer Nachberechnung durch die Probe an Po-
sition Anr. der Ergebnistabelle ersetzt werden

w0

Zwischen den Linien einzelner Proben und von einer Probe zur néachs-
ten in der Ergebnistabelle wechseln

Ein Einzelwert kann aus der Berechnung des Probenmittelwerts manuell ausgeschlossen
werden.

4
4

»

Markieren Sie den auszuschlieRenden Einzelwert in der Tabelle.

Mit Loschen deaktivieren Sie den Wert fiir die Berechnung des Probenmittelwerts
bei einer Nachberechnung der Ergebnisse.

Mit Reaktiv. schliefsen Sie den markierten Einzelwert wieder in die Berechnung ein.

Ed HINWEIS! Mit dem Grubbs-AusreiRertest konnen AusreiRer unter den Einzelwerten
wahrend der Analyse automatisch gesucht und eliminiert werden.
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Sehen Sie dazu auch

Intensitatsspektren anzeigen und bearbeiten [ 83]

6.12 Intensitatsspektren anzeigen und bearbeiten

Die Darstellung der Intensitatsspektren im Fenster Spektren bearbeiten nutzen Sie fiir
folgende Aufgaben:
®  Peakschwerpunkt einer Analysenlinie ermitteln und in der Liniendatei speichern
= Untergrundkorrektur unter Berticksichtigung der Probenmatrix ermitteln und in die
Methode Gibernehmen
Spektrale Korrekturen erstellen
= Linien neben der Analysenlinie identifizieren

Zu jeder Messung im Ergebnisfenster kénnen die Intensitatsspektren angezeigt und be-
arbeitet werden.

» Offnen Sie das Fenster Spektren bearbeiten durch einen Doppelklick auf die ent-
sprechende Probenzeile in der Ergebnistabelle.
Alternativ fihren Sie einen Rechtsklick auf die Zeile in der Ergebnistabelle aus und
klicken Sie im Kontextmenii auf Spektren bearbeiten. Sie kdnnen auch eine Proben-
zeile markieren und den Meniibefehl Ansicht|Spektren bearbeiten wahlen.

Im Fenster Spektren bearbeiten werden fiir jeweils eine Analysenlinie alle gemessenen
Proben mit allen Einzelwerten aufgelistet. Zwischen den einzelnen Analysenlinien kann
gewechselt werden.

Auf der linken Seite des Fensters Spektren bearbeiten befindet sich die grafische Dar-
stellung des Intensitatsspektrums der gewahlten Proben oder Proben und vier Register-
karten zur Auswertung und Bearbeitung des Spektrums. Auf der rechten Seite werden
die anzuzeigenden Probeneinzelwerte in der Ubersicht ausgewihlt.

6.12.1 Spektren anzeigen - Fenster Spektren bearbeiten / Ansicht
Das Fenster Spektren bearbeiten | Ansicht zeigt eine Ubersicht der Probenspektren an.

Sie kdnnen die Lage eines Peaks bestimmen und die gefundenen Parameter in die Lini-
en/Wellenlangendatei und die Methode ibernehmen.
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Fenster Spektren bearbeiten | "3 Spektren bearbeiten - [Cd214.441] - o x
Ansicht Piel Zele # Name Faktor Offset
300k 100 150 200 250 my | 4 2 Kal-Nul 1 0
cd214.441 OB 18 2 kal-Stdl 1 0
250k | 214.4410 nm OBl 32 2 ral-std2 1 0
O 46 2 Kal-Std.3 1 0
— 200k O 2 Kal.-Std.4 1 0
G Sample 1 1
150k O 106/ 2 Sample 2 1 0
§ O 120 2 sample3 1 0
£ 100k m| 134 2 Sample 4 1 0
[} 148 2 sample 5 1 0
50k OB 162 2 Ssamples 1 0
O 176 2 Sample7 1 0
e 6
214.35 21440 214.45 21450 214 55 OFSE 190 2 samples i L
. O 204 2 Sample © 1 0
Wellenlinge [nm]
O 218 2 sample10 1 0
Q [q] T L"e y-Skalierung: auto w
Welenkinge[nm]: 214.441 |A Peakschwerpunkt suchen
Pixel=181.0 Peakablage iibernehmen
Bereich [nm]: -0.130 [ bis 0.130 2 symmetrisch
Pixel: 81 ... 281

Spektren auswahlen / Proben-
liste

84

Auswhlen Auswahl aufheben

[ Ausgewshite Linie hervorheben
[ pixcel markieren
Auswertungs-Pixel markieren

U Probeneinzelwerte

UG:
O

Ansicht Auswertung Spektrale Korrekturen Linienidentifizierung

Integr. [s]:

Koeffizienten riicksetzen In Methode bernehmen

Intensitat #2 [cfs]

UG-karr.: 533542
24358

A SchlieBen

Cd214.441 [ > =i

In der Probenliste auf der rechten Seite werden alle Probeneinzelwerte der Analysenlinie

aufgelistet.

» Aktivieren Sie die Kontrollkdstchen der Einzelwerte, die Sie in der Grafik anzeigen

wollen.

Die Spektren der Probeneinzelwerte werden lberlagert dargestellt. Den einzelnen
Spektren ist dabei die Farbe des Feldes vorn in der Tabelle zugeordnet.

» Die mit der Maus markierte Einzelprobe (blauer Balken in der Tabelle) ist in der
Grafik dick hervorgehoben, wenn die Option Ausgewahlte Linie hervorheben in der
linken unteren Ecke des Fensters aktiviert ist.

» Die Anzeige der Proben/Wiederholmessungen in der Probenliste und die Auswahl
fur die grafische Anzeige der Spektren (Aktivierung des Kontrollkastchens in der Pro-
benliste) konnen Sie mit den Schaltflachen unter der Tabelle filtern:

- Klicken Sie neben Auswéhlen auf ....

- Im Fenster Auswahl nehmen Sie folgende Einstellungen vor:

Option Beschreibung

alle Alle Zeilen der Ergebnisliste im Hauptfenster fiir die grafische Anzeige
auswahlen (Kontrollkdstchen fir die grafische Anzeige aktivieren).

von/bis Nur die Spektren zwischen den eingestellten Zeilen von/bis der Er-

gebnisliste auswahlen.

Wiederholmessung

Probeneinzelwerte einer Probe auswahlen:

alle
Alle Probeneinzelwerte einer Probe auswahlen.

Ordnungszahl, z. B."2."
Nur den ausgewahlten Einzelwert einer Probe auswéhlen

nur ausgewdhlte
Wiederholmes-
sung(en) anzeigen

Wenn aktiv, werden in der Probenliste nur die Eintrage fir die ausge-
wahlte Wiederholungsmessung angezeigt.

Wenn inaktiv, werden alle Einzelspektren angezeigt und die oben
ausgewahlten Eintrage (alle bzw. von/bis) des Hauptfensters gela-
den.
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- Mit einem Klick auf Auswahlen nehmen Sie die Spektrenanzeige und -auswabhl
mit den oben eingestellten Parametern vor.

- Mit Auswahl aufheben deaktivieren Sie alle Kontrollkdstchen fiir die Anzeige der
Einzelwerte.

Faktor und Offset eingeben » Fir jedes Spektrum kénnen Sie einen Faktor und/oder einen Offset in der Probenta-
belle eingegeben. Ein so manipuliertes Spektrum wird gespreizt/gestaucht und ent-
lang der y-Achse verschoben.

» Mit einem Klick auf Koeffizienten riicksetzen werden der Faktor und der Offset wie-
der zuriickgesetzt und das Spektrum in seinem Ausgangszustand dargestellt.

Anzeige der Linienspektren Auf der linken Seite werden die ausgewéhlten Spektren angezeigt. Dabei wird die Inten-
sitdt in Counts/Sekunde gegen die Wellenldnge in Nanometer aufgetragen. Am oberen
Rand der Grafik ist die Pixelzuordnung abgebildet. Das Spektrometer ist so justiert, dass
auf dem Messpixel, z. B. 180, der Peakschwerpunkt abgebildet ist. Ablagen des Peak-
schwerpunktes mussen fiir jede Analysenlinie korrigiert werden, siehe unten.

Die Schaltflachen haben fiir die Spektrenansicht folgende Funktionen:

Option / Schaltfla- Beschreibung

che

G.)\ Grafikzoom aktivieren. Nach Anklicken mit gedriickter linker Maustas-
te den zu vergréfRernden Spektrenausschnitt markieren.

ldl Nach Zoom urspriingliche Koordinaten wiederherstellen.

L

K Markierungsmodus in Darstellungen des Signalverlaufs oder Spektren
aktivieren. Mit der linken Maustaste werden Messpunkte ausgewahlt.
Die Werte des ausgewadhlten Messpunkts werden im Ausgabefeld un-
ter den Schaltflachen angezeigt.

T I 1 Textmodus aktivieren. Bei gedriickter linker Maustaste kann ein Be-

reich fiir ein Fenster ausgewahlt werden, mit dem Text zur Grafik hin-
zugefiigt werden kann.

Ein Doppelklick auf bestehenden Text 6ffnet das Fenster, um Text zu
andern oder zu I6schen. Mit Strg + rechte Maustaste kann bestehen-
der Text verschoben werden.

L/é) Modus zur Linien-Identifikation aktivieren. Durch Klicken oder Ziehen
mit der Maus wird in einer Liniendatenbank nach Elementlinien bei
der ausgewahlten Wellenldngenposition gesucht. Die gefundene Linie
wird unter der Grafik angezeigt.

y-Skalierung Skalierung der Grafik wahlen:
auto.
Autoskalierung: Das Spektrum wird mit optimaler Ordinatendehnung
dargestellt.
Wert
Manuelle Skalierung. Die obere Ordinatengrenze ist in der Liste aus-
zuwahlen.
Wellenlédnge Wellenldnge der Analysenlinie anzeigen.
|A Peakschwerpunkt manuell setzen.
Peakschwerpunkt Peak automatisch suchen und Ablage korrigieren.
suchen
Peakablage iiber- Peakablage in der Linienbibliothek speichern. Die Ablage wird ab die-
nehmen sem Zeitpunkt fiir jede Messung dieser Elementlinie verwendet.
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Peakschwerpunkt automatisch
setzen

86

Option / Schaltfla-
che

Bereich [nm]

Beschreibung

Wellenldngenbereich unter- und oberhalb der Analysenlinie wahlen.
Dieser Wellenldngenbereich steht zur Spektenauswertung, z. B. der
Untergrundkorrektur, zur Verfiigung.

Ist das Kontrollkdstchen symmetrisch aktiviert, ist der Wellenléngen-
bereich unter- und oberhalb der Wellenldnge gleich groRs.

Unter den Eingabefeldern wird der entsprechende Pixelbereich ange-
zeigt.

Die Einstellungen zum Wellenldngenbereich der ausgewéhlten Linie
Ubertragen Sie mit einem Klick auf In Methode iibernehmen in die
aktuelle Messmethode. Dieser Bereich wird fiir die dynamische Unter-
grundanpassung (oder automatische Untergrundkorrektur) zur Be-
rechnung verwendet. Die Daten werden auch im Methodenfenster
auf der Karte Auswertung gedndert.

Ausgewahlte Linie
hervorheben

Das in der rechten Ubersicht markierte Einzelspektrum wird mit einer
dicken Linie in der Grafik hervorgehoben.

Pixel markieren

Pixel werden in der Grafik mit einem Kreis markiert.

Auswertungs-Pixel

Der zentrale Auswertungs-Pixel am Peakschwerpunkt wird mit einer

markieren roten Linie hervorgehoben. Werden mehrere Pixel zur Auswertung
herangezogen, ist deren Bereich hellrot markiert.

Intensitét UG-korr.
untergrundkorrigierte Intensitét
uG

Intensitat des Untergrundes

Probeneinzelwerte

Link zum Fenster Probeneinzelwerte

Wenn das Symbol auf diese Weise markiert ist, wird die Linie in der
Methode verwendet.

Auf diese Weise kdnnen Sie im Fenster Spektren bearbeiten wah-
rend der Methodenentwicklung geeignete Linien auswéhlen.

Linie nicht in der Methode verwenden.

Wahrend der Methodenentwicklung miissen Sie gerdtebedingte Peakablagen und Ab-
lagen, die durch die Linieninterferenzen verursacht werden, z. B. Dubletten, korrigieren.

» Klicken Sie auf Peakschwerpunkt suchen. Mit der automatischen Bestimmung des
Peakschwerpunkts kdnnen die meisten Peaks sehr gut bestimmt werden.

Alternativ klicken Sie auf A und markieren den Peakschwerpunkt manuell im Spek-

trum.

» Optional kdnnen Sie die Ergebnisse neu berechnen, um die neue Peakablage zu be-

urteilen.

Wechseln Sie zum Ergebnisfenster und starten Sie mit einem Klick auf [ die Neube-

rechnung.

» Speichern Sie die gefundene Peakablage mit Peakablage tibernehmen in die Linien/
Wellenldngendatei des Gerates.

v’ Die Daten stehen nun fir jede weitere Auswertung der Analysenlinie zur Verfi-

gung.
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6.12.2 Peak auswerten

Auswertung

Ubersicht der Elemente zur
Peakauswertung und Unter-
grundkorrektur

Sehen Sie dazu auch

Analysenlinien spezifizieren (Fenster Methode | Linien) [ 26]

Analysenergebnisse neuberechnen [ 72]

Linien finden —Fenster Spektren bearbeiten | Linienidentifizierung [ 91]

und Untergrundkorrektur bestimmen — Fenster Spektren bearbeiten |

Kontinuierliche Untergrundemissionen, die Intensitatsschwankungen (ber einen breiten
spektralen Bereich um eine Analysenlinie verursachen, kdnnen mit der Untergrund-Kor-
rektur kompensiert werden. Dabei werden Pixel (Untergrundkorrektur-Punkte) auf bei-
den Seiten der Analysenlinie ausgewahlt, eine Regression durch die Punkte berechnet
und die Regressionskurve fir die Untergrundkorrektur verwendet.

Im statischen Verfahren zur Auswahl der Untergrundkorrektur-Punkte werden die Punk-
te manuell gesetzt und der Polynomgrad der Regressionskurve selbst bestimmt. Im dy-
namischen Verfahren wird die Regressionskurve mit dem ABC-Algorithmus (ABC = auto-
matic baseline correction) automatisch berechnet.

Eine diskontinuierliche Untergrundstérung, z. B. durch Linieniberlagerung mit einem
Matrixelement, kann mit Hilfe von Korrekturspektren minimiert werden.

4 Spektren bearbeiten - [Cd226.502] - m] x
Pixel Zele # MName Faktor Offset
350k 100 150 200 250 O - 5 2 Kal.-Mull 1 i}
Cd226.502 Ol 10 2 Kal-stdl 1 0
300k | 2265020 nm EIN - Kal5td.2
Bl + 2 alsud3 1 0
250k
- O 6 2 kal-Stda 1 0
200k ] 93 2 Sample 1 1 i
e OB 107 2 sample2 1 0
B 150k O 121 2 Sample3 1 0
= 100k O 135 2 Sample 4 1 0
O 140 2 samples 1 0
50k OB 163 2samples 1 0
. O 177 2sample7 1 0
226.40 226.45 226.50 226.55 226.60 L - =l 2R c L
- O 205 2 Sample 9 1 0
wellenlinge [nm]
OB 219 2 Samplein 1 0
[CNk=} % T o | |l UGK-Punkte: Alle laschen
Pee.Mr. rel. Pos. Wellenl.[nm]
Peakauswertung: 3 Pixel ~ 166 | -15 226.4829
- 196 15 226.5211
Anpassung: dynamisch e
Polynomgrad: auto
. Auswahlen Auswahl autheben
[ uG-Korrigierte Spektren anzeigen
Intensitit #2 [cfe] Koeffzienten ricksetzen In Methode Gbernehmen
UG-korr.: 410237
—
" LIRS SchlieBen
Ansicht  Auswertung Spektrale Korrekturen Linienidentifizierung Cd226.502

Die Schaltflachen zur Spektrenansicht, einige Wertausgaben sowie die Auswahl der Pro-
beneinzelwerte sind im Abschnitt iber das Fenster Spektren bearbeiten | Ansicht be-

schrieben.
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Option/ Beschreibung

Schaltflache

Peakauswertung Anzahl Pixel fir die Peakauswertung einstellen.
1
Das Messsignal wird nur am Pixel ermittelt, auf dem der Peakschwer-
punkt liegt.
Wert > 1
Anzahl Pixel, iber welche das Messsignal ermittelt wird
Die Einzelsignale der Pixel werden summiert. Das Ergebnis ist daher
groRer als das Peakmaximum. Der Pixel mit dem Peakschwerpunkt
liegt in der Mitte des Bereiches.
Hohe
Die Peakhohe wird zur Auswertung herangezogen.
Benutzerdef.
Der Auswertebereich wird vom Nutzer festgelegt. Diese Option wird
bevorzugt fiir die Auswertung von Dubletten verwendet.
Nach einem Klick auf ... aktivieren Sie in der Liste alle Pixel, die zur
Auswertung herangezogen werden.

Anpassung Art der Untergrundkorrektur wahlen:

dynamisch

Die Untergrundkorrektur wird automatisch mit einem mathemati-
schen Algorithmus berechnet. Weitere Einstellungen sind bei dieser
Option nicht nétig.

statisch

Die Untergrundkorrektur-Punkte werden manuell per Mausklick im
Spektrum gesetzt. Fir die Korrekturfunktion ist zusétzlich der Poly-
nomgrad auszuwahlen.

Bei statischer Anpassung die Untergrundkorrektur-Punkte setzen
bzw. [6schen

Beim Uberfahren der Spektrengrafik mit der Maus wird ein Kreuz an-
gezeigt. Ein Klick auf ... 6ffnet die Funktionsliste:

Untergrundkorrektur-Punkte setzen

Setzen Sie per Mausklick die Korrekturpunkte an die gewiinschte Wel-
lenlange auf das Spektrum. Wenn Sie mit gedriickter Maustaste Gber
einen Bereich fahren, markieren Sie den gesamten Bereich.

Untergrundkorrektur-Punkte I6schen

Ein Klick auf einen bereits ausgewahlten Punkt 16scht den betreffen-
den Untergrundkorrektur-Punkt. Durch Ziehen mit der Maus kénnen
Bereiche geldscht werden.

Alle Untergrundkorrektur-Punkte I6schen
Alle ausgewahlten Punkte l6schen

UGK-Punkte Alle manuell gesetzten Untergrundkorrektur-Punkte 16schen
Alle 16schen
Tabelle Anzeige der manuell gesetzten Untergrundkorrektur-Punkte

Polynomgrad

Polynomgrad fiir die Regression der Untergrundkorrektur-Kurve wah-
len

Bei der Option auto wird die Regression automatisch gewahlt.

UG-Korrigierte
Spektren anzeigen

Untergrundkorrigierte Spektren darstellen

Der angepasste Untergrund (griine Linie) wird vom Probenspektrum
subtrahiert. Der Untergrund entspricht damit der Nulllinie.
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Daten in die Methode tiberneh-
men

Die Einstellungen zur Peakauswertung und zur Untergrundkorrektur der ausgewahlten
Linie Gbertragen Sie mit einem Klick auf In Methode iibernehmen in die aktuelle Mess-
methode. Die Daten werden auch im Methodenfenster auf der Karte Auswertung gean-
dert.

Sehen Sie dazu auch

Spektrale Stérungen beseitigen — Fenster Spektren bearbeiten | Spektrale Korrektu-
ren [ 89]

Spektren anzeigen - Fenster Spektren bearbeiten / Ansicht [ 83]

6.12.3 Spektrale Stérungen beseitigen - Fenster Spektren bearbeiten | Spektrale Korrekturen

In der Routine wird versucht, moglichst Linien fir die Analyse zu wahlen, die ungestort
sind und/oder einen einfach zu korrigierenden Untergrund besitzen. Sollte das nicht
maoglich sein, kdnnen mit Hilfe von Korrekturspektren die diskontinuierlichen Stérungen,
z. B. verursacht durch Linientberlagerungen mit einem oder mehreren Matrixelemen-
ten, beseitigt werden. Die Korrekturspektren einer Matrix werden jeweils in einem Mo-
dell zusammengefasst und kénnen dann mit der Linie in der Methode verknipft wer-
den.

Die Funktionen zum Speichern der einzelnen Korrekturspektren und zum Zusammenfas-
sen des Korrekturmodells befinden sich im Fenster Spektren bearbeiten | Spektrale
Korrekturen.

“m Spektren bearbeiten - [Cd214.441] — O *
1.5k Zele # Mame
214.3811 214.4410 214.5009 1 2 CakZerol
1.3k | welenlinge [nm] Cd214.441 3 2 CakZerol
K 3000 5 2 CalStdi
1k ’ 7 2 Cakstdz
= 8 2 CalZerol
T 750 10 2 CabStdl
g o 12 2 Cabstd2
h 14 2 Cakstd3
250
20 2 200 ma/L Fe
0 22 2 200 mg/L Fe neu
140 160 180 200 220
Pixel
[§ =Y T | | mask. | .. ¥ Korrekturspektrum speichern
Marrekiurmodel Komrekturmodel: =]
Cd214.441-2015-0
Bezeichnung Typ
KW 3090 Analyt
Cd214.441-200 LF | Korrekt ki
maf QrreuspRum Auswiahlen Auswahl autheben
Hinzufiigen loschen Intenstat #2 [o/s] Koeffizienten riicksetzen In Methode Gbernehmen
Koeffizienten: Cd214.441-200 mg/L UG-korr.: 1015
= ve:

Wil e Cd214.441 [ SchiieBen

Ansicht  Auswertung Spektrale Korrekturen Linienidentifizierung

Option/Schaltfliche = Beschreibung

Korrekturspektrum Spektren der Reinkomponenten einer Matrix als Korrekturspektren
speichern speichern

Korrekturmodell Wenn aktiviert, wird das Korrekturmodell auf den Analyten angewen-
verwenden det
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Option/Schaltfliche  Beschreibung
Korrekturmodell E-,

Das aktuelle Korrekturmodell speichern

ch

Ein vorhandenes Korrekturmodell laden

In der Linientabelle werden der Analyt und die im Modell verwendeten Korrekturspek-
tren aufgelistet. Durch Aktivieren der Kontrollkdstchen werden die einzelnen Spektren in
der Grafik angezeigt. Mit Hinzufiigen wird das Korrekturmodell um weitere Spektren er-
ganzt. Mit Loschen wird das mit der Maus markierte Spektrum aus dem Modell ge-
[6scht.

¥ HINWEIS! Alle Korrekturspektren in der Linientabelle werden im Modell fiir die Be-
rechnung herangezogen, unabhéngig davon, ob das Kontrollkdstchen zur Anzeige akti-
viert ist oder nicht. Soll ein Korrekturspektrum nicht berticksichtigt werden, muss es ge-
[6scht werden.

6.12.3.1 Ein Korrekturmodell fiir spektrale Korrekturen erstellen

Schritt 1: Interferenzen identifi-
zieren

Schritt 2: Korrekturspektren
messen und speichern
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Fur die Erstellung und Verwendung eines Korrekturmodells fiir eine Analysenlinie mis-
sen Sie folgende Schritte ausfihren:

1. lIdentifizieren Sie mégliche Interferenzen.

2. Erstellen und speichern Sie die Korrekturspektren.
3. Erstellen Sie ein Korrekturmodell.
4

Ubernehmen Sie die Parameter der Analysenlinie mit Korrekturmodell in die Metho-
de.

v

Erstellen Sie eine Methode mit der Analysenlinie.

» Messen Sie den Analyt in der Matrix und laden Sie das Spektrum in das Fenster
Spektren bearbeiten (Doppelklick auf die Probenzeile im Hauptfenster).

» Identifizieren Sie im Fenster Spektren bearbeiten | Linienidentifizierung die mogli-
chen Storlinien.

» Filigen Sie der Sequenz die Messung der stérenden Matrixkomponenten, die spektra-
le Uberlagerung verursachen, hinzu und messen Sie diese Komponenten in Einzelele-
mentlésungen.

Hinweis:

Die Konzentrationen der Matrixkomponenten missen nicht mit denen in den Proben
Ubereinstimmen, sondern miissen lediglich so hoch sein, dass die Spektren deutliche
Intensitatswerte aufweisen. Fir eine richtige Spektrenkorrektur messen Sie jeweils
nur eine Komponente als Reinsubstanz.

» Laden Sie ein Spektrum einer Matrixkomponente in das Fenster Spektren bearbei-
ten | Spektrale Korrekturen.

» Klicken Sie auf Korrekturspektrum speichern.
v Das Datenbankfenster zum Speichern der Korrekturspektren erscheint.

» Vergeben Sie einen Namen und schlieRen Sie den Vorgang mit Klick auf Speichern
ab.

» Speichern Sie auf diese Weise die Spektren der anderen Matrixkomponenten.
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Schritt 3: Korrekturmodell er-
stellen

Schritt 4: Analysenlinie mit
Korrekturmodell in die Metho-
de Glbernehmen

Laden Sie erneut das Spektrum des Analyten in der Matrix.
Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Korrekturmodell verwenden.

Offnen Sie mit Klick auf Hinzufiigen die Auswahl der bereits abgespeicherten Kor-
rekturspektren.

Markieren Sie ein Korrekturspektrum in der Liste und klicken Sie auf Laden.
Flgen Sie auf diese Weise alle Korrekturspektren hinzu.

Uberpriifen Sie in der Spektrenansicht, ob das resultierende Probenspektrum nun frei
von Uberlagerungen ist.

Mit der Schaltfliche Mask. kdnnen Sie mit gedriickt gehaltener Maustaste Bereiche
maskieren, die nicht zur Berechnung des Korrekturmodells herangezogen werden
sollen.

StandardmaRig ist bereits der Bereich der Analysenlinie (+ 9 Pixel) maskiert. Eine
Maskierung weiterer Bereiche kann notwendig werden, wenn zur Aufnahme keine
Reinsubstanzen zur Verfiigung standen und diese Verunreinigungen in veranderli-
chen Anteilen vorkommen kdnnen.

Zum Speichern des Korrekturmodells klicken Sie auf ¥ und vergeben Sie einen Na-
men flr das Modell. SchlieBen Sie den Vorgang mit Speichern ab.

Ubertragen Sie die Parameter der Analysenlinie mit dem Korrekturmodell mit In Me-
thode iibernehmen in die aktuelle Methode.

v Im Fenster Methode | Auswertung ist die Analysenlinie in der Spalte Korrektur
mit LSM (Least Square Model) gekennzeichnet.

Nach dem Speichern der Methode werden die zukiinftigen Messungen mit dieser Me-
thode mit dem erstellten Korrekturmodell durchgefthrt. Bereits erfolgte Messungen
kénnen mit der neuen Methodenversion nachberechnet werden, sodass eine Wiederho-
lung der Messung nicht nétig ist.

Die spektralen Korrekturmodelle und Korrekturspektren werden mit den Ergebnisdaten
gespeichert. Werden die Ergebnisdaten auf einen anderen Computer iibertragen, auf
welchem die Korrekturmodelle nicht gespeichert sind, so werden die Modelle nach
Rickfrage importiert.

6.12.3.2 Linien finden —Fenster Spektren bearbeiten | Linienidentifizierung

Im Fenster Spektren bearbeiten | Linienidentifizierung kénnen Sie Linien in den ge-
messenen Spektren basierend auf der Liniendatenbank identifizieren.
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“m Spektren bearbeiten - [Zn206.200] — [m] X
Pixel Zeile # Name Faktor Offset
100 150 200 250 D- 14 2 Kal-ull 1 0
3k | zn206.200 O 28 2 kalstdi 1 0
206.2000 nm ----_
2.5k m] 2 Kal.-Gtd.3 1 0
- m] | 70 2| Kal.-5td.4 1 i
5 O 74 2 Kal-Std.5 1 0
8 OB 102 2 bhnk 1 0
§ O 116 2 TWlens 1 0
= O 130 2| TW Jena + 1 0
O 144 2 NWG 1 0
500 OB 158 2 nwe 1 0
206.10 206.15 206.20 206.25 206.30
‘Wellenlange [nm]
Cr II Wellenlsnge=206, 1580 nm BEC(ax.)= .01 pgfL
Q@ | T
Nr. Element Typ Wellenl. [nm]  BEC(zx.} [pa/L] ~
1 Ag I 206.1170
2 Si I 206.1190
3| Cr 206.1490
__I]_ 206.1580
I 206.1630
6 S I 206.1637
7 Oi' I 206.1690 Auswhlen Auswahl aufheben
aRi I 2061700 1.39 hd
13 Linie(n) gefunden Intensitat #2 [dfs] Koeffizienten riicksetzen In Methode (ibernehmen
UG-karr.: 3403
— UG: 4617
4 [N SchlieBen
Ansicht Auswertung Spektrale Korrekturen |inienidentifizisrung Zn206.200

In der Tabelle unter dem Spektrum werden alle im Spektrenabschnitt identifizierten Li-
nien angezeigt.

» Aktivieren Sie die Schaltflache V.

» Klicken Sie auf die interessierenden Peaks im Spektrum.
Die nachstgelegene Linie wird unter dem Spektrum angezeigt und in der Tabelle
markiert.

» Umgekehrt kénnen Sie auch eine Linie in der Tabelle wahlen, die dann im Spektrum
angezeigt wird.

6.13 Ubersichtsspektrum aufnehmen

Mit dem Meniipunkt Methodenentwicklung | Ubersichtsspektrum kénnen Sie in einem
vorgegebenen Wellenldngenbereich ein Ubersichtsspektrum aufnehmen.

g Ubersichtsspektrum aufnehmen -[C:\Users\Public\Documents\Analytik Jena\ASpectPQM CPYScans\Scan 2020-09-18 1125.5¢n)
201k
T ~
204 o0 ooos oS 235,200 Elemen Welenl. [nr Typ  Ints.[c/s] Rang Ident.
Re 229.4490 I 12580 9
(] pd 220.6530 11 10611 5]
Ni 230.2992 1 3961 11
Ba 230.4240 T 7387 4
In 2306050 I 4901 1
Co 230.7856 I 9532 10
cd |m Ni 231.0960 I 7322 13
Id sh 2311469 I 7683 3
a ‘ r g H Co 231.1601 T 9840 4
Re pd N [ir{[ca| |t S [ od |231.2770 1 11404 7
o i ot Co 231.4057 T 10419 7
‘ Co 2314972 1 11564 12
Anzeigen Ni 231.6036 |1 10090 1
~ Ni 232.0034 I 2648 2
Ubersicht: Gesamt v y-Skalierung: | auto An 2270700 T 14 a hd
Wellenlinge [nm]: | 232.200 | «|» +/-Bereich [nm]: | 3.00 = Sortieren nach: Elemantsymbol “
“ e
Messen Nur Linien im Detaibereich anzeigen
von [nml: 200.000 |2 parameter: [SSCRCSII Start
bis [nm]: 250.000 |3
Probengeber verwenden  Position: 1 B 0] Nach Messung Plasma laschen
[ Bei Fehlerabbruch Plasma loschen
1) Laden ¥ Speichern ¥ Exportieren SchlieBen
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Wahlen Sie den Meniipunkt Methodenentwicklung | Ubersichtsspektrum.
Geben Sie im Bereich Messen den gewiinschten Wellenldangenbereich (von/bis) ein.

Wenn Sie eine Methode aktiviert haben, konnen Sie die Parameter einer Linie der
Methode fiir den Spektren-Scan wéhlen. Wenn keine Methode geladen ist, werden
voreingestellte Parameter verwendet.

Stellen Sie die Probe bereit. Wenn Sie mit einem Probengeber arbeiten méchten, ak-
tivieren Sie die Option Probengeber verwenden und wahlen Sie die Position der
Probe auf dem Probengeber aus.

Starten Sie den Scan mit Klick auf Start.
Nach Abschluss des Scans wird das Ubersichtsspektrum im oberen Bereich des Fens-
ters angezeigt.

Wenn Sie auf einen Abschnitt im Ubersichtsspektrum klicken, wird ein Detailbereich
mit der gewahlten Linie in der Grafik angezeigt. Die Breite des Detailbereichs stellen
Sie in der Liste +/-Bereich ein.

Die gefundenen Linien werden in der Tabelle auf der rechten Seite ausgegeben. Die
Anzeige kdnnen Sie auf den gezeigten Spektralbereich mit der Option Nur Linien im
Detailbereich anzeigen eingrenzen.
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7  Kalibrierung

Fenster Kalibrierung

Linie auswdahlen

Kalibrierfunktion wahlen

94

Die Kalibrierung erfolgt wahrend der Messung entsprechend den Vereinbarungen in der
Sequenz. Die Kalibrierkurven und -funktionen kénnen nach der Messung angezeigt und
bearbeitet werden.

» Offnen Sie das Fenster Kalibrierung mit einem Klick auf k£ in der Symbolleiste.
Alternativ fihren Sie einen Doppelklick auf eine der Sequenzzeilen Kalib. berechnen
aus oder wahlen Sie den Meniipunkt Methodenentwicklung | Kalibrierung.

Das Fenster Kalibrierung zeigt die unter Berticksichtigung der Kurvenparameter berech-
nete Kalibrierkurve.

“% Kalibrierung - m} X
‘ ‘ - - Tabele Residuen NWG / BG
1] F@259.940 Konz.
%‘59_939‘? nm ' . Typ Mame o/l Ints. Bem.
125%] Mittehwert Kal.-HullL 0 844
= : Kal.-Std.1 1 1721
Z 100kd L Kal.-Std.2 5 4966
o : Kal.-Gtd.3 10 9016
g 75kl Kal-Std.4 50 41761
é : Kal.-td.5 200 161274
£ 50k
ask|
223 < >
1S IS R I
D RSD% Resid Std. laschen
0 50 00 150 200 o o Ll Residuen
Konz. [pg/L]

Kalibrierdaten

| T = R2(adj.): 0.999993064
Anstieqg: 805.83635 Ints./(pg/L)
Verf.-5D: 0.1019014 pg/L
Linie: Kalibrierfunktion:
y=3+bx
Fe259.940 ~ linear ~

a=877.04728  b=805.83635

| |

@ Kalbrierung Rekal.

SchlieBen

Das Fenster enthalt fir jede in der Sequenz vereinbarte Analysenlinie:
m  grafische Darstellung der Kalibrierkurve

Kalibriertabelle

Parameter

Residuen

Nachweis- und Bestimmungsgrenze

Im Listenfeld Linie wahlen Sie die Analysenlinie fiir die Anzeige der Kalibrierung aus.
Mit den Pfeiltasten unter der Liste wechseln Sie zwischen den Anzeigen der einzelnen
Linien.

In der Liste Kalibrierfunktion konnen Sie zwischen den moglichen Regressionsberech-
nungen der Kalibrierkurve wéhlen:

Kalibrieroption Beschreibung

linear Linearer Verlauf der Kalibrierfunktion

y =a+ bx

nichtlinear ratio. Nichtlinearer Verlauf der Kalibrierfunktion beschrieben durch eine ge-
brochenrationale Funktion

a+ bx

y=1+cx
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Kalibrieroption Beschreibung
nichtlinear quadr. Nichtlinearer Verlauf der Kalibrierfunktion beschrieben durch eine
quadratische Funktion
y = a+ bx + cx?
automatisch Fur die Kalibrierung wird jeweils eine lineare und eine nichtlineare

Funktion berechnet. AnschlieBend erfolgt ein Mandel-Test, bei wel-
chem die Summen der quadrierten Residuen verglichen werden. Ist
die Summe fiir die nichtlineare Funktion signifikant geringer als jene
fur die lineare Funktion, wird der nichtlineare Verlauf der Kalibrierkur-
ve gewadhlt, anderenfalls wird der lineare Verlauf der Kalibrierkurve
verwendet. Die nichtlineare Funktion wird im Fenster Optionen | Kali-
brierung gewahlt. Als Standardeinstellung ist hier die gebrochen ra-
tionale Funktion vorgesehen.

Sehen Sie dazu auch

Allgemeine Einstellungen fiir die Kalibration und Blindwertkorrektur [ 142]

7.1  Darstellung der Kalibrierkurve

Farbige Kennzeichnung

Hinweis zum Prognose- bzw.
Konfidenzbereich

Kalibrierkurve vergréfRern

Notiz einfligen

In der grafischen Darstellung werden die Messpunkte, die berechnete Kalibrierkurve so-
wie die Residuen angezeigt. Die Nummern an den Messpunkten entsprechen jenen auf
der Karte Tabelle. Der Kalibriernullpunkt ist mit Z (Zero) gekennzeichnet.

Messpunkte sind auf folgende Weise gekennzeichnet:

Farbe Bedeutung

Schwarz Normaler Messpunkt

Hellgrau Geldscht/AusreiRer (nicht in Berechnung einbezogen)
Blau AusreiBerverdéchtig (in die Berechnung einbezogen)

Die Kurven sind ebenfalls farbig markiert:

Kurvenfar-  Bedeutung

be

Schwarz Kalibrierkurve im gliltigen Kalibrierbereich

Blau Kalibrierkurve auRerhalb des giiltigen Kalibrierbereichs

Griin Untere und obere Grenze des Prognosebereichs im giiltigen Kalibrierbereich
Hellgrau Untere und obere Grenze des Prognosebereichs auBerhalb des giiltigen Kali-

brierbereichs

Die Lage des Prognosebandes ist abhangig von der gewahlten statistischen Sicherheit
und ein MaR furr die Gute der Kalibrierung, von der letztlich auch die statistische Sicher-
heit der Analysenproben-Messungen abhéngt. AulRerdem dient das Prognoseband zur
Feststellung von ausreiRerverddchtigen Kalibrierpunkten. Die statistische Sicherheit
wahlen Sie im Fenster Methode | Statistik. Im Fenster Optionen | Kalibrierung kénnen
Sie zwischen der Anzeige des Prognosebandes oder des Konfidenzbandes wahlen.

Nach einem Klick auf & kann mit gedriickter linker Maustaste ein Grafikbereich vergro-
Rert werden. & macht die VergréRerung wieder riickgéngig.

In die Grafik kann ein Textfeld fiir eine Notiz eingefiigt werden.
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Kalibrierkurve drucken

» Klicken Sie auf T.

» Ziehen Sie mit gedriickter linker Maustaste den Rahmen fiir das Textfeld auf der
Grafik auf.

» Wahlen Sie im ge6ffneten Eingabefenster mit Klick auf Font den Schriftfont.
» Geben Sie den Text ein und klicken Sie auf OK.
v’ Der Text wird auf der Grafik angezeigt.

Die Kalibrierkurve und die Kalibrierdaten werden nach Klick auf # gedruckt.

Sehen Sie dazu auch
Allgemeine Einstellungen fir die Kalibration und Blindwertkorrektur [ 142]
Statistische Auswertungen spezifizieren (Fenster Methode | Statistik) [ 45]
Analysenergebnisse drucken [ 121]

7.2  Kalibrierergebnisse anzeigen

Die Kalibrierergebnisse werden auf der rechten Seite des Fensters Kalibrierung auf 3
Karten angezeigt.

Sehen Sie dazu auch

Allgemeine Einstellungen fiir die Kalibration und Blindwertkorrektur [+ 142]

7.2.1 Kalibrierung - Karte Tabelle
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Im Fenster Kalibrierung werden auf der Karte Tabelle die Wertepaare der Standards
(berechnete Konzentration / Messwert) ausgegeben.

Wurden die Standards mehrfach gemessen und eine statistische Auswertung in der Me-
thode definiert, kénnen durch Aktivieren der entsprechenden Kontrollfelder die Stan-
dardabweichung (SD) und die relative Standardabweichung (RSD%) bzw. die Spannwei-
te (R) und die relative Spannweite (R%) ausgegeben werden.

Um einzelne Kalibrierstandards aus der Berechnung auszuschliel3en, markieren Sie den
Standard mit Mausklick in der Tabelle und klicken dann auf Std. l16schen.

Der Messwert wird dabei nicht endgliltig geldscht und kann jederzeit reaktiviert werden.

Unter der Messwerttabelle erfolgt die Anzeige der Kalibrierdaten, soweit sie sinnvoll be-
rechenbar sind:

Parameter Bedeutung

R?*(adj.) Bestimmtheitsmal

Anstieg Anstieg der Kalibrierfunktion

Verf.-SD Verfahrensstandardabweichung

BEC Der BEC-Wert (background equivalent concentration) ist die Konzen-

tration des Analyten, die eine dem Untergrund &quivalente Intensitat
erzeugt. Ein kleinerer Wert entspricht damit einer héheren Empfind-
lichkeit.
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7.2.2  Kalibrierung — Karte Residuen

Im Fenster Kalibrierung werden auf der Grafik auf der Karte Residuen die Abweichun-
gen der Kalibrierpunkte von der berechneten Kalibrierkurve sowie die Grenzen des Pro-
gnosebandes dargestellt.

7.2.3 Kalibrierung - Karte NWG/ BG

Kalibrierkurven-Verfahren

Leerwert-Verfahren

Im Fenster Kalibrierung werden auf der Karte NWG/ BG die Nachweis- und Bestim-
mungsgrenzen des ICP-OES Gerétes ausgegeben. Diese werden auf Basis der aktuellen
Kalibrierergebnisse berechnet. Werte fiir das Leerwertverfahren und Kalibrierkurvenver-
fahren werden in diesem Bereich nur angezeigt, wenn das Gerat bereits kalibriert wor-
den ist.

Parameter Bedeutung

Nachweisgrenze Die Masse (Konzentration) des zu analysierenden Elements, die mit
einer vorgegebenen statistischen Sicherheit noch nachgewiesen wer-
den kann.

Bestimmungsgren- Die kleinste Masse (Konzentration) des zu analysierenden Elements,

ze die noch mit einer vorgegebenen statistischen Sicherheit bestimmt
werden kann.

SD Leerw.-NWG Nur bei Leerwert-Verfahren

Gemessene Standardabweichung des Leerwerts (IDL-Probe)
Mit Berechnen starten Sie die Berechnung der Nachweis- und Bestimmungsgrenzen.

Fir die Berechnung von Nachweis- und Bestimmungsgrenze nach dem Kalibrierkurven-
verfahren ist eine lineare Kalibrierkurve erforderlich. Die Kalibrierung sollte im unteren
Konzentrationsbereich erfolgen. Fiir das Rechenergebnis wesentliche Parameter der Ka-
librierung sind:

®  Anzahl und Lage der Kalibrierpunkte

Anzahl der Wiederholungsmessungen pro Standard

Qualitat der Ausgleichung

Anstieg der Kalibrierkurve

Relative statistische Sicherheit (Wahrscheinlichkeits-Niveau)

Die Werte aus dem Kalibrierkurvenverfahren kdnnen nur dann als sinnvoll betrachtet
werden, wenn im unteren Konzentrationsbereich kalibriert worden ist.

Die Standardabweichung des Leerwerts wird innerhalb der Messung bestimmt. Dazu
wird in der Sequenz die Messung des Leerwerts (Leerw.-NWG ) eingeordnet.

Fir das Leerwert-Verfahren wird folgenden Berechnungsvorschrift verwendet:

= Der Leerwert wird 11 x gemessen.

®  Aus diesen Werten wird die absolute Standardabweichung SD des Leerwerts be-
stimmt.

®  Fir Nachweis- und Bestimmungsgrenze gelten folgende Formeln:

Nachweisgrenze (NWG)
NWG = 3 * SD / (Anstieg der Kalibrierkurve)

Bestimmungsgrenze (BG)
BG =9 * SD / (Anstieg der Kalibrierkurve)

Sehen Sie dazu auch

Messungen und Aktionen in einer Sequenz spezifizieren [ 58]
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7.2.4 Kalibrierung - Karte NWG/ BG

Kalibrierkurven-Verfahren

Leerwert-Verfahren
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Im Fenster Kalibrierung werden auf der Karte NWG/ BG die Nachweis- und Bestim-
mungsgrenzen des ICP-OES Geréates ausgegeben. Diese werden auf Basis der aktuellen
Kalibrierergebnisse berechnet. Werte fiir das Leerwertverfahren und Kalibrierkurvenver-
fahren werden in diesem Bereich nur angezeigt, wenn das Gerat bereits kalibriert wor-
den ist.

Parameter Bedeutung

Nachweisgrenze Die Masse (Konzentration) des zu analysierenden Elements, die mit
einer vorgegebenen statistischen Sicherheit noch nachgewiesen wer-
den kann.

Bestimmungsgren- Die kleinste Masse (Konzentration) des zu analysierenden Elements,

ze die noch mit einer vorgegebenen statistischen Sicherheit bestimmt
werden kann.

SD Leerw.-NWG Nur bei Leerwert-Verfahren

Gemessene Standardabweichung des Leerwerts (IDL-Probe)

Mit Berechnen starten Sie die Berechnung der Nachweis- und Bestimmungsgrenzen.

Fir die Berechnung von Nachweis- und Bestimmungsgrenze nach dem Kalibrierkurven-
verfahren ist eine lineare Kalibrierkurve erforderlich. Die Kalibrierung sollte im unteren
Konzentrationsbereich erfolgen. Fiir das Rechenergebnis wesentliche Parameter der Ka-
librierung sind:

= Anzahl und Lage der Kalibrierpunkte

Anzahl der Wiederholungsmessungen pro Standard

Qualitat der Ausgleichung

Anstieg der Kalibrierkurve

Relative statistische Sicherheit (Wahrscheinlichkeits-Niveau)

Die Werte aus dem Kalibrierkurvenverfahren kdnnen nur dann als sinnvoll betrachtet
werden, wenn im unteren Konzentrationsbereich kalibriert worden ist.

Die Standardabweichung des Leerwerts wird innerhalb der Messung bestimmt. Dazu
wird in der Sequenz die Messung des Leerwerts (Leerw.-NWG ) eingeordnet.

Fur das Leerwert-Verfahren wird folgenden Berechnungsvorschrift verwendet:

®  Der Leerwert wird 11 x gemessen.

®  Aus diesen Werten wird die absolute Standardabweichung SD des Leerwerts be-
stimmt.

®  Fir Nachweis- und Bestimmungsgrenze gelten folgende Formeln:

Nachweisgrenze (NWG)

NWG =3 * SD / (Anstieg der Kalibrierkurve)

Bestimmungsgrenze (BG)
BG =9 * SD / (Anstieg der Kalibrierkurve)

Sehen Sie dazu auch

Messungen und Aktionen in einer Sequenz spezifizieren [ 58]
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7.3

Kalibrierkurve bearbeiten

Eine vorhandene Kalibrierkurve kénnen Sie im Fenster Kalibrierung auf folgende Weise
bearbeiten:

®  Verwendete Kalibrierfunktion wechseln

®  Standards aktivieren/deaktivieren

®  Finen gemessenen Standard ersetzen

Die Kalibrierfunktion &ndern Sie, indem Sie im Listenfeld Kalibrierfunktion ein neues
Modell wahlen.

Einen Standard schlieRen Sie aus der Berechnung aus, indem Sie auf der Karte Tabelle
den Standard markieren und anschlieRend Std. 16schen betétigen. Der Messwert wird
dabei nicht endgliltig gel6scht und kann jederzeit reaktiviert werden.

Die gednderten Kalibrierparameter werden auf die Ergebnisse angewendet, wenn Sie
die Ergebnisse neuberechnen. Wahlen Sie daflir den Menipunkt Routine | Analysener-

gebnisse neuberechnen oder klicken Sie in der Werkzeugleiste auf [ Klicken.

Ein Standard kann ebenfalls nachgemessen und die Ergebnisse neuberechnet werden.

Sehen Sie dazu auch

Analysenergebnisse neuberechnen [ 72]
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8 Qualitatskontrolle

Die Qualititskontrolle dient der Uberwachung der Messergebnisse einer Methode iiber
einen langeren Zeitraum. Zu diesem Zweck werden in einer Methode spezielle QC-Pro-
ben unterschiedlichen Typs definiert, die in einer Sequenz mitgefiihrt werden.

Die Auswertung wird auf Qualitatskontrollkarten (QC-Karten) ausgegeben und mit der
Methode gespeichert. Mit jedem Aufruf der Methode stehen die QC-Karten zur Verfi-
gung und werden beim néchsten Messstart aktualisiert.

Den Typ der QC-Proben und deren Parameter vereinbaren Sie im Fenster Methode | QCS
und in der Sequenz das Mitfiihren der QC-Probe.

Die QC-Karten der geladenen (aktiven) Methode kénnen Sie im Fenster QC ansehen.
Dort werden auch die Parameter fiir Inhalt und Aussehen der QC-Karten festgelegt.

» Offnen Sie das Fenster QC mit einem Klick auf [2 in der Symbolleiste oder wahlen
Sie den Meniipunkt Methodenentwicklung | QC.

Sehen Sie dazu auch
Qualitatskontrolle spezifizieren (Fenster Methode | QCS) [ 47]

Messungen und Aktionen in einer Sequenz spezifizieren [ 58]

8.1 Parameter der QC-Karten

Fenster QC| QC-Karten-Para-
meter
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Der Typ und die Darstellung der QC-Karten wird im Fenster QC| QC-Karten-Parameter
festgelegt.

== ac - O X
QCKarte QC-Karten-Parameter Eintrage und Grenzen

Kartentyp

Kaontrolkarte Zielwertkarte

QC-Probe: Mittelwerte ~ ® O

QC-5td.: Mittelwerte ~ ® O

QC-Stock: Wiederfindungsraten “ ® (@]

QC-Trend: Trends ~ ® O

QC-Matrix: Trends w ® O

QC-Blindwert: ® @]

Darstellung

Griifie der Punkte: E Punkte verbinden

= :  SchiieBen |
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QC-Probentypen und Auswer-

tungen

Darstellung

8.2

Fur die verschiedenen QC-Probentypen kénnen Sie folgende Auswertungen wahlen:

QC-Probentyp Art der QC-Auswertung

QC-Probe Mittelwerte

QC-Std. Mittelw. (normiert) - nicht fiir die Zielwertkarte
Wiederfindungsraten

QC-Stock Wiederfindungsraten

QC-Trend Trends

QC-Matrix Spannweiten - nicht fiir die Zielwertkarte
Prazisionen - nicht fir die Zielwertkarte

QC-Blindwert Keine Auswahl vorgesehen. Es wird die Intensitdt der Blindwerte an-
gezeigt.

Fur den Kartentyp Kontrollkarte (Prozessregelkarte) werden die Zielparameter und die
Kontrollgrenzen (K) und Warngrenzen (W) aus dem Mittelwert und der Streuung der
Werte der Vorperiode ermittelt. Fiir den Typ Zielwertkarte werden die Zielgréf3en und
Ausschlussgrenzen aus dem spezifizierten Erwartungswerten und Grenzen der Quali-
tatskontrollproben ermittelt.

Fir die grafische Darstellung konnen Sie die Groie der Punkte sowie eine Verbindung
der Punkte mittels Polygonzug vereinbaren.

Option Beschreibung

GréRe der Punkte Die einzelnen Punkte werden als Kreise dargestellt. Mit hdherem
Wert wird der Kreis vergrofRert.

Punkte verbinden Grafikpunkte mit einem Polygonzug verbinden.

Eintrdge und Grenzen der QC-Karten

Der Inhalt der QC-Karten wird im Fenster QC| Eintrdge und Grenzen definiert und kann
an die Erfordernisse des Labors bezliglich der Haufigkeit der Eintrdge angepasst werden.

[e= ac - | x
QC-Karte QC-Karten-Parameter Eintrige und Grenzen

Eintragsscherma: Alle Werte ~

Kontroll- und Warngrenzen fir Prozessregelkarte

Anzahl Werte Vorperiode: 30

Gliltige Werte in Vorperiode: 30 (0 Eintrag elim.)

Ausschlussgrenzen fiir Zielwertkarten

Ausschlussgrenzen werde aus den unter
Faktar: 1.00 = Methode/QCS eingetragenen QC-Abweichungen
und dem Faktor berechnet.

Angezeigte Karte erneuern

Vorperiode ibernehmen, Rest ldschen ~ Ausfiihren

n [}
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Option Beschreibung

Eintragsschema Alle Werte
Jede ausgefiihrte QC-Kontrolle eintragen.
1 Wert pro Tag

Nur die letzte QC-Kontrolle des Tages eintragen.

2 Werte pro Tag

Nur die erste und letzte QC-Kontrolle des Tages eintragen.

Hinweis

Ein"Tag" entspricht einem Tag laut PC-Uhr, d. h. wahrend eines Tags
wird ein vorangegangener Eintrag in der QC-Karte von einem neuen

QC-Wert Uberschrieben, mit Beginn eines neuen Tags hingegen ein
neuer Eintrag erzeugt.

Anzahl Werte Vor- Fur Kontrollkarte:

periode Die Vorperiode ist eine Anzahl von QC-Karten-Eintrégen, die zur Be-
rechnung der Kontroll- (K) und Warngrenzen (W) herangezogen wer-
den. Die Vorperiode enthalt immer die dlteren Karten-Eintrége. Bei
Wert O (keine Vorperiode) werden alle eingetragenen QC-Daten zur
Berechnung der Kontroll- und Fehlergrenzen herangezogen.

Ausschlussgrenzen Nur Zielwertkarte:

fur Zielwertkarten Die Ausschlussgrenzen werden aus den fir die Qualitatskontrollpro-
ben spezifizierten Grenzen multipliziert mit dem Faktor (Voreinstel-
lung ist 1) berechnet.

Karten erneuern Treffen Sie eine Festlegung, wie mit (fast) vollen Karten weiter verfahren wird. Wahlen
Sie dazu eine der Optionen aus der Liste aus:

Option Beschreibung

Vorperiode iiber- Fir Kontrollkarte:

nehmen, Rest 16- Die Vorperiode wird ibernommen und bildet die Vorperiode der neu-
schen en Karte.

Letzte Werte -> Fir Kontrollkarte:

Neue Vorperiode Die zuletzt gemessenen Werte der alten Karte bilden die Vorperiode

der neuen Karte, alle anderen Werte werden aus der Karte geldscht.
Neue Messwerte werden mit der neugebildeten Vorperiode ausge-
wertet.

Alles I16schen, neue  Alle Werte werden geldscht.
Vorperiode Fir Kontrollkarte: Neue Messwerte fillen zuerst die Vorperiode.

Mit einem Klick auf Ausfiihren erneuern Sie die QC-Karten entsprechend oben gewéhl-
ter Option.

8.3  QC-Karten anzeigen

Die QC-Karten werden im Fenster QC| QC-Karte angezeigt. Fiir jeden in der Methode
vereinbarten QC-Probentyp und jede dort berticksichtigte Elementlinie existiert eine se-
parate Karte.

Optionen/Anzeigen Optionen/Anzeigen  Beschreibung
Kontrollprobe QC-Probentyp fiir die Anzeige auswéhlen.
Linie Elementlinie fir die Anzeige auswéhlen.
Angezeigte Werte Anzahl der angezeigten Werte und Datum des ersten und letzten an-

gezeigten Wertes
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Grafikbereich

Optionen/Anzeigen
Gespeicherte Werte

Beschreibung

Gesamtanzahl der Eintrédge auf der aktuellen QC-Karte und Datum
des ersten und letzten Wertes

x(min) / x(max)

Starteintrag und Anzahl der Eintrége einstellen, welche in der Grafik
dargestellt werden sollen.

y-Skalierung Eintrdge
Maximum der y-Achse wird nach dem hdochsten Eintrag skaliert.
Kontrollgrenzen
Maximum der y-Achse wird nach der Kontrollgrenze bzw. Ausschluss-
grenze skaliert.
|

QC-Grafik einschliellich der alphanumerischen Daten und Messwerte
drucken.

Farbe/Markierung
Gelber Bereich

Bedeutung

Nur Kontrollkarte: Vorperiode

Hellgraue waage-
rechte Linie

Nur Kontrollkarte: Mittelwert, berechnet aus der Vorperiode
Nur Zielwertkarte: Zielwert

Rote waagerechte
Linien

Nur Kontrollkarte: Obere und untere Kontrollgrenze (K), berechnet
aus der Vorperiode (3 Sigma)

Nur Zielwertkarte: Obere und untere Ausschlussgrenze (AO, AU) ent-
sprechend den Grenzen der Qualitdtskontrollprobe

Griine waagerechte
Linien

Nur Kontrollkarte: Berechnete Warngrenzen (W; 2 Sigma)

kleine Kreise

Messpunkte (Schwarz: aktiver Messpunkt; Grau: inaktiver Messpunkt)

Wenn Sie einen Messwert in der Grafik anklicken, 6ffnet sich ein Fenster mit folgenden
Angaben zu diesem Messwert.

Option Beschreibung
Nummer Nummer des Messwertes in der QC-Reihe
Wert Messwert (umgerechnet entsprechend der Darstellungsform der QC-

Karte)

Datum / Uhrzeit

Messzeitpunkt

Anwender

zur Zeit der Messung angemeldeter Benutzer

Version

Version der verwendeten Methode

Eintrag I6schen /
Eintrag aktivieren

Messwert als geldscht markieren bzw. wieder aktivieren

Kommentar einge-
ben

Bemerkung zum Messpunkt eingeben, z. B. Grund der Léschung
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9 Gerat und Zubehor steuern und kontrollieren

9.1 Spektrometer

Das Fenster Spektrometer dient zur Uberpriifung der Spektrometerfunktionen und Ein-
stellung der Spektrometerparameter.

Folgende Daten kénnen eingestellt bzw. abgefragt werden:
®  Gerdtedaten

®  Anzeige der Ausleseparameter des Detektors

= Messungen fiir die Gerdteoptimierung starten

Das Fenster Spektrometer 6ffnen Sie mit Klick auf Z§ oder mit dem Meniipunkt Metho-
denentwicklung | Spektrometer.

Mit Klick auf Geratestatus wird eine Grafik des Gerétes angezeigt, auf der Meldungen
der Sicherheitssensoren ausgegeben werden. Treten Probleme mit dem Plasma auf,
konnen Sie hier Fehlermeldungen der Sensoren einsehen.

9.1.1 Spektrometerparameter einstellen und Funktionen testen

Elemente des Fensters Spektro-
meter| Parameter
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Das Fenster Spektrometer | Parameter beinhaltet folgende Funktionen:
®  Grundlegende Geratefunktionen kontrollieren

= Automatische Korrekturen am optischen System starten

®  Eine Testmessung an einer ausgewahlten Wellenldnge starten

7% Spektrometer - [ 324.754 nm] o - O >
Parameter Diagnose Spektrum Zeitverlauf
Gerdtedaten Optik
System-ID: Beobachtung:
Seriennummer: . E—
FW-Version: axial w instellen
HW-Version:
Flutung: 100 % @
Ki @ Einstalen
wellenkinge cep-Kuhlung
Wellenlinge[nm]: 324.754 Temperatur[*C]: -10.7
Schnellspiilen i
@ Einstellen P ® en
Detektorauflisung[pm/Pixel]: 1.800
Korrekturen Messung
@ Ne-Karrektur Messzeit[s]:
@ Dunkelmessung @ Spektrurm aufnehmen
@ Prismen-Justierung
Gerdtestatus :  SchlieBen
Parameter Beschreibung
Geratedaten In der Gruppe Geratedaten werden verschiedene Service- und Versi-

onsnummern angezeigt, die fir den Gerateservice bendtigt werden.
Wellenlénge Im Feld Wellenldnge wird die ausgewahlte Wellenldnge angezeigt.

Eine Wellenldnge kann nach einem Klick auf «ss im Fenster Element/
Linie auswéhlen eingestellt werden.



ASpect PQ

Gerat und Zubehor steuern und kontrollieren

Spektrenpeak an einer ausge-
wahlten Analysenlinie messen

Parameter Beschreibung

Mit Klick auf Einstellen wird das Spektrometer auf die gewahlte Wel-
lenlénge gefahren.

Ne-Korrektur Wellenlédngenkalibrierung des Detektors ausfiihren

Dunkelmessung Dunkelsignal korrigieren

Prismen-Justierung Abbildung der Dispersionsordnung auf den Detektor durch Prismen-
justierung optimieren (Justierung auf Energiemaximum).

Beobachtung Beobachtungsrichtung des Plasmas im Listenfeld wahlen (axial - von
oben, radial - von der Seite)
CCD-Kiihlung Wenn das Kontrollkéstchen aktiviert ist, kann mit Einstellen die Kiih-

lung des CCD-Detektors gestartet werden. Bei Deaktivierung des Kon-
trollkéstchens wird die Kithlung gestoppt.

Die CCD-Kiihlung wird automatisch mit dem Ziinden des Plasmas ge-
startet. Eine manuelle Steuerung ist nur in Ausnahmeféllen, z. B. nach
einer Fehlermeldung beim automatischen Starten, notwendig.

Im Feld Betriebstemperatur wird die aktuelle Temperatur des CCD-
Detektors angezeigt.

Schnellspiilen Spektrometer mit erhdhtem Argonfluss spiilen

Messung Fur den Start einer Messung an der ausgewahlten Wellenldnge ist
unter Messung die Gesamtmesszeit einzugeben.

Mit Klick auf Spektrum aufnehmen wird die Messung gestartet. Fiir
die Messung werden die Voreinstellungen fiir das Plasma verwendet.

Die Probe muss manuell zugefiihrt werden. Der Probengeber wird
nicht verwendet.

Eine Testmessung an einer ausgewahlten Analysenlinie starten Sie im Fenster Spektro-
meter | Parameter.

» Zinden Sie das Plasma.

» Offnen Sie im Bereich Wellenldnge mit *** das Fenster Element/Linie auswéhlen
und stellen Sie die gew{inschte Linie ein.
Alternativ geben Sie direkt in das Eingabefeld Wellenldnge den Wert ein.

» Fahren Sie mit Einstellen das Spektrometer auf die gewiinschte Wellenldnge.
Wenn die Einstellung erfolgreich beendet ist, erscheint die Markierung neben der
Einstellung griin.

» Starten Sie die Dunkelstrommessung mit Dunkelmessung.

» Wahlen Sie fir die anschlieRende Messung die Beobachtungsrichtung axial oder ra-
dial.

» Stellen Sie die Messzeit ein.
» Stellen Sie die Probe bereit und tauchen Sie den Ansaugschlauch in die Probe.

» Warten Sie die Zeitdauer ab, bis die Probe stabil zerstdubt wird. Starten Sie die Mes-
sung mit Spektrum aufnehmen.

v" Die Messung erfolgt und die Messergebnisse werden im Fenster Spektren bear-
beiten angezeigt.

Sehen Sie dazu auch
Analysenlinien in die Linientabelle einfligen [} 28]

Intensitatsspektren anzeigen und bearbeiten [ 83]
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9.1.2 Diagnose von Gerateparametern

Im Fenster Spektrometer | Diagnose werden Service relevante Parameter angezeigt.

9.1.3 Kontinuierliche Peakmessung ausfiihren

Im Fenster Spektrometer | Spektrum starten Sie eine kontinuierliche Messung an einer
vorgegebenen Wellenlange. Die kontinuierlichen Messungen werden im Service-Fall fr
die Gerateoptimierung verwendet.

Grafische Darstellung und digi- | /% spektrometer - [ 324.754 nm] - o X

tale Auswertung Spektrum  Zaitverlauf

Darstelung YITREX SO0k
324.7540
) Energie [cts] 205600
(® Intensitat [c/s] 150k
Messpixel i 100k
181 1 s E
Intensitat: 166700 auto % Sk
Minimum: 152900 a
L L e Y it
Maximurm: 171900 a
Ints.(UG) 10150
- - 50k
Untergrund korrigieren ymin ] 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
-50400 Pixel
Messpixel markieren . .
Q| a T ° . ..o50PD
[ punkte markieran
CCD-Auslesezeit[s]: 0.01
[ Auslesezeit manuell setzen [s]: 0.002
Gerdtestatus SchlieBen
Option Beschreibung
Darstellung Optionen fir die Darstellung des Spektrums:

Energie
Anzeige des Energiespektrums, MaReinheit: cts (Counts)

Um maéglichst rauscharme Messergebnisse zu erhalten, werden die
Integrationszeiten fir den Detektor so gewahlt, dass das Energiema-
ximum bei ca. 30000 cts liegt.

Intensitat
Darstellung der Energie pro Zeiteinheit, Maleinheit: cts/s (Counts pro
Sekunde)

Anhand der Intensitdt kénnen verschiedene Peaks unabhéngig von
der Integrationszeit verglichen werden.

Messpixel Auswahl des Pixels, dessen Werte fortlaufend im Feld Energie bzw.
Intensitat angezeigt wird

In den Feldern Maximum und Minimum werden die entsprechenden
Ergebnisse der kontinuierlichen Messung angezeigt.

Messpixel markie- Den eingestellten Messpixel in der Grafik durch eine senkrechte rote
ren Linie markieren
Punkte markieren Messwerte fiir jeden Pixel in der Grafik durch einen Punkt markieren
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Option Beschreibung
Auslesezeit manu- Auslesezeit fiir den CCD-Detektor aus dem Listenfeld auswahlen
ell setzen

Langere Auslesezeiten fiihren zu hdheren Energiewerten.

Die Voreinstellung fiir die Auslesezeit des CCD-Detektors betrégt
0,01s.

Grafik skalieren Werte fiir Start- und Endpunkt der Ordinate in den Eingabefeldern an
den Achsen direkt eingeben.

Alternativ nach Aktivieren des Zoom-Modus & den anzuzeigenden
Bereich mit gedrickter linker Maustaste auswahlen.

Skalierung mit Aktivieren der Option auto oder einem Klick auf oY
riickgédngig machen.

Peakmessung starten » Stellen Sie im Fenster Spektrometer | Parameter die Wellenldnge und die Beobach-
tungsrichtung ein.

» Wechseln Sie auf die Karte Spektrum.
» Starten Sie die kontinuierliche Messung mit Klick auf Start.

Die Messwerte werden mit den eingestellten Parametern aufgenommen und kontinu-
ierlich bis zum Betatigen von Stopp wiederholt.

9.1.4 Signalverlauf aufzeichnen

Im Fenster Spektrometer | Zeitverlauf zeichnen Sie den Signalverlauf der Intensitat fur
die aktuell im Spektrometer eingestellte Wellenlange (iber eine ausgewahlte Anzahl
Messpunkte auf.

7§ Spektrometer - [Al 396.1520 nm] — O *
Parameter Diagnose Spektrum Zeitveriauf
Zeit [min]
] 1 2 3 4 3 6
180k
& 170k
E
@ 160k
£
= 150k
140k
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Messung
Q E.-] T Messpunkte: | 200 1= [ Intensititsachse bei Null beginnen
[ Punkte markieren
Intensitat: 166800 CCD-Auslesezeit[s]: 0.01
Minimum: 152100 | [] Auslesezeit manuell setzen [s]: 0.002 i
Maximurm: 172500 [ Basisinie subtrahieren
Ints.(UG) 4550 [H Exportieren
Gerdtestatus Schlieffen

Neben der grafischen Darstellung werden die digitalen Werte der aktuellen Intensitat,
das erreichte Intensitdtsmaximum und -minimum der Intensitat sowie die Intensitdt des
Untergrundes ausgegeben.

Folgende Parameter kénnen Sie fir die Aufzeichnung des Signalverlaufs einstellen:
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9.2.1
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Option

Skalierung

Beschreibung

Nach Aktivieren des Zoom-Modus & den anzuzeigenden Bereich mit
gedrickter linker Maustaste auswéhlen

Skalierung mit einem Klick auf & riickgdngig machen

Intensitdtsachse bei
Null beginnen

Die Skalierung der y-Achse nicht automatisch einstellen, sondern bei
"0" beginnen lassen

Messpunkte

Anzahl Messpunkte aus der Liste wahlen

Punkte markieren

Messpunkte in der Grafik mit einem Punkt markieren

Auslesezeit manu-
ell setzen

Auslesezeit des CCD-Detektors aus dem Listenfeld wahlen

Basislinie subtra-
hieren

Untergrundkorrigierte Intensitatswerte anzeigen

Plasma

Das Fenster Plasma beinhaltet folgende Funktionen:

Automatische Optimierung von Zerstdubergasfluss und Plasmaleistung

®  Plasma ziinden/léschen

m  Kontrolle des HF-Generators

= Finstellung der Gasfliisse

m  Kontrolle der Pumpe des Analysators
®  Justierung der Transferoptik

u

4

Offnen Sie das Fenster Plasma mit einem Klick auf A in der Symbolleiste oder wah-

len Sie den Menlpunkt Methodenentwicklung | Plasma.

Mit Geratestatus wird eine Grafik des Gerdtes angezeigt, auf der Meldungen der Sicher-
heitssensoren des ICP-OES Geréates ausgegeben werden. Treten Probleme mit dem Plas-
ma auf, kénnen Sie hier Fehlermeldungen der Sensoren einsehen.

Plasma ziinden und Plasmabedingungen einstellen

Im Fenster Plasma | Kontrolle ziinden und l6schen Sie das Plasma und stellen die Gas-

flisse im Geréat ein.
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Funktionen im Fenster A Plasma
Plasma | Kontrolle

Plasmabedingungen:

Standard [~][-

HF-Generator
Plasmaleistung [W]:

Gasflisse
Zerstaubergas [L/min]:
Hilfsgas [L/min]:
Plasmagas [L/min]:
Konusgas:

Sauerstoff [L/min]: O

Absaugvorrichtung
Absaugleistung:

Geratestatus
Option

Plasmabedingun-
gen

Kontrolle probenzufuhr Justierung und Optimierung

Torchmaterial: Quarz

Plasma ziinden Plasma loschen @® Pplasma ist aus
1300 ¥ - 700 1700
Einstellen

0.65 = 24.00 @ 0.00 pEE——— 1.50 (75%)

0.80 0.00 @ 0.00 2.00
12.0 5 12.00 O 0.0 m— 20.0
mittel
0.00 = 0.00 ® 0.00 0.05
Einstellen Gase abschalten Spriihkammer spilen
@

SchlieBen

Beschreibung

Plasmabedingungen (Plasmaleistung und Gasflisse) auswahlen.

Plasma ziinden/
Plasma l6schen

Plasma ziinden und |6schen, wenn das ICP-OES Geréat vorbereitet ist.

HF-Generator

Effektive Plasmaleistung einstellen.

Die Plasmaleistung definiert die Plasmatemperatur. Uber die Firmwa-
re des Gerdtes wird der Strom des Generators so geregelt, dass die ef-
fektive Plasmaleistung erreicht wird.

Gasfliisse

Gasflisse einschalten und einstellen.

Plasmagas
Das Plasmagas stromt am dulleren Rohr entlang und dient zur Erzeu-
gung des Plasmas.

Zerstdubergas

Das Zerstaubergas zerstaubt die Probe und transportiert das Proben-
aerosol in das Plasma. Es ist am Zerstauber angeschlossen.

Der Prozentwert in der Zeile des Zerstdubergases gibt Auskunft, wie
durchlassig/sauber der Zerstauber ist (siehe unten)

Hilfsgas
Das Hilfsgas drickt das Plasma vom Injektor weg und stromt zwi-
schen innerem Rohr und Injektor.

Konusgas

Das Konusgas entfernt den "kalten" Plasmaschweif, um Interferenzen
aufgrund von Rekombination im Plasma in der axialen Beobach-
tungsrichtung zu beseitigen. Gleichzeitig unterstiitzt das Konusgas die
Kithlung des Konus.

Sauerstoff

Sauerstoff kann als Zusatzgas bei ausgewédhlten Applikationen dem
Zerstdubergas zugesetzt werden. Der Sauerstofffluss muss mit dem
Kontrollkdstchen vor der Gaseinstellung aktiviert werden, bevor er ge-
andert werden kann.

Gase abschalten

Alle Gasventile schlieRRen.
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Option Beschreibung
Sprithkammer spii- Das Zerstaubergas wird 1 Minute eingeschaltet, um Luft aus der
len Sprihkammer auszutreiben. Dadurch wird das Ziinden des Plasmas

nach einer Betriebsunterbrechung erleichtert.

Wahrenddessen wird ein Countdown angezeigt.

Absaugleistung Ein Sicherheitskreis Giberpriift, ob die Leistung des angeschlossenen
Abzugs fir den Betrieb des ICP-OES Gerates ausreichend ist. Ist dies
der Fall, so leuchtet die Anzeigelampe griin.

Mit den Schaltflachen Einstellen stellen Sie die gednderten Parameter (Plasmaleistung
und Gasflisse) am ICP-OES Gerat ein.

Zerstauberfunktion beurteilen  Der Zerstauber muss gereinigt werden, wenn er sich durch Probenpartikel in der Probe
oder durch hohe Salzlasten in der Probe zugesetzt hat. Ein Indiz daftir, dass sich der Zer-
stduber zusetzt, ist ein erhohter Druck des Zerstdubergases.

Vergleichen Sie den aktuellen Prozentwert (Druck) des Parameters Zerstaubergas mit
dem Wert der nach Einbau des neuen oder gereinigten Zerstaubers erreicht wurde.

Reinigen Sie den Zerstéduber wie in der Betriebsanleitung des ICP-OES Gerétes beschrie-
ben, wenn der Prozentwert stark angestiegen ist (um mehr als die Halfte des Ausgangs-
wertes), spatestens jedoch bei einem Wert von 75 %.

Plasmabedingungen auswdh-  Die Liste Plasmabedingungen enthalt gespeicherte Plasmaparameter fiir unterschiedli-
len che Probenmatrices und, wenn eine Methode geladen ist, die linienspezifischen Para-
meter der Methode.

Mit einem Klick auf ... wird ein Kontextmeni mit Funktionen zur Verwaltung der in der
Liste ausgewédhlten Parameter geéffnet:

Funktion Beschreibung

Aktuelle Plasmapa-  Eingestellte Plasmabedingungen (Plasmaleistung und Gasflisse)
rameter speichern speichern und der Liste hinzufiigen

Eintrag I6schen Ausgewahlten Eintrag I6schen

Die Voreinstellungen Standard, Kerosin und Hydridtechnik kdnnen
nicht geldscht werden.

Plasmabedingun- Plasmaparameter des ausgewahlten Eintrags am ICP-OES Geréat ein-
gen einstellen stellen

Nach Methodenli- Verfiigbar, wenn in der Liste eine Methodenlinie ausgewahlt ist

nie kopieren

Ubertragt die Plasmabedingungen in die Methodenparameter der
ausgewdhlten Linie.

Nach allen Metho- Verfligbar, wenn in der Liste eine Methodenlinie ausgewéhlt ist

denlinien kopieren Ubertragt die Plasmabedingungen in die Methodenparameter aller
Linien.

Als Methodenvor- Die aktuellen Plasmabedingungen als Vorgabewerte fiir neu in die

gabewerte spei- Methode eingefiigte Linien speichern (gilt nicht fir Linienfavoriten)

chern

Sehen Sie dazu auch

Spektrometer einschalten und Plasma ziinden [ 66]
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9.2.2 Probenzufuhr der Pumpe kontrollieren

Funktionen im Fenster
Plasma | Probenzufuhr

Im Fenster Plasma | Probenzufuhr kontrollieren Sie die Funktion der Schlauchpumpe
am ICP-OES Gerat.

§ Plasma — O >
Kontrolle Probenzufuhr Justierung und Optimizrung
I Purmpe ein Pumpe aus [ schnellauf @ Pumpe uft (19 UPM)
Einstellungen
Purnprate [mL/min]: £ 19 UPM 0.10 4.00
Schnellauf [mL/min] 4.0 & 78UPM 0.1 I 4.0
Schlauchdurchmesser [mm]: 0.762 mm - schwarz/schwarz | ~
Einstellen
Gerdtestatus Schliefen

Funktion / Parame-  Beschreibung

ter

Pumpe ein/ Pumpe ein- und ausschalten. Im Grundzustand nach Einschalten des

Pumpe aus ICP-OES Gerates ist die Pumpe eingeschaltet.

Schnelllauf Pumpe manuell in den Schnelllauf schalten
Die Funktion kann genutzt werden, um das Probenzufuhrsystem ma-
nuell zu spilen.
Nach erfolgtem Spiilen muss das Kontrollkdstchen deaktiviert werden,
um die Pumpe wieder auf den Probentransport umzuschalten.

Pumpe lauft/Pum- Status der Pumpe

peistaus Aktuelle Pumpengeschwindigkeit wird mit der Einheit UPM (Umdre-
hung pro Minute) angezeigt.

Pumprate Pumprate fiir den Probentransport wahrend der Messung einstellen

Schnelllauf Pumprate fiir den Schnelllauf einstellen
Mit dem Schnelllauf wird die Transportzeit bei einem Wechsel der
Probe bzw. die Transportzeit der Spiillésung zum Zerstauber opti-
miert.

Schlauchdurchmes-  Verwendeten Schlauchtyp auswahlen

ser Aus der Information von Pumpengeschwindigkeit und Schlauchdurch-
messer wird die transportierte Probenmenge (Pumprate) berechnet.
Die Schlduche sind mit den farbigen Stoppern kodiert. Wahlen Sie aus
der Liste die Stopperkombination des verwendeten Schlauchs.

Einstellen Einstellungen Gibernehmen

9.2.3 Justierung und Optimierung des Plasmas

Im Fernster Plasma | Justierung und Optimierung nehmen Sie folgende Justierungen

vor:

®  Ausrichtung der Transferoptik auf die optischen Achsen des Spektrometers

= Ermittlung der Offset-Werte der Transferoptik fiir eine Analysenlinie aus der
Methode

111



Gerat und Zubehor steuern und kontrollieren ASpect PQ

®  Plasmaleistung und Zerstaubergasfluss optimieren

— O *
| olle Probenzufubr Justierung und Optimierung |
Optimierung — o " .
_ L O, Letzte Optimierung(axial): 20.08.2020 9:59
Transferoptik justieren (Gerat) x-Offset[mm]= 0.5 y-Offset[mm]= 0.0
‘ Beobachtungsposition optimieran
Plasmaleistung und Zerstiubergasfluss optimizren 5.6M
Linie: Mn257.610+ = 5.5M
Beobachtung: axial 5 3.5M \/\‘j
Kriterium: Signalintensitit % 3.4M
= 5.4M
. *-Offset y-Offset Signal
Schritt |
| [mm] [mm] [efs] : 4 & [ 10
1 0.5 0.0 5446600 Schritt '
2 1.0 0.0 5413400
3 0.5 0.5 5457050 _
| 4 0.0 0.5 5438800 E
50 b 1
£
9
i
-5
Start Position: T 2.5 0 Ffseut _— 2.5
Geratestatus Parameter... ﬂ Offnen Zwischenablage... SchlieBen

Fir Justierung und Optimierung stehen zwei verschiedene Verfahren zur Verfiigung, die
mit Klick auf Parameter gewahlt werden kdnnen:

Verfahren Beschreibung

Gittersuche Der Bereich wird nach einem Raster gescannt. Aus der Anzahl der
Messpunkte wird derjenige mit der héchsten Intensitat ermittelt.
Die Justierung ist genau, dauert aber durch die Ermittlung einer ho-
hen Anzahl Messpunkte lange.

Simplex-Optimie- Das Energiemaximum wird iterativ ermittelt. Von einem Startmess-

rung punkt wird der Messpunkt mit dem héchsten Wert im Umkreis ermit-
telt. Ausgehend von diesem Messpunkt wird wieder der Messpunkt
mit der hochsten Energie ermittelt. Der Vorgang wird fortgefiihrt, bis
das Energiemaximum gefunden ist.

Dieses Verfahren ist schneller als die Gittersuche, aber etwas unsiche-
rer. In den verschieden heillen Zonen des Plasmas konnen mehrere
Energiemaxima auftreten und so bei ungiinstigem Startpunkt das
falsche Energiemaximum gefunden werden.

Fur das Simplexverfahren muss ein Abbruchkriterium als Prozent-
wert festgelegt werden. Wenn 3 aufeinanderfolgende Werte sich
nicht um mehr als diesen Prozentwert voneinander unterscheiden,
wird die Justierung beendet.

Wenn Mit optimierten Einstellungen starten aktiv ist, werden die
optimierten Parameter der letzten Justierung/Optimierung als Start-
werte fir die aktuelle Optimierung verwendet.

Fur die Justierung der Transferoptik (Gerét) wird als Kriterium die Signalintensitat ver-
wendet.

Das Kriterium fiir die Optimierung wird in Abhé&ngigkeit der Wellenldnge der Analysenli-
nie automatisch eingestellt, es kann jedoch manuell gedndert werden:

Kriterium Wellenldngenbereich der Analysenlinien
Signalintensitét <200 nm
Signal/Untergrund 200 bis 350 nm
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Transferoptik auf optische Ach-
sen (Plasmamittelpunkte) jus-
tieren

Beobachtungsposition fir eine
Analysenlinie der aktivierten
Methode optimieren

Plasmabedingungen fiir eine
Probe optimieren

Kriterium Wellenlangenbereich der Analysenlinien
Signal/Wurzel des >350 nm
Untergrundes

Die Justierung der Transferoptik auf die optischen Achsen erfolgt mit einer Mn-Ldsung.
Stellen Sie fir die Justierungen Mn-Lésungen mit folgender Konzentration bereit:

Beobachtungsrich- Mn-Ldsung

tung
axial 1 mg/L
radial 10 mg/L

» Aktivieren Sie die Option Transferoptik justieren (Gerat) .
v" Automatisch wird die Mn-Analysenlinie in der Liste Linie eingestellt.
» Wahlen Sie unter Parameter das Justierverfahren (siehe oben).

» Wahlen Sie die Beobachtungsrichtung:

Option Beschreibung

axial Beobachtung von oben

radial Beobachtung von der Seite

geschwaécht axial Beobachtung der abgeschwachten Energie von oben
geschwaécht radial Beobachtung der abgeschwachten Energie von der Seite
geschlossen Beobachtung bei geschlossenem Shutter (fiir Service-Zwecke)

» Tauchen Sie den Ansaugschlauch in die Probe. Bei Verwendung eines Probengebers
stellen Sie die Position auf dem Proben-Rack ein.

» Klicken Sie auf Start.

v' Die Justierung der Transferoptik lauft automatisch ab. Am Ende der Justierung
werden die neuen Daten angezeigt.

» Ubernehmen Sie die neuen Justierwerte mit einem Klick auf OK.

Das Plasma hat unterschiedlich heilse Zonen. Bei dieser Optimierung wird der Beobach-
tungspunkt im Plasma ermittelt, bei dem der Analyt die héchste Signalintensitat auf-
weist. Die Werte werden als Offset in der Methode gespeichert.

» Wahlen Sie in der Liste Linie die Analysenlinie aus der Methode.

» Aktivieren Sie die Option Beobachtungsposition optimieren.
Automatisch wird die Angabe zur Beobachtungsrichtung aus der Methode tibernom-
men und das Kriterium fiir die Optimierung eingestellt (siehe oben).

» Wahlen Sie nach Klick auf Parameter das Justierverfahren (siehe oben).

» Tauchen Sie den Ansaugschlauch in die Probe. Bei Verwendung eines Probengebers
stellen Sie die Position auf dem Proben-Rack ein.

» Klicken Sie auf Start.

v' Die Optimierung der Beobachtungsposition lduft automatisch ab. Am Ende wer-
den die optimierten Offset-Werte angezeigt.

» Ubernehmen Sie die neuen Offset-Werte mit einem Klick auf OK in die Methode.
Nachdem Sie die Beobachtungsposition der Analyten in einer Probe bestimmt haben,

konnen Sie die Plasmabedingungen (Plasmaleistung und Zerstaubergasfluss) optimie-
ren.

» Aktivieren Sie die Option Plasmaleistung und Zerstaubergasfluss optimieren.
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9.3  Probengeber

Probengeber initialisieren

Probengeber erkennen

Probenwege spiilen

114

» Wahlen Sie in der Liste Linie die Analysenlinie aus der Methode.

v Automatisch werden die bisherigen Plasmabedingungen aus der Methode tber-
nommen und das Kriterium fiir die Optimierung eingestellt (siehe oben).

» Waihlen Sie unter Einstellen das Justierverfahren (siehe oben).

» Tauchen Sie den Ansaugschlauch in die Probe. Bei Verwendung eines Probengebers
stellen Sie die Position auf dem Proben-Rack ein.

» Klicken Sie auf Start.

v" Die Optimierung der Plasmaleistung und des Zerstaubergasflusses lauft automa-
tisch ab. Am Ende werden die optimierten Werte angezeigt.

» Ubernehmen Sie die neuen Werte mit einem Klick auf OK in die Methode.

Der Probengeber ist ein optionales Zubehdr. Der Probengeber wird bei der Initialisierung
im Fenster Quickstart nach Start des Programms ASpect PQ erkannt.

Das Fenster Probengeber beinhaltet folgende Funktionen:
Angeschlossenen Probengeber-Typ anzeigen
Probengeber konfigurieren

Probengeber justieren

Probenwege zusatzlich spiilen

Probengeber erneut initialisieren

Selbsttest durchfihren

Die flr die Analyse unmittelbaren Parameter (Belegungen auf den Probenracks und
Spulschritte) spezifizieren Sie in der Methode, der Sequenz und den Probenidentifikati-
onsdaten (Proben-ID).

Das Fenster Probengeber 6ffnen Sie mit einem Klick auf & in der Symbolleiste oder mit
dem Menipunkt Methodenentwicklung | Probengeber.

Der Probengeber wird grundsétzlich beim Einschalten des Netzschalters initialisiert. Eine
erneute Initialisierung kénnte notwendig sein, wenn der Probengeber seine Orientie-
rung verloren hat, z. B. durch einen mechanischen StoR. Dabei wird die Verbindung zwi-
schen Probengeber, ICP-OES Gerét und PC wiederhergestellt.

» Mit einem Klick auf Initialisieren kénnen Sie den Probengeber bei Bedarf ohne Neu-
start des Programms ASpect PQ erneut initialisieren.

Wenn der Probengeber erst nach Starten von ASpect PQ eingeschaltet wurde, muss die
Verwendung des Probengebers im Programm angemeldet werden.

» Klicken Sie dazu auf Erkennen und anschliefend auf Initialisieren.

Hinweis: Wenn der Cetac ASX-560 mit Verdlinnungssystem verwendet wird, ist die
Schaltflache Erkennen ausgeblendet.

» Stellen Sie im Fenster Probengeber | Parameter die Spiilzeit ein.
Die Voreinstellung fiir die Spilzeit wird aus der aktuellen Methode (ibernommen.

» Klicken Sie auf Spiilen.
Alternativ wéahlen Sie den Meniipunkt Routine | Spiilen.

v' Die Probenwege (Schléduche-Zerstauber-Spriihkammer-Torch) werden die ange-
gebene Spiilzeit unter Schnelllauf der Pumpe gespdilt.
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9.3.1 Angeschlossenen Probengeber anzeigen

Im Fenster Probengeber | Parameter werden folgende Parameter angezeigt bzw. konfi-
guriert:

= Probengebertyp

®  Spilparameter

5 Probengeber = O X

Parameter Rack-Konfiguration Techn. Parameter Funktionstest Positionen

Probengeber
Typ: AS 3300 Version:
Spiilen
Spulzeit [s]: 5 B
Spiilen Initialisieren Erkennen Abbrechen
Probengebertyp Im Fenster Probengeber | Parameter werden der bei der Initialisierung erkannte Pro-

bengebertyp und die Firmware-Version des Probengebers angezeigt.

Spiilparameter Die Systemsplilzeit des Probenweges vom Probengefal? bis zur Torch wird aus der aktu-
ellen Methode iibernommen. Anderungen im Fenster Probengeber | Parameter haben
umgekehrt keinen Einfluss auf die Eintrédge in der Methode. Wahrend der Systemspii-
lung unter Verwendung des Probengebers wird die Spiillésung dabei aus dem Spiilgefals
des Probengebers entnommen.

Sehen Sie dazu auch

Probenzufuhr spezifizieren (Fenster Methode | Probenzufuhr) [ 34]

9.3.2 Probengeber-Rack konfigurieren

Im Fenster Probengeber | Rack-Konfiguration stellen Sie die auf dem Probengeber ver-
wendeten Probenracks ein.

-
(—]

Parameter Rack-Konfiguration Techn. Parameter Funktionstest Positionen

Rack-Konfiguration:

} Nr. Rack Positionen
SondergefaBe 1...12
1 21 Pos 101...121
2 24 Pos 201...224
3 40 Pos 301...340
Spiilen Initialisieren Erkennen oK Abbrechen

In Abhdngigkeit vom verwendeten Probengeber kénnen verschiedene Proben-Racks und
Racks mit Sonderproben positioniert werden.
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9.3.3

Elemente der Handlungstabelle
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In der Tabelle wahlen Sie die Proben-Racks. Fiir die variablen Proben-Racks sind drei-
stellige Nummern als Positionsnummern vorgesehen. Die erste Ziffer bezeichnet die
Lage des Proben-Rack auf dem Probengeber, die beiden anderen die Position auf dem
Proben-Rack. So kennzeichnet z. B. die Nummer 113 die Position 13 auf dem Proben-
Rack 1. Das variable Proben-Rack 1 befindet sich auf dem Probengeber vor dem Spiilge-
fals, danach folgen die Proben-Racks 2 und 3.

Technische Parameter des Probengebers

Im Fenster Probengeber | Techn. Parameter spezifizieren Sie die Eintauchtiefe der
Kanile in die verschiedenen Gefal3e.

™ 5

— N obengebe - 0O
Parameter Rack-Konfiguration Techn. Parameter Funktionstest Posttionen
Tiefe Tabelle
Handlung Typ Oort Geschwindigkeit:
mm -
Aufnehmen AS 3300 Probengefa 5 =
Aufnehmen AS 3300 SondergefaB 150 —
Spilen AS 3300 SplgefaB 155 Tiefe [mm]:
150 5
||
Tiefe bei Pos.:
101 2
ab auf
[ probengeber-Kaniile in SpiilgefiB fahren (wenn Plasma an)
Spiilen Initialisieren Erkennen [0]¢ Abbrechen

Fir die einzelnen Gefalitypen werden folgende Handlungen bericksichtigt:

Gefaly Handlung
Probengeféfe Proben durch Schlauchpumpe ansaugen.
SondergefaRe Sonderproben durch Schlauchpumpe ansaugen.
Spiilgefal Kanile und Ansaugweg spilen.
Option Beschreibung
Handlung Mégliche Handlungen:
Aufnehmen
Probe aus dem Gefall zum Transport zur Torch aufnehmen.
Spiilen
Spullésung aufnehmen.
Typ Angeschlossener Probengebertyp
Ort Gefal, auf das sich die Handlung bezieht
Tiefe Eintauchtiefe der Kaniile in mm
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Bereich Tabelle

Weitere Optionen

9.3.4 Probengeberfunktionen testen

Fenster Probengeber| Funkti-

onstest

Mit den Bedienelementen im Bereich Tabelle verandern Sie die Parameter der markier-

ten Tabellenzeile.

Option Beschreibung

Tiefe Eintauchtiefe der Kaniile einstellen.
Die Tauchtiefe wird von der héchsten Position des Probengeberarms
aus gemessen.

Tiefe bei Pos. Position des Sonder- oder Probengefales, an welchem die Eintauch-
tiefe Uberprift wird.

Einstellen Wenn aktiviert, bewegt sich der Probengeberarm tiber das GefafR, zu

dem die Positionierung zu dndern ist. Bei Proben- und SondergefaRen
ist das die unter Tiefe bei Pos. eingestellte Probenposition.

Wenn nicht aktiviert, wird die Eintauchtiefe und Geschwindigkeit ge-
andert, ohne dass sich der Probengeberarm tiber ein Gefall bewegt.

Wenn die Option Probengeber-Kaniile in SpiilgefaR fahren (wenn Plasma an) akti-
viert ist, wird die Kaniile nach Schliel}en des Fensters automatisch ins Spiilgefal} ge-

taucht.

Nur ASX-560: Einstellen der Geschwindigkeit der Spillpumpe (Stufen: 0...99). Mit Ein-
stellen wird dieser Wert permanent im Probengeber gespeichert.

Im Fenster Probengeber | Funktionstest kénnen Sie priifen, ob der Probengeber funkti-

onsbereit ist.

—
a

Parameter Rack-Konfiguration Techn. Parameter Funktionstest positionen

Betriebszustand

@ Probengeber ist betriebsbereit Aktualisieren

Positionen
O GefaB-Nr.
@ Spiilposition

Probengeberarm

Tiefe [mm]:

[ spiilpumpe

= Einstellen

Einstellen auf

[ probengeber-Kaniile in SpiilgefaB fahren (wenn Plasma an)

Spiilen

Initialisieren Erkennen OK Abbrechen

117



Gerat und Zubehor steuern und kontrollieren

ASpect PQ

Probengeber-Kantle in Spiilge-

fak fahren

9.3.5
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Folgende Funktionen des Probengebers werden geprift:

Funktion

Betriebszustand

Beschreibung
Betriebsbereitschaft priifen.

Mit Aktualisieren wird die Betriebsbereitschaft erneut tiberprift.

Positionen

Nach einem Klick auf Einstellen fahrt der Probengeber eine ausge-
wahlte Position an.

GefaB-Nr.

Probengeber féhrt die in der Liste ausgewéhlte Position an.
Spiilposition

Probengeber fahrt zum Spiilgefafs.

Probengeberarm

Probengeberarm auf die im Listenfeld eingestellte Tiefe absenken.

Spiilpumpe

Spulpumpe ein- und ausschalten.

Wird das Kontrollkdstchen Probengeber-Kaniile in SpiilgefaB fahren (wenn Plasma

an) aktiviert, so taucht die Kaniile nach Schlieen des Fensters Probengeber in das

SpulgefaR.

Probenpositionen auf dem Probengeber anzeigen

Im Fenster Probengeber | Positionen werden die in der aktuellen Sequenz verwendeten

Probenteller-Positionen angezeigt.

Fir die Anzeige kann zwischen den Optionen Alle Positionen, Nur ProbengeféaRe und

Nur SondergefédRe gewahlt werden.

Neben der Tabelle ist eine schematische Darstellung des Proben-Racks mit der aktuell
markierten Probenposition abgebildet. Die Probenposition kann sowohl im Schema als

auch in der Tabelle markiert werden.

5 Probengeber

Parameter Rack-Konfiguration Techn. Parameter Funktionstest Positionen

Rack: 1 a4 Pos Proben
L
| 102 |Kal.-Std.1; Probe
103 | Kal.-Std.2; Probe
104 | Probe
105 |Probe
106 |Probe
107 |Probe
108 |Probe
109 |Probe
| 110 |Probe
111
112
21 113
114
115
_116
Anzeigen: Alle Positionen M (<]
Spiilen Initialisieren Erkennen Abbrechen
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9.3.6 Verdiinnungsfunktion

Einstellungen

Verdiinnung bei der Berech-
nung des internen Standards
beriicksichtigen

Service

Die Parameter flr die Probenverdiinnung bei Verwendung des Probengebers Cetac ASX
560 mit dem Cetac SDX,;p.p werden im Fenster Probengeber / Verdiinnen angezeigt.

-
(=]

Parameter Rack-Konfiguration Techn. Parameter Funktionstest Positionen Verdiinnen

Verdiinnungssystem: CETAC Technologies ASX-560 Standard V 1.11.0 16-Mar-2018, Cetac Thermo AA
Compatible
Cetac SDX Controller ver 1.0.0
Cetac Technologies ASXpress+ V 2.71 ASX-5x0 Standard, 2-Feb-2019

Einstellungen: ASX-560/SDX ASXpress+

Parameter Bereich Wert

Max. Verdiinnungsfaktor 2...5000 5000
Min. Verdiinnungsfaktor 2...5000 2
Spiilzyklen MischgefaB 1.4 2
Vortexergeschwindigkeit 500...3000 rpm 2500
Volumen Luftsegment 50...200 pL 50
Aufnahme Verdiinnungsmittel 50...3500 pL/s 1800
Aufnahme Probe 50...3500 pL/s 170
Abgabegeschwindigkeit 50...3500 pL/s 1800
Verzégerung Spritzenpumpe 500...5000 ms 1000

[] Verdinnung bei der Berechnung des internen Standards beriicksichtigen

Service: Spritzenpumpe und Vortexer vorbereiten v Start

Spiilen Initialisieren OK Abbrechen

Die Parameter im Bereich Einstellungen enthalten Voreinstellungen, die gute Ergebnis-
se fiir die Probenverdiinnung liefern. Sie kénnen die Parameter wahrend einer Metho-
denoptimierung innerhalb der Einstellbereiche variieren.

Bei Aktivierung des Kontrollkéstchens beriicksichtigt die Software die Verdiinnung bei

der Berechnung des internen Standards.

= Wenn Sie den internen Standard der Originalprobe zusetzen, wird auch der interne
Standard in der Probe verdiinnt. Kontrollkdstchen aktivieren, um die Verdiinnung
bei der Berechnung zu bericksichtigen.

= Wenn Sie den internen Standard auch dem Verdiinnungsmittel zusetzen oder der
Probenldsung tiber das Kit fir internen Standard zufiihren, wird der interne Stan-
dard nicht verdiinnt. In diesem Fall Kontrollkdstchen nicht aktivieren.

®  Auch wenn Sie Argon als interner Standard verwenden, Kontrollkdstchen nicht akti-
vieren.

In der Liste Service kdnnen Sie Service-Funktionen am SDXp , wahlen und mit Start
ausfihren:

Option Funktion

Spritzenpumpe und  Verdiinnungsflissigkeit wird mit der Spritzenpumpe durch das System
Vortexer vorberei- gepumpt und in den Vortexer abgegeben. Dadurch werden Luftblasen
ten aus dem System entfernt und der Vortexer konditioniert.
Spritzenpumpe in Wenn die Spritzenpumpe im Rahmen einer Wartung ausgebaut wer-
Ausbauposition den muss, muss der Spritzenkolben mit dieser Funktion vorher in die

richtige Position gebracht werden.
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Option Funktion

ASXpress+ initiali- Nur wenn der ASXpress+ installiert ist:
sieren (nach Zerle-

. Nach Installation oder Wartung den ASXpress+ initialisieren.
gen und Reinigen)

9.4 Umlaufkiihler

Im Kihlkreislauf wird im ICP-OES Gerat ein Ventil geschaltet, das den Kreislauf 6ffnet
und schlieRt. Der Wechsel des Kiihlwassers wird deshalb mit einem Wizard unterstiitzt.

HINWEIS

Beachten Sie die Hinweise zur Wartung des Umlaufkiihlers und zur Zubereitung des
Kihlwassers in der Betriebsanleitung des ICP-OES Geréte.

» Wahlen Sie den MenUpunkt Extras | Wartung.
» Starten Sie im Fenster Wartung den Kithimittelwechsel mit Klick auf Wechseln.

» Folgen Sie den Anleitungen des Wizards.
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10 Datenmanagement

In diesem Abschnitt finden Sie Informationen zu

= Druckoptionen

Verwaltung von Methoden und Sequenzen

Verwaltung von Ergebnisdaten

Definieren von Einheiten fiir Konzentrationen und Gehalte

Verwaltung von Daten zu haufig verwendeten Stocklésungen und QC-Proben

10.1 Druckfunktionen in ASpect PQ

ASpect PQ verfligt bei der Datenausgabe iiber eine grof3e Anzahl Ausgabeformate. Ne-
ben der Ausgabe auf dem Drucker kénnen die Daten in das Excel-, PDF-, HTML-, XML-
oder Textformat exportiert oder als Bitmap oder skalierbare Grafiken gespeichert wer-
den.

Fir die Ausgabe von Analysenergebnissen und Fensterinhalten (z. B. der Fenster Me-
thode oder Sequenz) werden Protokollvorlagen verwendet. Standardmafig wird ein
Satz Protokollvorlagen installiert. Bei Bedarf kénnen diese Vorlagen mit dem Reportde-
signer "Report-/Druckmodul List & Label" individuell angepasst werden.

10.1.1 Analysenergebnisse drucken

Gesamtprotokoll ausdrucken

ASpect PQ bietet verschiedene Mdglichkeiten, Ergebnisdaten auszudrucken:

®  Das Gesamtprotokoll ausdrucken. Das Gesamtprotokoll einer Analyse enthalt die
Methodenparameter, die Kalibrierung und Analysenergebnisse mit Probeneinzel-
werten (Statistikruns). Ein Protokoll kann von den aktuellen Ergebnissen des Haupt-
fensters und von gespeicherten Daten gedruckt werden.

m  Aktuelle Ergebnisse ausdrucken. Bei diesem Ausdruck werden nur die Daten des
Hauptfensters gedruckt. Hier kann zwischen einem vollstandigen und einem kom-
pakten Ausdruck gewéhlt werden.

= Ausgewihlte Daten der Karte Ubersicht ausdrucken. Fiir diesen Ausdruck kénnen
Sie die Analysenlinien und Ergebnisse in einem Dialogfenster wahlen.

Das Gesamtprotokoll einer Analyse enthalt die Methodenparameter, die Kalibrierung
und Analysenergebnisse mit Probeneinzelwerten (Statistikruns). Die Gesamtprotokolle
konnen sowohl von den Ergebnissen im Hauptfenster als auch von gespeicherten Datei-
en gedruckt werden.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Protokolle mit dem Symbol .

» Alternativ 6ffnen Sie das Fenster mit den Meniipunkten Extras | Datenverwaltung
oder Datei | Drucken | Protokoll.

Angezeigt werden der Name der aktuellen Datei, Dateiinformationen (Liste Beschrei-
bung), sowie alle Methodenversionen, die zur Erzeugung der aktuellen Ergebnisdatei
herangezogen wurden.
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Fenster Daten | Protokolle mit = pater
Auswahl der Ergebnisdaten fiir

Protokolle Datenverwaltung Einheiten Stock-Std/QC-Proben Vordefinierte Bemerkungen
den Druck

Ergebnis-Daten fiir Druck/Export

|C:\Users\Publi...ng_AspectPQ.TPS ] ch
Beschreibung:
[ Gerat: PQ 9200 "
Nr.: 13-0 -AO108
Technik: ICP-OES
SW-Version: 1t
Spektren: Ja v

M Kompaktes Protokoll verwenden

Zu druckende Methoden: keine alle
Nr. Name Vers. Datum  Zeit Ersteltt Protokolvoriagen...
| Wasser 1 |24.06.20|15:42 AB

5 Drucken...

SchlieBen

» Wenn Sie eine gespeicherte Datei drucken wollen, rufen Sie mit £ das Standard-
fenster Offnen auf und wahlen Sie die gewiinschte Datei aus.

» Wenn Sie den verkiirzten Kompaktbericht drucken méchten, aktivieren Sie die Option
Kompaktes Protokoll verwenden.

» Markieren Sie in der Tabelle alle Methodenversionen, die ausgedruckt werden sollen.
Klicken Sie mit gedriickter Umschalt- oder Strg-Taste auf die Methodenversion, die
Sie markieren mochten. Mit der Schaltflache alle markieren Sie alle Versionen, mit
(keine) entfernen Sie alle Markierungen.

» Offnen Sie mit Drucken das Fenster ASpect PQ Protokoll mit der Auswahl der Aus-
gabeformate.

“ ASpect PQ Protokell - [ResultsCompact.lst] X

Bitte wihlen Sie ein Ausgabeziel fir den Report.

Ausgabemnedium

& \AJDEJENSDD121\SecurePrint-AJ_Duplex Andern...

| Ausgabe auf... |ELVUFSCHEU w QOptionen...

Einstellungen permanent speichern

Optionen

Anfangsseite: = Exemnplare: =

Seiten:
@ alle
() Bereich(g) | |

(Geben Sie hier Seiten oder Seiten-Bereiche an, ggf. durch Komma getrennt.
Beispielsweise '1,3-4,10-)

Einschrankung: alle ausgewdhlten Seiten w
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» Andern Sie dort gegebenenfalls in der Liste Ausgabe auf das Ausgabeformat und
stellen Sie mit Optionen spezielle Parameter des Ausgabeformats ein.

» Starten Sie den Ausdruck mit Starten.

¥ HINWEIS! Nutzen Sie fir den Ausdruck die Einstellung Ausgabe auf|Vorschau. Mit
einem Klick auf Starten werden die zu druckenden Seiten zundchst in der Druckvorschau
angezeigt. So kann vor der Ausgabe auf dem Drucker gepriift werden, ob alle gewiinsch-
ten Daten oder auch unnétige Daten ausgegeben werden.

Aktuelle Ergebnisse drucken Die im Hauptfenster angezeigten Ergebnisse kénnen gedruckt werden:

» Aktivieren Sie die Ergebniskarte im Hauptfenster, deren Inhalt Sie ausdrucken wol-
len.

» Starten Sie den Ausdruck mit dem Menipunkt Datei | Drucken | Aktives Fenster.

v' Das Fenster Ausgabe der Ergebnisse erscheint.

Ausgabe der Ergeb.. — *
E Vollstindig i
Kompakt

[ Diesen Ergebnisreporttyp immer verwenden

Auswahl kann unter Optionen zurlickgesetzt
werden

» Klicken Sie auf Vollstéandig, wenn Sie die Ergebnisse mit den Signalgrafiken ausdru-
cken wollen. Wéhlen Sie Kompakt fiir den Druck der Ergebnisse in einer kompakten
Ubersicht.

» Verfahren Sie weiter wie bei "Gesamtprotokoll ausdrucken" oben beschrieben.

¥ HINWEIS! Wenn Sie im Fenster Ausgabe der Ergebnisse das Kontrollkéstchen Die-
sen Ergebnisreporttyp immer verwenden aktivieren und anschlieBend auf Vollsténdig
oder Kompakt klicken, erscheint dieses Fenster beim nachsten Ergebnisdruck nicht
mehr, es wird automatisch der letzte Ergebnisreporttyp verwendet. Diese Einstellung
konnen Sie im Fenster Optionen | Ansicht wieder zuriicksetzen.

Ausgewaéhlte Daten drucken » Wechseln Sie im Hauptfenster auf die Karte Ubersicht.

» Klicken Sie auf # im unteren Bereich dieser Karte oder wihlen Sie den Meniipunkt
Datei | Drucken | Aktives Fenster.
Das Fenster Drucken Ubersicht erscheint.
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Drucken Ubersicht

Mr.  Linie Parameter oK
Ard20.068 Abbrechen

¥371.030 Konz.1(RSD%)
Au242.795 Konz.2
Konz.2(RSD%)
Ints.
Ints.([R5D%)
Ints.(SD)
MWW G
BG
WHR(Sollw.)
Rz(adj.)/Rekal.Fakto
100% norm.

Auswahl autheben Auswahl aufheben

Alles auswihlen Alles auswiahlen

Markieren Sie alle gewtinschten Linien und Parameter fiir den Ausdruck und bestati-
gen Sie die Auswahl mit OK.
Das Fenster ASpect PQ. Protokoll erscheint.

Verfahren Sie weiter wie bei "Gesamtprotokoll ausdrucken" oben beschrieben.

Sehen Sie dazu auch

Ansichtsoptionen [ 138]

10.1.2 Weitere Analysenparameter und Einstellungen drucken
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Folgende Parameter und Einstellungen der Analyse kénnen aus dem jeweiligen Fenster
gedruckt werden:

v

Methode

Sequenz

Ergebnisdaten auf der Karte Ubersicht im Hauptfenster
Proben-ID

QC (Qualitatskontrollkarten)

Kalibrierung

Probengeberpositionen

Aktivieren Sie das Fenster, dessen Inhalt Sie drucken mochten, auf der Arbeitsober-
flache von ASpect PQ.

Starten Sie den Druck der Parameter mit einem Klick auf £ im Fenster.
Alternativ rufen Sie den Meniibefehl Datei | Drucken | Aktives Fenster auf.
v Das Fenster ASpect PQ Protokoll erscheint.

Andern Sie gegebenenfalls in der Liste Ausgabe auf das Ausgabeformat und stellen
Sie mit Optionen spezielle Parameter des Ausgabeformats ein.

Starten Sie den Ausdruck mit Starten.
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10.1.3 Protokollvorlagen

Protokollentwurfsmodus nut-
zen

Kurze Einflihrung in den Re-
portdesigner

Das Fenster Protokollvorlagen

Die standardméRig installierten Protokollvorlagen kénnen individuell angepasst werden.
Zur besseren Ubersicht kdnnen Protokollansichten mit realen Werten editiert werden.

» Aktivieren Sie den Menipunkt Datei | Protokoll-Entwurfsmodus.

» Offnen Sie das Fenster, dessen Protokollvorlage Sie dndern wollen.

» Klicken Sie dort, falls vorhanden auf #. Anderenfalls wahlen Sie den Meniipunkt
Datei | Drucken | Aktives Fenster.

» Bestatigen Sie die Abfrage zur Bearbeitung der Reportvorlage mit Ja. Es erscheint der
Reportdesigner.

» Nehmen Sie die gewiinschten Anderungen vor und speichern Sie die geanderte Pro-
tokollvorlage.

» Verkniipfen Sie die Protokollvorlage mit dem entsprechenden Druckinhalten (siehe
unten "Zuordnung andern").

Die einzelnen Bestandteile der Reportvorlage heiRen Objekte. Eine Tabelle kann bspw.
aus je einem Objekt fiir die Kopfzeile, den Listenwerten und einer Grafik bestehen.

Diese Objekte wiederum enthalten die zu druckenden Informationen und tragen die zu-
gehorigen Layouteigenschaften wie Schriftarten, Ausrichtungen, Umbriiche, Farben, etc.

Der Reportdesigner stellt verschiedene Typen von Objekten zur Verfiigung, z. B. Textob-
jekte, Grafiken, Barcodes. Diese kdnnen im Arbeitsbereich frei platziert und in der GréR3e
verandert werden. Je nach Art kann ein Objekt unterschiedliche Informationen darstel-
len oder Eigenschaften haben.

Die gewiinschten Objekte werden in der Regel mit der Maus auf dem Arbeitsbereich
aufgezogen und dann mit den entsprechenden Inhalten und Layout-Eigenschaften ver-
sehen. Alternativ kdnnen Sie auch eine Variable aus der Variablenliste per "Drag & Drop"
auf den Arbeitsbereich ziehen. Befindet sich an der Zielstelle noch kein Objekt, wird au-
tomatisch ein solches erstellt und die Variable dem Objekt zugewiesen.

Um ein existierendes Objekt zu bearbeiten, muss es zuerst selektiert werden. Klicken Sie
dazu mit der linken Maustaste in das Objekt. Ein selektiertes Objekt erkennen Sie an sei-
nem hervorgehobenen Rahmen. Wenn Sie ein neues Objekt erzeugen, ist es automa-
tisch selektiert und kann direkt in GréRe und Position verandert werden. Uber einen
Doppelklick wird ein Dialogfenster gestartet, mit dem weitere Einstellungen gedndert
werden kénnen.

Weitere Informationen zur Bedienung und zu den Funktionen des Reportdesigners fin-
den Sie im Handbuch "designer_deu.pdf' / "designer_eng.pdf' auf der Installations-CD
der Software.

Im Fenster Protokollvorlagen werden die Vorlagen editiert und den Fenstern von
ASpect PQ zugeordnet. Einem Fenster kdnnen unter Verwendung einer Dateimaske
mehrere Vorlagen zugeordnet werden, aus denen bei Druckstart die gewiinschte Vorlage
gewahlt wird.

» Offnen Sie mit dem Symbol = das Fenster Daten | Protokolle.

» Klicken Sie auf Protokollvorlagen.
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Zuordnung andern

Protokollvorlage editieren

Standardeinstellungen wieder-
herstellen

126

4. Protokollverlagen X
Name Datei/Maske ~
Ergebnisse C:\Use...\Results.lst
Ergebnisse (kompakt) C:\Use...\ResultsCompact. st
Ergebnisse(Ubersicht) C:\Use...\ResultQverviewls.lst
Kalibrierung C\Use..\CalbTab.lst
Methode C:\Use...\Method.lst
Methode/Ergebnisse C:\Use...\MethResults. st
Proben-ID C:\Use...\SampleID.lst
Probengeber-Pos. C:\Use...\SamplerPositions. st
QC-Karte C:\Use...\QCChart.lst
fa¥al h it o e, ACaranlaTh et &
Andern... Vorlage bearbeiten...
OK Abbrechen

Fur folgende Fenster muss eine Protokollvorlage bereitstehen:

Name

Ergebnisse

Beschreibung

Inhalt der Karte Ergebnisse im Hauptfenster

Ergebnisse (kom-
pakt)

Kompakte Ubersicht der Ergebnisse

Ergebnisse (Datei-

Inhalt der Karte Dateiiibersicht im Hauptfenster

iibersicht)
Kalibrierung Kalibrierung der Analyse: Fenster Kalibrierung
Methode Methodenparameter: Fenster Methode

Methode/Ergebnis-
se

Gesamtprotokoll

Probengeber-Pos.

Belegung des Probengebers: Fenster Probengeber | Positionen

Proben-ID

Probeninformationsdaten: Fenster Proben-ID | Probeninformation

QC-Karte

Daten der QC-Karten: Fenster QC

QC-Probeninforma-
tion

Informationsdaten der QC-Proben: Fenster Proben-ID | QC-Probenin-
formation

Sequenz

Sequenzfolge: Fenster Sequenz

» Markieren Sie im Fenster Protokollvorlagen das Fenster, dessen Protokollvorlage

geandert wird.

» Offnen Sie mit Andern das Dialogfenster zum Zuordnen der Dateien.

» Soll nur eine Protokollvorlage zugeordnet werden, aktivieren Sie die Option Vor-
lagendatei verwenden (*.Ist) und wahlen Sie dann nach Klick auf % die gewiinsch-

te Datei aus.

» Sollen mehrere Vorlagen gleichzeitig bei Druckstart angeboten werden, aktivieren Sie
die Option Dateiauswahl zulassen (Maske, z.B. c:\Reports\Results*. Geben Sie den
Masken-Namen unter Verwendung von Wildcards im Eingabefeld ein.

» Bestatigen Sie die Einstellungen mit OK.

» Markieren Sie im Fenster Protokollvorlagen das Fenster, dessen Protokollvorlage

editiert wird.

» Offnen Sie mit Vorlage bearbeiten das Fenster Report Designer.

Sie kdnnen die Einstellungen entsprechend der Programminstallation wiederherstellen.

» Klicken Sie auf Standardeinstellungen.
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10.2 Datenverwaltung fiir alle Datentypen in ASpect PQ

Folgende Daten werden in ASpect PQ erzeugt:
Methoden

Sequenzen

Ergebnisdaten
Linien-/Wellenldngendatei
Korrekturmodelle

Korrekturspektren

Protokollvorlagen

Linienfavoriten

Worksheets

Die oben aufgefiihrten Datentypen werden im Fenster Daten | Datenverwaltung organi-

siert. Das Fenster erscheint nach einem Klick auf = oder nach Wahl des Menibefehls
Extras | Datenverwaltung.

10.2.1 Methoden und Sequenzen verwalten

Elemente im Datenbankfenster

Methoden, Sequenzen und Korrekturmodelle werden getrennt in einer Datenbank ge-
speichert. Die Methodendatenbank tragt den Namen "method.tps". Die Datenbank mit
den Sequenzen ist mit "sequ.tps" bezeichnet. Methoden und Sequenzen werden im wei-
teren Text dieses Abschnitts als "Datensatze" bezeichnet.

Beim Speichern, Offnen, Léschen und Im- oder Export von Methoden oder Sequenzen
werden Datenbankfenster mit gleichen Elementen geo6ffnet.

Methode speichern

Mame: | Kat.: |:|
Mame Vers. Datum Zeit Kat. Anwender Status
Example Mulitline Ev 1 08.06.2020 15:10  INS| User Entwicklung
Mehrlinienauswertung 1 | 08.06.2020 13:39 User Entwicklung
Method_Ground 1 05.08.2020 17:15 INS User Entwicklung
TW Standardkit 1 08.06.2020 12:34 User Entwicklung
USP_232/233 1 30.08.2019 14:02 Al Entwicklung
Sortieren nach Beschreibung:
® Aufsteigend
Name/ Vers. () Absteigend

Nur aktuelle Versionen anzeigen

[] Als Routinemethode verwenden

Kalibrierkurve(n) speichern

Abbrechen
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Option/Anzeige Beschreibung
Name Namen fiir die Methode/Sequenz eingeben bzw. ausgewéhlte Me-
thode/Sequenz anzeigen
Kat. Zusatzliches Merkmal fiir die Suche der Methode/Sequenz in der Da-

Datenverwaltung 6ffnen

Datensatze exportieren

Datensatze importieren

128

tenbank

Es kdnnen max. 3 Stellen als Kategoriebezeichnung eingegeben wer-
den. Die Anzeige der Liste kdnnen Sie durch Eingabe der Kategoriebe-
zeichnung im Feld Kat. einschranken. Wenn Sie die Datensatze von
allen Kategorien anzeigen lassen, [6schen Sie den Eintrag im Feld
Kat..

Liste der Datensétze ~ Gespeicherte Methoden/Sequenzen mit Name, Version, Datum, Zeit,
Kategorie und Anwender

Sortieren nach Sortierung der Liste nach verschiedenen Merkmalen

Das Sortieren kann je nach Auswahl der Option aufsteigend oder ab-
steigend vorgenommen werden.

Beschreibung Zusétzlichen Notizen, z. B. zur Verwendung der Datensatze eintragen
bzw. anzeigen

Vordefinierte Bemerkungen kénnen Sie im Fenster Daten | Vordefi-
nierte Bemerkungen erstellen.

Nur aktuelle Ver- Wenn mehrere Versionen eines Datensatzes mit gleichen Namen an-

sionen anzeigen gelegt sind, wird nur der Datensatz mit der héchsten Versionsnum-
mer angezeigt.

Kalibrierkurve(n) Vorhandene Kalibrierkurven mit der Methode speichern

speichern

Die Kalibrierkurven kénnen fir weitere Analysen verwendet werden.

In der Software werden Datensatze mit gleichen Namen nicht Gberschrieben, sondern es
wird eine weitere Version angelegt und die Versionsnummer um 1 erhdht.

Aus den Datenbanken fir Methoden/Sequenzen kénnen Sie die Datensétze einzelner
Methoden/Sequenzen importieren, exportieren oder |6schen.

Hinweis
Halten Sie beim Markieren mit der Maus die Strg- oder Umschalttaste gedriickt, um
mehrere Datensatzen im Datenbankfenster auszuwahlen.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Datenverwaltung mit Klick auf =.

» Wabhlen Sie in der Liste Typ den zu bearbeitenden Datensatztyp: Methode oder Se-
quenz.

Mit einem Export kdnnen Sie Datensdtze anderen Gerdten/Computern zur Verfligung
stellen. Es kdnnen mehrere Datensatze gleichzeitig in eine gemeinsame Datei exportiert
werden. Exportdateien erhalten folgende Erweiterungen: Methodendatensatze ".met",
Sequenzdatensatze ".seq".

» Offnen Sie mit Exportieren das Datenbankfenster.
» Wahlen Sie die Datensatze aus und klicken Sie auf Exportieren.

» Geben Sie im Standardfenster Speichern unter einen Dateinamen ein und bestétigen
Sie diesen mit Speichern.

v Es wird das Datenbankfenster mit den exportierten Dateien angezeigt.

» Verlassen Sie das Datenbankfenster mit Klick auf SchlieRen.

Durch Importieren kdnnen Sie Datensétze von anderen Geraten/Computern in Ihre Da-
tenbank laden. Eine Import-Datei kann mehrere Datensétze enthalten, aus denen Sie
die zu ladenden Datensétze auswahlen.
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Datensatze l6schen

Datensatze Uber Meni Datei
|6schen

» Offnen Sie mit Importieren das Fenster Zu importierende Methoden-Datei aus-
wahlen bzw. Zu importierende Sequenz-Datei auswahlen' ) mit den Standardfunk-
tionen zum Offnen von Dateien.

» Wahlen Sie die zu importierende Datei.

v' Es 6ffnet sich das Datenbankfenster mit der Ausgabe von Namen, Erstellungsda-
tum und Kategorie der in der Datei enthaltenen Datensatze. In der Titelzeile des
Fensters wird der Name der Importdatei angezeigt.

» Wahlen Sie im Datenbankfenster die zu importierenden Datensadtze aus und klicken
Sie auf Importieren.
Die Datensatze werden in die Datenbank importiert. Wenn bereits ein Datensatz mit
gleichem Namen vorhanden ist, wird eine neue Version des Datensatzes angelegt. Im
Datenbankfenster erscheinen die aktuellen Versionen der vorhandenen Datensatze.

» Verlassen Sie das Datenbankfenster mit SchlieBen und kehren Sie in das Fenster Da-
ten zurick.

Mit der Loschfunktion 1&6schen Sie dauerhaft komplette Datensatze aus der Datenbank.
» Offnen Sie mit Léschen das Datenbankfenster.

» Wahlen Sie die zu l6schenden Datensatze aus.

» Klicken Sie auf Loschen.

v" Das Datenbankfenster wird aktualisiert und zeigt nur noch die Gibergebliebenen
Datensatze an. Bei Datensédtzen mit gleichen Namen wird die Versionsnummer
um 1 verringert.

» Alternativ kdnnen Sie die Datenbankfenster Methode I6schen bzw. Sequenz 16-
schen mit dem Meniibefehl Datei| Léschen| Methode bzw. Datei| Léschen| Se-
quenz &ffnen.

» Verfahren Sie dann weiter wie oben beschrieben.

10.2.2 Ergebnisdateien verwalten

Ergebnisdaten importieren

Ergebnisdaten exportieren

Ergebnisdaten werden wahrend der Messung als Datenbank gespeichert. Eine Daten-
bank mit Ergebnisdaten kann kopiert oder geldscht werden.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Datenverwaltung mit dem Meniipunkt Extras | Da-
tenverwaltung oder mit einem Klick auf £.

» Wahlen Sie in der Liste Typ die Option Ergebnisse.

Sie kdnnen Ergebnisdaten in die Software importieren. Die Daten werden bei diesem
Vorgang in den Ergebnisordner innerhalb der Dateistruktur der Software eingeordnet.

» Klicken Sie auf Importieren.
v' Das Fenster Ergebnisdatei(en) auswahlen erscheint.
» Markieren Sie die TPS-Dateien und klicken Sie auf Offnen.
» Wahlen Sie einen Unterordner flir den Ergebnisspeicher und klicken Sie auf OK.

v' Die TPS-Dateien und dazugehorige SPK-Dateien (falls vorhanden) werden in den
gewdahlten Ergebnisordner kopiert.

Mit diesem Befehl exportieren Sie eine oder mehrere Datenbanken sowie die vorhande-
nen Spektrendateien in einen anderen Ordner.

129



Datenmanagement

ASpect PQ

Ergebnisdaten I6schen

Ergebnisse einzelner Proben
suchen
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Klicken Sie auf Exportieren.
Das Fenster Exportieren mit der Ubersicht iiber vorhandene Ergebnisdatenbanken
erscheint.

Markieren Sie die zu kopierenden Ergebnisdatenbanken mit Mausklick. Mehrere Da-
tenbanken markieren Sie mit gedriickter Strg- oder Umschalttaste.

Offnen Sie mit Klick auf Exportieren das Fenster Ordner suchen.
Wahlen Sie den Zielordner aus und klicken Sie auf OK.

v' Die TPS-Dateien und die SPK-Dateien werden in den Zielordner kopiert.

Sie kdnnen Ergebnisdaten dauerhaft 16schen.

4
4

Klicken Sie auf Loschen.

Wahlen Sie im Fenster Ergebnisdateien 16schen die zu I6schende Ergebnisdaten-
bank mit Mausklick aus.

Klicken Sie auf Loschen und bestatigen Sie die Abfrage zum Léschen mit OK.

v Die Daten werden dauerhaft geloscht.

Sie kbnnen einzelne Proben mit bekannten Probennamen in den Datenbanken suchen.

»

Klicken Sie im Fenster Daten | Datenverwaltung auf Suchen nach Probe.
Alternativ wéahlen Sie den Mentlipunkt Extras | Suchen nach Probe.

Suchen nach Probe [3 Datei(en) gefunden]

Suchen nach:

Suchergebnisse:

Probe: | Mn 10 ma/l |

Suchen in (inkl. Unterordner): [ c:\Users\Public\Documents\Analytik Jena\ASpectPQ ch
\ICP\RESULTS\

Teilstringsuche
[ patum zwischen: 10.08.2020 und:  10.08.2020

Ergebnisdatei Ordner Technik  Methode Datum
¢ C:\Users\Publid ICP-OES |PGM in Na-fusion 3

Au in electronic waste reproces C:\Users\Public ICP-OES  PGM in Na-fusion 3 28.02.2019
Au in electronic waste original r C:\Users\Public ICP-OES | PGM in Na-fusion 3 28.02.2019

Offnen Start SchlieBen

Geben Sie im Eingabefeld Probe den Probennamen ein.

Suchen Sie nach Proben, bei denen die eingegebene Zeichenkette Bestandteil des
Namens ist, aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Teilstringsuche.

Mit aktiviertem Kontrollkdstchen Datum zwischen grenzen Sie den Zeitpunkt der
Messung ein.

Starten Sie die Suche mit Start.

v In der Tabelle werden alle Ergebnisse angezeigt, die Proben mit dem eingegebe-
nen Probennamen enthalten.

Um eine der angezeigten Ergebnisdatenbanken zu 6ffnen, markieren Sie diese Da-
tenbank in der Liste und betétigen Sie Offnen.

v’ Die Ergebnisse werden im Hauptfenster angezeigt.
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10.2.3 Linien-/Wellenldngendateien exportieren

Die Linien-/Wellenldngendatei mit den Analysenlinien und den gespeicherten Peak-
schwerpunkten ist gerdtespezifisch. Sie ist auf dem Computer gespeichert, mit dem das
ICP-OES Gerat gesteuert wird. Um die Linien-/Wellenldngendatei auf einem anderen
Computer zu verwenden, gehen Sie folgendermalien vor:

» Offnen Sie das Fenster Daten | Datenverwaltung mit dem Meniibefehl Extras | Da-
tenverwaltung oder mit einem Klick auf das Symbol .

» Wabhlen Sie in der Liste Typ die Option Linien-/Wellenldngendatei und klicken Sie
auf Exportieren.

» Wabhlen Sie einen Ordner zum Speichern der Datei und klicken Sie auf OK.

v" Die Datei mit dem Namen "lines.dat" ist im ausgewéhlten Ordner gespeichert.

10.2.4 Korrekturmodelle verwalten

Korrekturmodelle werden fiir die spektralen Korrekturen verwendet. Sie kénnen von ei-
nem Gerat auf ein anderes Gerat tibertragen werden. Korrekturmodell-Dateien haben
die Erweiterung MOD.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Datenverwaltung mit dem Meniibefehl Extras | Da-
tenverwaltung oder mit einem Klick auf das Symbol £.

» Wabhlen Sie in der Liste Typ die Option Korrekturmodelle.

Korrekturmodelle importieren  Mit diesem Befehl importieren Sie Korrekturmodelle in ASpect PQ.
» Klicken Sie auf Importieren.

» Wahlen Sie die zu importierende Korrekturmodell-Datei aus und klicken Sie auf Off-
nen.
Das Datenbankfenster Import Korrekturmodell erscheint.

» Klicken Sie auf Importieren.

v’ Das Korrekturmodell wird in die Datenbank tibernommen.

Korrekturmodelle exportieren  Mit diesem Befehl exportieren Sie das Korrekturmodell fiir die Nutzung auf einem ande-
ren Computer.

» Klicken Sie auf Exportieren.

» Markieren Sie im Datenbankfenster Export Korrekturmodell das gewiinschte Mo-
dell. Mehrfachauswahl ist méglich.

» Klicken Sie auf Exportieren.

» Geben Sie im Fenster Speichern unter den Namen und Speicherpfad ein und klicken
Sie auf Speichern.

v" Die Datei mit dem Korrekturmodell wird gespeichert.

Korrekturmodelle I8schen Mit diesem Befehl |6schen Sie nicht benétigte Korrekturmodelle.
» Klicken Sie auf Loschen.
» Markieren Sie im Datenbankfenster Korrekturmodelle das gewiinschte Modell.
» Klicken Sie auf Loéschen.

v' Das Korrekturmodell wird aus der Datenbank geléscht.
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HINWEIS

Durch das Loschen von Korrekturmodellen kbnnen Methoden unbrauchbar
werden

Beachten Sie, dass nicht gepriift wird, ob das Korrekturmodell in einer Methode verwen-
det wird.

Sehen Sie dazu auch

Spektrale Stérungen beseitigen — Fenster Spektren bearbeiten | Spektrale Korrektu-
ren [ 89]

10.2.5 Korrekturspektren I6schen

Nicht bendtigte Korrekturspektren kénnen Sie aus der Datenbank [6schen.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Datenverwaltung mit Klick auf das Symbol £.

» Wabhlen Sie in der Liste Typ die Option Korrekturspektren und klicken Sie auf L6-
schen.

» Wahlen Sie im Datenbankfenster Korrekturspektren das zu 16schende Spektrum und
klicken Sie auf Loschen.

v Es erfolgt eine Priifung, ob das Spektrum in einem Korrekturmodell verwendet
wird. Ist dies nicht der Fall, so wird das Korrekturspektrum geldscht.

10.2.6 Protokollvorlagen importieren

Vorlagen fir Druckprotokolle, die extern erstellt wurden, missen Sie Giber die Datenver-
waltung in ASpect PQ importieren:

» Offnen Sie das Fenster Daten | Datenverwaltung mit Klick auf £.

» Wabhlen Sie in der Liste Typ die Option Protokollvorlagen und klicken Sie auf Impor-
tieren.

» Wahlen Sie im Fenster Offnen die Datei aus und klicken Sie auf Offnen.
Protokolldateien tragen die Erweiterung ".Ist".

v Die Protokollvorlage wird in ASpect PQ importiert. Ordnen Sie nun die Protokoll-
vorlage dem Druckinhalt zu.

Sehen Sie dazu auch
Protokollvorlagen [ 125]

10.2.7 Linienfavoriten verwalten

Linienfavoriten importieren
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Linienfavoriten kdnnen im Fenster Methode festgelegt werden. Sie enthalten die fiir ei-
ne bestimmte Applikation verwendete Analysenlinie und die linienabhdngigen Metho-
denparameter. Linienfavoriten-Dateien haben die Erweiterung ".fav".

» Offnen Sie das Fenster Daten | Datenverwaltung mit Klick auf .

» Wahlen Sie in der Liste Typ die Option Favoriten.

Mit diesem Befehl importieren Sie einen Favoritendatensatz in ASpect PQ.

» Klicken Sie auf Importieren.
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» Klicken Sie im Datenbankfenster Favoriten - Detailansicht auf Importieren.

» Wihlen Sie die zu importierende Linienfavoriten-Datei aus und klicken Sie auf Off-
nen.

v Nach einer Abfrage wird der Favoritendatensatz Ihren Linienfavoriten hinzuge-
fugt.

Linienfavoriten exportieren » Klicken Sie auf Exportieren.

» Markieren Sie im Datenbankfenster Favoriten - Detailansicht den gew{inschten Da-
tensatz. Mehrfachauswahl ist méglich.

» Klicken Sie auf Exportieren.

» Geben Sie im Fenster Zieldatei (neu oder bestehend)' ) den Namen und Speicher-
pfad ein und klicken Sie auf Speichern.
Als Zieldatei kann auch schon eine existierende Datei verwendet werden. In diesem
Fall wird der Datensatz dort integriert.

v" Die Datei mit dem Datensatz der Linienfavoriten wird gespeichert.

Linienfavoriten I6schen Mit diesem Befehl |6schen Sie nicht benétigte Linienfavoriten.
» Klicken Sie auf Loschen.
» Markieren Sie im Datenbankfenster Favoriten - Detailansicht den Datensatz.
» Klicken Sie auf Loschen.

v' Der markierte Datensatz wird aus der Datenbank geléscht.

Sehen Sie dazu auch

Eigene Favoritenlinien definieren [ 31]

10.2.8 Worksheets importieren, exportieren und l16schen

Sie kénnen Worksheets im Fenster Daten | Datenverwaltung importieren, exportieren
und l6schen. Optional kénnen Sie beim Export die hinterlegten Methoden und Sequen-
zen mitgeben. Worksheets haben die Erweiterung WST.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Datenverwaltung mit dem Meniibefeh| Extras | Da-
tenverwaltung oder mit einem Klick auf das Symbol .

» Wahlen Sie in der Liste Typ die Option Worksheet.

Worksheet exportieren » Klicken Sie auf Exportieren.

» Markieren Sie im Fenster Worksheet exportieren das betreffende Worksheet. Zum
Export der im Worksheet enthaltenen Methoden und Sequenzen aktivieren Sie die
Option inklusive Sequenz und Methode(n).

» Klicken Sie auf Exportieren und geben Sie einen Ordner und einen Namen fir die
Exportdatei ein.

» Bestatigen Sie die Eingaben mit Speichern.
v Das Worksheet wird mit der Erweiterung WST exportiert.

Worksheet importieren » Klicken Sie auf Importieren.

» Markieren Sie im Fenster Worksheet importieren das Worksheet und klicken auf
Importieren. Um die im Worksheet enthaltenen Methoden und Sequenzen ebenfalls
zu importieren, aktivieren Sie die Option inklusive Sequenz und Methode(n).

» Wahlen Sie im Standardfenster das Worksheet aus und klicken Sie auf Offnen.
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Worksheets |6schen

v' Das Worksheet wird importiert.

» Auf Léschen klicken.

» Markieren Sie im Fenster L6schen das Worksheet und klicken Sie auf Loschen.

10.3 Ergebnisse im ASCII/CSV-Format speichern

Automatisch fortlaufender Da-
tenexport

Manueller Datenexport

Mess- und Analysenergebnisse kdnnen sowohl automatisch als auch manuell im ASCII/
CSV-Format gespeichert werden. Fiir beide Export-Formen werden im Fenster Optio-
nen | ASCII/CSV-Export die Parameter fiir das Dezimaltrennzeichen und das Spalten-
trennzeichen eingestellt.

Beim automatisch fortlaufenden Datenexport wird jeder Eintrag in die Ergebnistabelle
sofort in die vereinbarte ASClI-Datei ibertragen. Den Namen dieser ASCII-Datei legen
Sie im Fenster Optionen | Fortlaufender ASCII-Export fest.

Beim manuellen Datenexport kdnnen Sie die zu exportierenden Probenzeilen in der Er-
gebnistabelle auswahlen.

» Markieren Sie die Proben in der Ergebnisliste.
Halten Sie die Strg- oder Umschalttaste gedriickt und wéhlen Sie die Proben mit ei-
nem Klick auf die Probenzeile aus. Alle Probenzeilen markieren Sie mit dem Men-
tbefehl Bearbeiten | Alles markieren.

» Offnen Sie mit dem Meniipunkt Bearbeiten | Auswahl speichern das Standardfens-
ter Speichern unter.
Alternativ kdnnen Sie auch mit der rechten Maustaste auf die markierten Zeilen kli-
cken und im Kontextment( einen entsprechenden MenUpunkt wahlen.

» Geben Sie den Dateinamen ein und bestétigen Sie mit OK.
Die Daten werden in einem fiir Tabellenkalkulationsprogramme lesbaren Format mit
der Erweiterung ".csv" gespeichert.

Sehen Sie dazu auch
Exportoptionen [+ 140]
Optionen zum fortlaufenden ASCII-Export [ 140]

10.4 Einheiten spezifizieren
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Im Fenster Daten | Einheiten werden programmweit verfliighare Einheiten verwaltet.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Einheiten mit Klick auf das Symbol .

Es stehen jeweils 3 Vorzugsvarianten (bei Lésungen: mg/L, ug/L, ng/L, mg/kg(lig); bei
festen Proben: mg/kg, pg/kg, ng/kg, m-%) zur Verfiigung. Diese Einheiten kdnnen vom
Anwender nicht gedndert werden. Davon abweichende Einheiten kénnen frei definiert

werden. Bei freier Definition ist unter Faktor der Konvertierungsfaktor einzugeben:

Option Beschreibung

Einheit Bezeichnung der Einheit (max. 10 Zeichen)

Kommentar Bemerkungen (max. 20 Zeichen)

Faktor Faktor 1 entspricht 1 pg/L bzw. pg/kg, Faktor 1000 entspricht 1 ng/L
bzw. ng/kg
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Option Beschreibung

Art fest
Einheit bezogen auf feste Probe

fliissig

Einheit bezogen auf fliissige Probe (L6sung)

fliissig grav.

Einheit bezogen auf fliissige Probe, die eingewogen wird, z. B. Ol

Mit den Schaltflachen kénnen Sie eigene Eintrage verwalten.

Schaltflache Beschreibung

Anhdngen Neue Zeile an das Ende der Liste anhangen

Einfiigen Neue Zeile oberhalb der aktuellen Zeilenmarkierung einfiigen
Loschen Nur anwenderdefinierte Einheiten, Vorzugseinheiten kénnen nicht

geléscht werden

Speichern Anderungen und Eingaben speichern

10.5 Datenbanken fiir Stocks und QC-Proben verwalten

Die Datenbanken mit den haufig verwendeten Stock-Standards und QC-Proben wird im
Fenster Daten | Stock-Std/QC-Proben verwaltet. Sie kénnen Eintrdge diesen Datenban-

ken hinzufiigen, 16schen oder editieren. Die Stockstandards und QC-Proben stehen in
der Methodenentwicklung zur Verfligung.

» Offnen Sie das Fenster Daten | Stock-Std/QC-Proben mit Klick auf das Symbol .
» Wabhlen Sie die Option Stock-Standard oder QC-Proben.

» Geben Sie in der Tabelle die Parameter der Standards ein oder editieren Sie diese:

Tabellenspalte Bedeutung

Name Bezeichnung des Standards (max. 20 Zeichen) eingeben.

Einheit Bezeichnung der Einheit (max. 10 Zeichen) des Standards wéhlen.
Elemente und Kon- Die Eingabe der Elementkonzentration erfolgt im Format "Element-
zentrationen symbol Konzentration" in der ausgewahlten Einheit, z. B. Fe 0.5;Cu

10; Co 0.005. Alternativ 6ffnen Sie mit Konzentrationen das Einga-
befeld Konzentrationseingabe, in dem Sie jedem Element die Kon-
zentration zuordnen kdénnen.

Mit den Schaltflachen kénnen Sie die Eintrédge verwalten:

Schaltflache Funktion

Anhéngen Neue Zeile an das Ende der Liste einfiigen.

Einfiigen Zeile oberhalb einer markierten Zeile in der Liste einfiigen.

Loschen Markierte Zeile 16schen.

Speichern Listen der Stockstandards/QC-Proben speichern.

Konzentrationen Eingabefeld fiir Element und Konzentration des markierten Standards
6ffnen.
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10.6 Vordefinierte Bemerkungen erstellen

Bemerkung erstellen

Fur folgende Vorgénge kénnen benutzerdefinierte Bemerkungen voreingestellt werden:

Methode speichern
Sequenz speichern
Neuberechnung starten
Messung starten

Die benutzerdefinierten Bemerkungen kdnnen jeweils tiber die Schaltflache ... neben
dem Feld Beschreibung in den entsprechenden Fenstern eingefiigt werden.

»

Offnen Sie das Fenster Daten | Vordefinierte Bemerkungen mit Klick auf das Symbol

Wahlen Sie in der Liste Kategorie auswahlen den Vorgang.
Offnen Sie mit einem Klick auf Vorlage bearbeiten die Liste der Bemerkungen.

Erstellen Sie eine neue Bemerkung mit Klick auf Neu. Geben Sie unter Bezeichnung
eine Bezeichnung ein, unter der die Bemerkung anwahlbar ist. Im Feld Text tragen
Sie die eigentliche Bemerkung ein.

Fine Bemerkung kann iiber Andern editiert oder iiber Léschen aus der Auswahlliste
entfernt werden.

10.7 Windows-Zwischenablage verwenden

Ergebnisdaten in die Zwischen-

ablage kopieren
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Ergebnisse ausgewahlter Proben kdnnen direkt in die Zwischenablage von Windows ko-
piert und damit anderen Windows-Anwendungen zuganglich gemacht werden.

Die Befehle dazu finden Sie im Men( Bearbeiten:

Menii Bearbeiten...  Beschreibung

Nur sichtbare Spal- Die sichtbaren Probenergebnisse in der aktuellen Tabelle kopieren.
ten kopieren

Alle Spalten kopie- Die Probenergebnisse aus allen Tabellen kopieren.

ren

Spaltentitel Wenn aktiviert (mit Hakchen), wird die Titelzeile mit den Spaltenbe-

zeichnungen mit kopiert.

» Markieren Sie die Proben in der gewiinschten Tabelle der Ergebnisliste.

- Halten Sie die Strg- oder Umschalttaste gedriickt und wahlen Sie die Proben mit
einem Klick auf die Probenzeile aus.

- Alle Probenzeilen markieren Sie mit dem Menibefehl| Bearbeiten | Alle Spalten
kopieren.

Aktivieren Sie gegebenenfalls den Meniibefehl Bearbeiten | Spaltentitel, um die Ti-

telzeile mit zu kopieren.

Wahlen Sie den entsprechenden Meniibefehl, um die Ergebnisse in die Zwischenab-

lage zu kopieren.
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Grafiken als Screenshot kopie-  Grafikfenster und Grafiken von Kalibrierkurven, Intensitatssignalen oder Emissionssigna-
ren len kénnen als Screenshot in die Zwischenablage kopiert werden.

» Klicken Sie mit der rechten Maustaste auf die Grafik. Es erscheint ein Kontextment
mit zwei Kopierbefehlen.

» Wahlen Sie den Kopierbefehl, um das gewiinschte Objekt zu kopieren: nur die Grafik
oder das gesamte angezeigte Fenster kopieren.

v" Das gewahlte Objekt wird in die Zwischenablage kopiert und steht anderen Win-
dowsanwendungen zur Verfligung.
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11 ASpect PQ anpassen

Im Fenster Optionen werden folgende Einstellungen vorgenommen, die fiir die gesamte

Bedienung von ASpect PQ giiltig sind:

= Ansichtsoptionen

®  Speicherorte fiir Dateien

= Parameter fiir den Datenexport

= Allgemeingiiltige Einstellungen fiir den Analysenablauf, fiir die Kalibration und
Blindwertkorrektur

Die vorgenommenen Einstellungen bleiben nach dem Verlassen und Wiederstarten von
ASpect PQ erhalten. Die Schaltflache Standardeinstellungen setzt alle Optionen auf
eingestellte Werte zuriick.

Das Fenster Optionen 6ffnen Sie mit dem Menipunkt Extras | Optionen.

11.1 Ansichtsoptionen

Im Fenster Optionen | Ansicht legen Sie die auf der Arbeitsoberflache sichtbaren Funk-
tionen fest. Screenshot

Fenster Optionen| Ansicht o

Ansicht Qrdner ASCII/CSV-Export Fortlaufender ASCII-Export Analysenablauf Kalibrierung

Anzeigen

[ werkzeugleiste anzeigen [ Ereignisfenster nicht anzeigen

[ symbolleiste anzeigen [ Ergebnisanzeigen automatisch ausblenden
@ links O rechts [ Tooltips anzeigen

O oben O unten

Farben

Methode: Sequenz:

Proben: Daten:

Transparenz[%]: 8 2 Nutzsignal —
System

M Bildschirmausdruck verwendet Druck-Taste (sonst F5)
[ Bildschirmschoner zulassen

Protokolityp (kompakt oder volistandig) abfragen

Standardeinstellungen 0K Ubernehmen Abbrechen

Option Beschreibung

Werkzeugleiste an-  Werkzeugleiste mit den Schaltflachen fiir die Messroutine anzeigen

zeigen

Symbolleiste anzei-  Symbolleiste mit den groRen Schaltflachen fir den Schnellzugriff an-

gen zeigen und Symbolleistenposition auswahlen
Die Position der Symbolleiste kann durch Ziehen mit der Maus eben-
falls gedndert werden, wobei die Einstellung nicht bis zum nachsten
Programmstart gespeichert wird.

Ereignisfenster Die Ereignisfenster (z. B. Verzégerungszeit) nicht anzeigen

nicht anzeigen Die Meldungen werden stattdessen in der Statusleiste des Hauptfens-

ters eingeblendet.
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Option

Ergebnisanzeigen
automatisch aus-
blenden

Beschreibung

Ergebnisfenster werden ausgeblendet, wenn Unterfenster (z. B. Fens-
ter Methode) geéffnet werden. Nach SchlieRen der Unterfenster wer-
den die Ergebnisfenster wieder angezeigt.

Tooltips anzeigen

Uber allen Symbolschaltflichen und fiir die Spaltentitel in den Fens-
tern Methode, Sequenz und Proben-ID kleine Hilfetexte (Tooltips)
einblenden.

Farben

Die Schaltflache 4.4 6ffnet den Farbauswahl-Dialog. Es kénnen vorde-
finierte oder neu definierte Farben fiir den Listen-Hintergrund festge-
legt werden.

Bildschirmausdruck
verwendet Druck-
Taste (sonst F5)

StandardméRig wird der Bildschirmausdruck mit F5 ausgeldst. Die
Taste Drucken auf der Tastatur wird dabei fir die Windows-Zwi-
schenablage-Funktion verwendet. Ist dieses Kontrollkéstchen akti-
viert, dann 16st die Taste Drucken den Bildschirmausdruck aus. Diese
Option wird erst nach Neustart von ASpect PQ aktiv.

Bildschirmschoner
zulassen

Wenn aktiviert, schaltet sich der Windows-Bildschirmschoner in Ein-
gabepausen ein.

Protokolltyp (kom-
pakt oder vollstan-
dig) abfragen

Beim Druck von Ergebnisfenstern iber den Meniipunkt Datei | Dru-
cken | Aktives Fenster kann zwischen einem vollstdndigem oder ei-
nem kompakten Protokoll gewéhlt werden. Ein Klick auf diese Schalt-
flache setzt die Auswahl Diesen Ergebnisreporttyp immer verwen-
den wieder zuriick, sodass der Protokolltyp erneut ausgewéhlt werden
kann.

11.2 Speicherpfade

Bei der Installation werden Speicherpfade fiir Dateien festgelegt. Sie werden im Fenster
Optionen | Ordner angezeigt und kdnnen zum Teil hier editiert werden.

Ordner

Programm

Beschreibung

Installationspfad der ausfithrbaren Programmdateien

Arbeitsverzeichnis

Verzeichnis fiir Anwenderdaten

Das Arbeitsverzeichnis enthélt weitere Unterordner. Es wird bei der
Installation oder durch die optionale Benutzerverwaltung festgelegt.

Temporare Daten

Verzeichnis fiir vom Programm temporér angelegte Daten

Probeninformation

Voreingestellter Pfad fiir das Offnen und Speichern von Probeninfor-
mationsdateien

Dieser Pfad kann geandert werden. Klicken Sie auf «ss, um den neuen
Ordner auszuwéhlen. Beim Offnen und Speichern der Probeninforma-
tionsdateien kann ein abweichender Pfad ausgewahlt werden.

Export/Import

Voreingestellter Pfad fiir den Export und Import von Methoden- und
Sequenzdaten und Export von Ergebnisdaten als CSV-Dateien

Dieser Pfad kann gedndert werden. Klicken Sie auf 4ss, um den neuen
Ordner auszuwahlen. Auch beim Exportieren und Importieren kann
ein abweichender Pfad ausgewéhlt werden.

Ergebnisse Verzeichnis fiir Ergebnisdaten
Dieses Standard-Verzeichnis kann weitere Unterordner fiir Ergeb-
nisspeicherung enthalten. Diese Ordner stehen beim Messstart fir die
Dateiablage zur Verfiigung.

Anwendungsdaten Verzeichnis fiir Daten, in dem ASpect PQ notwendige Daten ablegt
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11.3 Exportoptionen

Einstellungen

Im Fenster Optionen | ASCII/CSV-Export werden die Parameter fiir den ASCII-Export
von Ergebnisdaten festgelegt. Die Parameter gelten sowohl fiir den automatisch fortlau-
fenden als auch den manuellen Datenexport.

Option Beschreibung
Dezimaltrennzei- Gibt das Trennzeichen fiir Dezimalzahlen an
chen

Listentrennzeichen Gibt an, durch welches Zeichen die Elemente einer Liste voneinander
getrennt werden

Fur den Export der Ergebnislisten wahlen Sie die Trennzeichen Dezimaltrennzeichen
und Listentrennzeichen.

Im Bereich Zu exportierende Ergebnis-Felder wird festgelegt, welche Spalten der Er-
gebnistabelle in die ASCII-Datei exportiert werden. Die Option alle exportiert samtliche
Spalten der Ergebnisliste (mit allen Unterkarten). Die Option nur ausgewahlte Felder
6ffnet eine Liste, in der die zu exportierenden Spalten ausgewéhlt werden kdnnen.

Sehen Sie dazu auch
Ergebnisse im ASCII/CSV-Format speichern [ 134]

11.4 Optionen zum fortlaufenden ASCII-Export

Export von Ergebnisdaten
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Im Fenster Optionen | Fortlaufender ASCII-Export wird der automatische Export von
Ergebnisdaten wahrend des Analysenablaufs aktiviert. Die Exportdatei wird jeweils nach
der Ausgabe einer neuen Zeile im Ablauf- und Ergebnisfenster aktualisiert. Die Daten
werden an bereits bestehende Dateien angehangt.

Weitere Exportoptionen werden im Fenster Optionen | ASCII/CSV-Export festgelegt.

Das Kontrollkastchen Fortlaufender ASCII-Export von Ergebnisdaten aktiviert die Ex-
portfunktion. Danach ist eine Option fiir den Dateinamen zu wahlen:

Option Beschreibung

Methodenbezeich- Der Dateiname entspricht der Bezeichnung der Methode. Die Dateier-

nung.csv weiterung ist ".csv". Die Datei wird im Standardpfad Export/Import
(Fenster Optionen | Ordner) abgelegt.

Bezeichnung der Der Dateiname entspricht der Bezeichnung der Ergebnisdatei. Die Da-

Ergebnisdatei.csv teierweiterung ist ".csv".

Die Datei wird im Standardpfad Export/Import (Fenster Fenster Op-
tionen | Ordner) abgelegt.

anderer Dateiname und Pfad konnen frei vergeben werden.

Die Schaltflache ..o 0ffnet das Standardfenster Speichern unter, um
einen Speicherpfad und einen Dateinamen zu vergeben.

Die Daten werden fortlaufend in diese Datei geschrieben, bis ein neu-
er Name vergeben oder eine andere Option zur Bezeichnung ausge-
wahlt wird.
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Option Beschreibung

Fiir jede Probe eine  Der Dateiname wird um die Zeilennummer der Ergebnisliste und den
Datei erzeugen Probennamen ergénzt. Nicht erlaubte Zeichen werden durch Unter-

(Zeile und Proben- striche ersetzt (z. B. Testmethode-001 QC 1 mg_L.csv).
name wird an Da-

teinamen ange-
hangt)

Spektrenexport Fur den Spektrenexport aktivieren Sie die Option Fortlaufender Spektren-Export (CSV)

und wahlen einen Speicherpfad.

Die Spektren werden zusatzlich als CSV-Dateien in den spezifischen Exportpfad expor-
tiert. Der Dateiname wird nach dem Schema "Listenzeile-Probenbezeichnung-Linienbe-
zeichnung-Wiederholungsmessung" gebildet, z. B. 0007-Probe-Al309-02.csv.

11.5 Optionen zum Analysenablauf

Im Fenster Optionen | Analysenablauf legen Sie allgemeingiiltige Einstellungen fiir den
Analysenablauf fest. Screenshot

Fenster Optionen | Analysenab- €2

lauf Ansicht Ordner ASCI/CSV-Export Fortlaufender ASCII-Export Analysenablauf Kalibrierung

Sequenz abbrechen bei Zusatzliche Fehlerpriifungen
[] Ablage des optischen Systems Monotonie der Kalbrierpunkte
[ ungiittiger Kalibrierfunktion

[ Uberschreitung des Zerstauber-Kontrollwerts

Ergebnisanzeigen Sonstiges

[ signalverlauf [ Datunyzeit an Ergebnisdateinamen anhangen

[ spektrendarstelung [ Fortlaufender Export auch bei Neuberechnung

[ Bargraph [J Zeitstempel bei Neuberechnung nicht aktualisieren

Skalierung des max. Signalwertes: [ spiilgas beim Loschen des Plasmas abschalten

auto v
[ Report-Fenster
[ probenkonz. in Bezugskurve

Standardeinstellungen oK Ubernehmen Abbrechen

Sequenz abbrechen nach fol-

Die Analyse wird hinsichtlich folgender Fehler tiberwacht und kann nach Auftreten die-
genden Fehlern

ser Fehler abgebrochen werden:

Option Beschreibung

Ablage des opti- Stoppt, wenn die Einstellung der Wellenldnge (Ne-Korrektur) fehler-
schen Systems haft ist

ungiiltiger Kali- Stoppt, wenn die Kalibrierfunktion nicht berechnet werden konnte
brierfunktion

Uberschreitung des  Stoppt, wenn der Zerstauber-Kontrollwert tiberschritten ist
Zerstauber-Kon-

Wahrend der Kalibrierung wird der Kontrollwert des Zerstduberflusses
trollwerts

ermittelt. Wenn sich wahrend der nachfolgenden Analyse der Kon-
trollwert andert, ist das ein Hinweis darauf, dass Partikel den Zerstau-
ber zusetzen.
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Zusatzliche Fehlerpriifung

Ergebnisanzeigen

Sonstiges

Option

Monotonie der Ka-

Beschreibung

Es erfolgt ein Test auf Monotonie der Kalibrierpunkte.

librierpunkte Der Monotonietest untersucht, ob hohere Standardkonzentrationen
auch zu héheren Messwerten fiihren.
Option Beschreibung

Signalverlauf

Waéhrend des Analysenablaufs wird ein Fenster mit einer Darstellung
des zeitabhdngigen Verlaufs des Messsignals angezeigt.

Spektrendarstel- Wahrend des Analysenablaufs wird ein Fenster mit einer Darstellung
lung des aufgenommenen Spektralbereichs angezeigt.
Bargraph Zeigt gemessene Intensitaten als Balkendiagramm an

Skalierung des
max. Signalwertes

Legt das Maximum der Messwert-Achse fir die Darstellungen des Si-
gnalverlaufs fest

auto: Automatische Achsenskalierung.
Alternativ kann diese Einstellung auch mit der Meniifunktion An-
sicht | Skalierung vorgenommen werden.

Report-Fenster

Wahrend des Analysenablaufs wird ein Fenster angezeigt, das Status-
informationen zum Plasma ausgibt.

Probenkonz. in Be-
zugskurve

Zeigt das Fenster Probenkonz. in Bezugskurve mit der aktuellen Kali-
brierkurve und, soweit bereits gemessen, Rekalibrierkurve an. Nach
der Probenmessung wird die Berechnung der unkorrigierten Konzen-
tration aus der Emission mit roten Hilfslinien verdeutlicht. Im Falle der
Additions-Kalibrierung wird die umgerechnete Kalibrierkurve ange-
zeigt.

Option

Datum/Zeit an Er-
gebnisdateinamen
anhdngen

Beschreibung

Aktuelle PC-Zeit beim Messstart wird automatisch an den Namen der
Ergebnisdatei angehangt.

Fortlaufender Ex-
port auch bei Neu-
berechnung

Nach einer Neuberechnung werden die Ergebnisse automatisch ex-
portiert.

Zeitstempel bei
Neuberechnung
nicht aktualisieren

Nach Neuberechnen der Ergebnisse bleiben die Originalzeiten der
Messung erhalten.

Spiilgas beim L6~
schen des Plasmas
abschalten

Um Gas zu sparen, wird das Spiilgas beim Léschen des Plasmas abge-
schaltet.

Sehen Sie dazu auch
Kalibrierung [ 94]

Kalibrierparameter eingeben (Fenster Methode | Kalibrierung) [ 40]

11.6 Alligemeine Einstellungen fiir die Kalibration und Blindwertkorrektur
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Im Fenster Optionen | Analysenablauf legen Sie allgemeingliltige Einstellungen fir die
Kalibration fest und wahlen ein Verfahren fiir die Blindwertkorrektur aus.
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Kalibrierung

Blindwertkorrektur

In dieser Gruppe nehmen Sie fiir die Kalibrierung grundlegende Einstellungen vor. In der
Voreinstellung sind alle Kontrollkdstchen deaktiviert.

Option Beschreibung
Korrelationskoeffi- Kennzahl der Anpassungsgiite der Kalibrierkurve auswahlen
zient

R: Korrelationskoeffizient
R? I: BestimmtheitsmalR

R?(adj.): adjustiertes BestimmtheitsmaR

Prognose- statt Wenn aktiviert, wird das Prognoseband fiir die Kalibrierung angezeigt.
Konfidenzband an- Das Konfidenzband ist in den Standardeinstellungen vorgesehen.
zeigen

auto vergleicht mit  "auto" bezeichnet die automatische Auswahl der Kalibrierfunktion.

quadratischer statt Wenn aktiviert, wird die quadratische Funktion fiir den Vergleich her-
rationaler Funktion ~ angezogen. Die Standardeinstellung ist die gebrochen rationale Funk-
tion.

Anstieg fiir mittlere  Wenn aktiviert, wird der Anstieg der Kalibrierkurve an der mittleren
Konzentration statt ~ Konzentration des Kalibrierbereiches berechnet. In der Standardein-
0 berechnen stellung wird der Anstieg fiir die Konzentration O berechnet.

HINWEIS

Fir eine Kompatibilitat der Berechnung der quadratischen Kalibrierfunktion nach DIN
38402 und ISO 8466-2 sind alle oben genannte Optionen zu aktivieren.

Fir die Blindwertkorrektur kann zwischen 2 verschiedenen Berechnungsverfahren ge-
wéhlt werden: Konz.1-basiert oder Konz.2-basiert.

Beim Konz.2-basierten Berechnungsverfahren wird zunéchst die Originalkonzentration
des Blindwerts (Conc2g,) auf Basis der Proben-IDs des Blindwerts berechnet. Bei Ermitt-
lung der Konz.2 der Probe wird Conc2g, berticksichtigt.

Beim Konz.1-basierten Berechnungsverfahren wird die direkt aus der Probe ermittelte
Blindwertkonzentration (Concly,,) fir die Berechnung der Probenkonzentration heran-
gezogen. Dieses Verfahren kann genutzt werden, wenn die Proben-ID-Daten (z. B. Ver-
diinnungen) die Konzentration der Blindwert-Lésungen nicht stark beeinflussen und
deshalb keine Proben-ID-Daten fiir die Blindwerte eingegeben werden.

Berechnungsbeispiel fir fliissige Originalprobe mit Vorverdiinnung:

= Konz.1-basiert: Conc2,,,. = (Concl,,,. — Concly,,) * DFq, .

= Konz.2-basiert: Conc2, .. = (Conclg, e * DFg,mpe) = CONc2g,

Concls,mpre Konzentration der Probe ohne Beriicksichtigung der Angaben in der Proben-
ID

Conc2q,mpe Originalkonzentration der Probe

Conclyyn Konzentration des Blindwerts ohne Beriicksichtigung der Angaben in der Pro-
ben-ID

Conc2g,0 Originalblindwert

DFs,mple Verdiinnungsfaktor der Probe

Fir die Blindwertkorrektur ist standardméaRig das Konz.2-basierte Verfahren voreinge-
stellt. Wenn Sie auf das verkiirzte Konz.1-basierte Verfahren ohne Berlicksichtigung der
Proben-ID des Blindwertes zuriickgreifen méchten, aktivieren Sie die Option Blindwert-
korrektur auf Konz.1-Basis .
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Nachweis- und Bestimmungs-  Sie kdnnen fiir die Nachweisgrenzen und Bestimmungsgrenzen die Faktoren und Anzahl

grenze Wiederholungsmessungen editieren. Die berechneten Nachweisgrenzen/Bestimmungs-
grenzen werden im Fenster Kalibrierung angezeigt. Wenn die Einstellungen auf vor-
handene Ergebnisse angewendet werden sollen, miissen die Ergebnisse nachberechnet
werden. Die verwendeten Faktoren und Anzahl Messwiederholungen werden im Fenster

Kalibrierung und in den Druckprotokollen der Kalibration und Ergebnis/Leerwert-Mes-
sungen ausgegeben.

Zum Editieren der Faktoren und Messwiederholungen klicken Sie auf NWG und UG. Fol-
gende Standardeinstellungen sind vorgesehen:

Parameter Wert
Faktor NWG 3
FaktorBG 9

Anzahl der Wieder- 11
holmessungen
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12 Datenaustausch mit einem externen
Auftragsverwaltungssystem einrichten

Sie kdnnen dber eine Datenschnittstelle Messergebnisse im ASCII/CSV-Format von
ASpect PQ in ein Laborinformations-Management-System (LIMS) oder in ein anderes
externes Programm exportieren.

Darlber hinaus kdnnen Sie Probeninformationsdaten (Proben-ID) im ASCII/CSV-Format
aus externen Programmen, wie z. B. LIMS oder Microsoft Office-Anwendungen, impor-
tieren.

12.1 Messergebnisse exportieren

Exportoptionen festlegen

Automatischen Export einrich-
ten

Sie kdnnen Messergebnisse zur weiteren Verarbeitung in anderen Anwendungen wie ei-
nem LIMS sowohl automatisch als auch manuell in den Textformaten ASCII/CSV expor-
tieren.

»
»

Offnen Sie das Fenster Optionen mit dem Meniipunkt Extras | Optionen.

Legen Sie auf der Karte Ordner unter Export/Import den Speicherpfad fiir den Ex-
port von Ergebnisdaten fest.

Legen Sie auf der Karte ASCIlI/CSV-Export die Trennzeichen fest:
- Dezimaltrennzeichen: Trennzeichen fiir Dezimalzahlen auswahlen.

— Listentrennzeichen: Zeichen auswahlen, das die Elemente einer Liste voneinan-
der trennt.

Legen Sie die Felder fiir den Ergebnisexport fest:

- alle: Sdmtliche Spalten der Ergebnisliste, mit allen Unterkarten, exportieren.

- nur ausgewahlte Felder: Mit einem Klick auf ... 6ffnen Sie eine Liste, in der Sie
die zu exportierenden Spalten auswahlen kénnen.

Ubernehmen Sie die Exporteinstellungen mit einem Klick auf Schaltfliche Uberneh-
men.

v' Sie haben die Exportoptionen festgelegt. Die Einstellungen gelten fiir den auto-
matischen und manuellen Export.

Richten Sie den automatischen Export von Ergebnisdaten wahrend des Analysenablaufs
ein. Die Software aktualisiert die Exportdatei unmittelbar nach Ausgabe einer neuen Zei-
le im Ablauf- und Ergebnisfenster. Dabei hdngt die Software die neuen Daten an die be-
stehende Exportdatei an.

4
4
4

Wechseln Sie im Fenster Optionen auf der Karte Fortlaufender ASCII-Export.
Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Fortlaufender ASCII-Export von Ergebnisdaten.
Legen Sie den Dateinamen fiir die Exportdatei fest:

- Methodenbezeichnung.csv: Der Dateiname entspricht der Bezeichnung der Me-
thode, mit der Dateierweiterung ".csv".

- Bezeichnung der Ergebnisdatei.csv: Der Dateiname entspricht der Bezeichnung
der Ergebnisdatei, mit der Dateierweiterung ".csv".

- anderer: Offnen Sie mit einem Klick auf die Schaltfléche ... das Standardfenster
Speichern unter. Vergeben Sie einen Speicherpfad und Dateinamen.
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Ergebnisse manuell exportieren

Datenformat

146

v" Die Software schreibt die Daten fortlaufend in die Datei, bis Sie einen neuen Na-
men vergeben oder eine andere Option zur Dateibezeichnung auswéhlen.

Aktivieren Sie das Kontrollkéstchen Fiir jede Probe eine Datei erzeugen (Zeile und
Probenname wird an Dateinamen angehéngt), wenn Sie fiir jede Probe eine Datei
erzeugen mochten.

v' Die Software erganzt den Dateinamen um die Zeilennummer der Ergebnisliste
und den Probennamen. Nicht erlaubte Zeichen werden durch Unterstriche ersetzt
(z. B. Testmethode-001 QC 1 mg_L.csv).

Aktivieren Sie das Kontrollkastchen Fortlaufender Spektren-Export (CSV) , wenn Sie
auch Spektren automatisch exportieren mochten. Wahlen Sie unter Exportpfad den
Speicherpfad.

Ubernehmen Sie die Exporteinstellungen mit einem Klick auf Schaltfliche Uberneh-
men.

Wechseln Sie auf Karte Analysenablauf.

Aktivieren Sie das Kontrollkdstchen Fortlaufender Export auch bei Neuberechnung,
wenn Sie Ergebnisse auch nach einer Neuberechnung automatisch exportieren
mochten.

SchliefRen Sie das Fenster mit einem Klick auf OK.

v Sie haben den automatischen Datenexport eingerichtet.

Exportieren Sie Messergebnisse alternativ manuell.

»
»

Wechseln Sie im Hauptfenster auf die Karte Ergebnisse.

Markieren Sie die Proben in der Ergebnisliste.

Halten Sie die Strg- oder Umschalttaste gedriickt und wéhlen Sie die zu exportieren-
den Daten durch Mausklick auf die jeweilige Probenzeile aus.

Alle Probenzeilen markieren Sie mit dem MenUpunkt Bearbeiten | Alles markieren.

Wahlen Sie den Meniipunkt Bearbeiten | Auswahl speichern.

Geben Sie im Standardfenster Speichern unter einen Dateinamen ein. Bestatigen Sie
die Eingabe mit Klick auf OK.

v’ Die Software exportiert die Ergebnisse im ASCII/CSV-Format mit der Dateierwei-
terung ".csv".

Bei Auswahl von MenUpunkt Bearbeiten | Nur sichtbare Spalten kopieren oder Alle
Spalten kopieren kopiert die Software die Daten in die Zwischenablage. Sie kdnnen
die Daten (iber die Tastenkombination Strg+V in eine gedffnete Excel-Datei ibertra-
gen.

Die Software trennt die Eintrdge der Textdatei durch das spezifizierte Listentrennzei-
chen. Jede Zeile schlieRt mit einem Zeilenende (CR/LF) ab.

Die Exportdatei beginnt mit Kopfdaten, die Angaben Uber das Gerét, die Version der
verwendeten Software und Datum und Uhrzeit der Dateierzeugung enthalten.

Das Datum wird entsprechend der Einstellung in der Windows Systemsteuerung for-
matiert. Dabei wird das Datumsformat (kurz) verwendet.

Nach einer Leerzeile folgt die Liste der zu exportierenden Felder.

Die Kopfdaten werden nur einmal erzeugt. Nach den Kopfdaten folgen die Mess-
werte.
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Beispiel flr eine Exportdatei:

Instrument: PQ 9200 #10587200262BB0101 Tech: ICP-OQES
SW-Version: ASpect PQ 1.3.2.2007 Created: 29.10.2024 14:04

Nr.;Name;Linie; Typ;Einheit;Konz.1;SD1; RSD%; VB; VF;Einheit;
KEonz.2;SD2;RSD%;VB;100%
norm.;QC;QC;QC;Bem.;Ints.;SD(Ints.);RSD%; Datum; Zeit;
Norm.Ints.;SD;RSD%;Masse;Einh.;Feuchte[%];RHF[%];Einw. [mg];
Fehler;Pos; Vor-VE;Einw. [g];Vol. [mL];Ges.einw.
Hg];Name(Z);AS—VF;BW—
Korr.; Faktor;Einzelwerte(Ints.) ;;;Untergrund(Ints.) ;
1;samplel;Co237.863;0;1g/L;1968;47.49;
2.41;215.9;1;mg/L;1.9€68;0.0475; 2.41;0.2159;;;:;::>
EAL;257059;6194; 2.41;29.10.2024;14:04;;;;:;::;:::101;
1.000;;:;::; 1;aus;
.00;256411;251214;263551;20389;9786;275849;
2;5amplel;Ni231.604;0;ng/1;1537;62.95;
.10;93.89;1;mg/L;1.537;0.0630;

o

[ RS S

.00;246002;252054;266131;4598;16546;33369;
3;Sample?;C0237.863;0;1g/L;2289;17.01;
0.74;254.0;1;mg/L;2.289;0.0170; 0.74;0.2540;;;:::>
KAL;298914;2219; 0.74;29.10.2024;14:04;;;:::;::::;102;
1.000;:;:; 1;aus;
0.00;300902;299321;29€520;27198;27379;28180;

4; Sample2;Ni231.604;0;1g/L;1755;20.57;
1.17;108.4;1;mg/L;1.755;0.0206; 1.17;0.1084;;;;;>
KAL;2%90377;3374; 1.16;29.10.2024;14:04;;;:::::::102;
1.000;;:;:; 1l;aus;
0.00;294115;287557;289459;26485;9243;18241;

Abb.1  CSV-Export

12.2 Probeninformationsdateien importieren

Proben-ID manuell importieren

Sie kdnnen Probeninformationsdateien (Proben-ID) im ASCII/CSV-Format mit einem
LIMS oder mit Microsoft Office-Anwendungen generieren und manuell importieren.

Stellen Sie flir einen erfolgreichen Import sicher, dass die einzelnen Zeilen der Probenin-

formationsdatei durch Zeilenendezeichen (CR/LF) abschlieRen.

Beispiel flr eine gliltige Probeninformationsdatei:
Samplel;101;1.000000;mg/L;0.00170;;100.000000;ID154-21;
[1.000000;0;-1.000000;0.000000;alle

Sample2;102;1.000000;mg/kg (1iq) ;0.001;2;5.6;100.000000;
ID154-22;5.000000;0;-1.000000;0.000000;Co

Abb.2  CSV-Import

» Eine Proben-ID kénnen Sie mit einer der folgenden Alternativen 6ffnen:
- Klicken Sie in der Werkzeugleiste auf das Symbol |ms] neben dem Feld Proben.
- Wabhlen Sie den Men(punkt Datei | Probeninformations-Datei 6ffnen.
- Klicken Sie im Fenster Proben-ID auf Offnen.

» Wahlen Sie im Standardfenster Offnen die Datei aus.

v’ Die Proben-ID wird im Fenster Proben-ID angezeigt und kann fiir die nachste
Analyse verwendet werden.
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12.3 Felder des Ergebnisexports
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Feldname Beschreibung Datentyp

Nr. Nummer in der Sequenzliste Ganzzahl

Name Name der Probe, des Standards Zeichenkette, max. 20 Zei-
oder der QC-Probe/Standard chen

Linie Elementlinie Zeichenkette, max. 10 Zei-

chen

Typ Analyt oder Interner Standard Ganzzahl
0 = Analyt
IS1 ... x = Interner Standard

Einheitl Einheit der Konzentration 1 (Kon- Zeichenkette, max. 10 Zei-
zentration der Analysenprobe) chen

Konz.1 Konzentration des Analyten in der Dezimalzahl
Probe/im Standard

SD1 Standardabweichung der Konz. 1 Dezimalzahl
(Mittelwertstatistik)

RSD% Relative Standardabweichung der Dezimalzahl
Konz. 1 (Mittelwertstatistik)

VB Vertrauensbereich der Konz. 1 Dezimalzahl

VF Verdlinnungsfaktor bei automati- Dezimalzahl
scher Verdiinnung der Probe (wird
fur Konz.-Berechnung berticksich-
tigt)

Einheit2 Einheit der Konzentration 2 (Kon- Zeichenkette, max. 10 Zei-
zentration der Originalprobe) chen

Konz.2 Konzentration der Originalprobe Dezimalzahl

SD2 Standardabweichung der Konz. 2 Dezimalzahl
(Mittelwertstatistik)

RSD% Relative Standardabweichung der Dezimalzahl
Konz. 2 (Mittelwertstatistik)

VB Vertrauensbereich der Konz. 2 Dezimalzahl

100% norm. Auf Prozentanteil normierte Dezimalzahl

Konz. 2

Qc QC- und Kalibrierinformationen Zeichenkette, max. 30 Zei-
chen
Qc QC- und Kalibrierinformationen Zeichenkette, max. 30 Zei-
chen
Qc QC- und Kalibrierinformationen Zeichenkette, max. 30 Zei-
chen
Bem. Bemerkungen Zeichenkette, max. 40 Zei-
chen
Ints. Mittelwert der gemessenen Ein- Dezimalzahl
zelintensitaten
SD (Ints.) Standardabweichung (Mittelwert- Dezimalzahl
statistik)
RSD% Relative Standardabweichung Dezimalzahl
(Mittelwertstatistik)
Datum Datum der Messung Windows Einstellung fiir

kurzes Datumsformat, z. B.
30.01.2024
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Feldname Beschreibung Datentyp
Zeit Uhrzeit der Messung hh:mm, z. B. 14:29
Norm.Ints. (in ASpect PQ nicht verwendet) /

SD (in ASpect PQ nicht verwendet) /

RSD% (in ASpect PQ nicht verwendet) /

Masse (in ASpect PQ nicht verwendet) /

Einh. (in ASpect PQ nicht verwendet) /

Feuchte[%] (in ASpect PQ nicht verwendet) /

RHF[%] (in ASpect PQ nicht verwendet) /

Einw. [mg] (in ASpect PQ nicht verwendet) /

Fehler Fehlermeldung, wenn Fehler bei Zeichenkette
Messung aufgetreten

Pos Probenposition im Probengeber Ganzzahl

Vor-VF Vorverdiinnungsfaktor. Faktor, mit Dezimalzahl
dem die Originalprobe verdiinnt
wurde, bevor sie im Probengeber
platziert bzw. bei der Arbeit ohne
Probengeber dem Plasma zuge-
fuhrt wird. Der Faktor ist zur Be-
rechnung der Konzentration der
Originalprobe (Konz. 2) notwen-
dig.

Einw. [mg] Einwaage in Milligramm. Masse Dezimalzahl
der Originalprobe, die in der Pro-
benvorbehandlung in Lésung ge-
bracht wurde (wird bei der Berech-
nung der Konz. 2 verwendet)

Vol. [mL] Volumen des Lésungsmittels, in Ganzzahl
dem die jeweilige Einwaage geldst
wurde in mL (wird bei der Berech-
nung der Konz. 2 verwendet)

Ges.einw. [g] Gesamteinwaage der Probe und Dezimalzahl

des Lésungsmittels in Gramm

Name(2)

Zusatzliche Probenbezeichnung

Zeichenkette, max. 20 Zei-
chen

AS-VF

Verdinnungsfaktor des Probenge-
bers oder Verdiinnungssystems

Dezimalzahl

BW-Korr.

Blindwertkorrektur

aus

Es wird keine Blindwertkorrektur
durchgefuhrt.

ein

Fur Berechnung der Konzentration
der Originalprobe wird der zuletzt
in der Sequenz gemessene Blind-
wert subtrahiert.

0|1

Faktor

(in ASpect PQ nicht verwendet)

/

Einzelwerte(Ints.)

Einzelwerte der Intensitatsmes-
sungen

Zeichenkette von Dezimal-
zahlen durch Leerzeichen
separiert, max. 1000 Zei-
chen
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Feldname

Untergrund(Ints.)

Beschreibung

Untergrundintensitat an der Ele-
mentlinie

Datentyp

Zeichenkette von Dezimal-
zahlen durch Leerzeichen
separiert, max. 1000 Zei-
chen

12.4 Felder der Probeninformationsdateien
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Feldname

Pos

Beschreibung

Probenposition im Probengeber

Datentyp

Ganzzahl

Name

Name der Probe, des Standards
oder der QC-Probe/Standard

Zeichenkette, max. 20 Zei-
chen

Vor-VF

Vorverdiinnungsfaktor. Faktor, mit

dem die Originalprobe verdiinnt
wurde, bevor sie im Probengeber
platziert bzw. bei der Arbeit ohne
Probengeber dem Plasma zuge-
fuhrt wird. Der Faktor ist zur Be-
rechnung der Konzentration der
Originalprobe (Konz. 2) notwen-
dig.

Dezimalzahl

Einheit

Einheit fiir die Konzentration der
Probe

Zeichenkette, max. 10 Zei-
chen

Faktor

Einheitenfaktor

Faktor 1 entspricht 1 pg/L bzw.
pg/kg, Faktor 1000 entspricht
1 ng/L bzw. ng/kg

Zeichenkette, max. 10 Zei-
chen

Art

Art der Einheit
0 = flissig
1 =fest

2 = flussig gravimetrisch

Ganzzahl

Einw. [mg]

Einwaage in Milligramm. Masse
der Originalprobe, die in der Pro-
benvorbehandlung in Losung ge-

bracht wurde (wird bei der Berech-

nung der Konz. 2 verwendet)

Dezimalzahl

Vol. [mL]

Volumen des Losungsmittels, in

dem die jeweilige Einwaage geldst

wurde in mL (wird bei der Berech-
nung der Konz. 2 verwendet)

Ganzzahl

Ges.einw. [g]

Gesamteinwaage der Probe und
des Lésungsmittels in Gramm

Dezimalzahl

Name(2) Zusatzliche Probenbezeichnung Zeichenkette, max. 20 Zei-
chen
AS-VF Verdiinnungsfaktor des Probenge- Dezimalzahl
bers oder Verdiinnungssystems
BW-Korr. Blindwertkorrektur 01

aus
Es wird keine Blindwertkorrektur
durchgefihrt.



ASpect PQ Datenaustausch mit einem externen Auftragsverwaltungssystem einrichten

Feldname Beschreibung Datentyp
ein
Fur Berechnung der Konzentration
der Originalprobe wird der zuletzt
in der Sequenz gemessene Blind-
wert subtrahiert.

Probentyp Probe oder Leerwert Ganzzahl
0 =Probe
1 =Reagenz - Leerwert

Elemente In der Probe zu analysierende Ele- Zeichenkette, max. 10 Zei-
mente oder Linien chen

alle = alle Elemente der Methode

Elementsymbole durch Kommata
getrennt, z. B. Fe, Co, Ni
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13 Optionales FDA 21 CFR Part 11 Konformitatsmodul

Das optionale FDA 21 CFR Part 11 Konformitadtsmodul fiir ASpect PQ beinhaltet folgen-

de Funktionen gemafR den FDA-Anforderungen zu Electronic Records und Electronic Si-

gnatures (21 CFR Part 11):

= Benutzerverwaltung

®  Elektronische Signaturen

= Audit Trail

® A File Protection zum Schutz der Dateien gegen beabsichtigte und unbeabsichtigte
Datenmanipulation

In der Benutzerverwaltung sind standardmafiig 6 Benutzerebenen angelegt. Die Benut-
zerebenen kénnen frei konfiguriert und durch weitere Benutzerebenen ergénzt werden.

Bei installierter und konfigurierter Benutzerverwaltung wird der Meniipunkt System in
ASpect PQ aktiviert, mit dem auf die Funktionen der Benutzerverwaltung zugegriffen
werden kann.

Alle Anderungen an den Benutzerdaten werden mit dem SchlieRen des jeweiligen Fens-
ters permanent in einer verschliisselten Datenbank gespeichert.

13.1 Benutzerverwaltung

13.1.1 Benutzerverwaltung - Anzeigen und Einstellungen

Fenster Benutzerverwaltung

Einzelheiten des Benutzerpro-
fils
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Die Benutzerverwaltung kann beim ersten Start der Benutzerverwaltung nach der Instal-
lation oder zu einem spéateren Zeitpunkt von Benutzern mit Administratorrechten einge-
richtet werden.

Fur jeden Benutzer wird ein Konto angelegt, in dem das Benutzerprofil gespeichert ist.
Wird ein Benutzerkonto nicht mehr benétigt, kann es deaktiviert oder gesperrt werden.
Benutzerkonten kénnen nicht geldscht werden.

» In ASpect PQ den Menilpunkt System | Benutzerverwaltung 6ffnen.

» Alternativ kénnen Sie die Benutzerverwaltung aul3erhalb von ASpect PQ lber das
Windows-Menii ASpect PQ | Benutzerverwaltung 6ffnen.

» Anmeldedaten eines Nutzers mit Berechtigungen fiir die Benutzerverwaltung einge-
ben.

v’ Das Fenster Benutzerverwaltung erscheint.
Das Fenster enthalt eine Liste mit den eingetragenen Benutzernamen und den dazuge-
horigen vollstandigen Namen. Auf der rechten Seite des Fensters werden die Einzelhei-

ten des Benutzerprofils des ausgewahlten Nutzers angezeigt.

Fir einen in der Liste markierten Benutzer werden folgende Daten angezeigt:

Option Beschreibung

Benutzername Anmeldename des Benutzers

Benutzerebene Zugewiesene Benutzerebene mit Benutzerrechten

Volistd. Name Vollstandiger Name des Benutzers

E-Signatur Ja: Der Benutzer kann Ergebnisdaten elektronisch signieren.

Nein: Der Benutzer kann nicht elektronisch signieren.
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Schaltflachen

Option
Status

Beschreibung
Aktiv: Der Benutzername kann verwendet werden (griiner Kreis).

Inaktiv: Benutzername ist deaktiviert und kann nicht verwendet wer-
den (roter Kreis).

Kennwortschutz

Aktiv: Die Benutzeranmeldung erfordert ein Kennwort.
Nicht aktiv: Benutzeranmeldung ist ohne Kennwort méglich.

Mit Klick auf das Schlosssymbol 6ffnet sich das Fenster Benutzerda-
ten dndern. Wenn das Schloss geschlossen ist, ist der Kennwort-
schutz aktiviert.

Giiltig bis

Unbegrenzt: Das Kennwort lduft nie ab.

Datum/Tage: Der Anwender muss das Kennwort nach Ablauf der
spezifizierten Frist &ndern.

Die Option wird nicht angezeigt, wenn die Anmeldung tiber Active Di-
rectory erfolgt.

Schaltflache

Neu ...

Beschreibung
Neuen Benutzer anlegen

Das Fenster Benutzerdaten hinzufiigen erscheint.

Andern ...

Benutzerdaten fiir markierte Tabellenzeile andern

Das Fenster Benutzerdaten dndern fiir einen markierten Benutzer
erscheint. Das Fenster kann auch durch Doppelklick auf den Benutzer
aufgerufen werden.

Nur aktive Benut-
zer

Nur aktive Benutzer anzeigen

Audittrail

Ereignisprotokoll 6ffnen

Berechtigungen

Benutzerberechtigungen in der Software zuweisen

Beenden

Anwendung beenden

13.1.2 Benutzerebenen konfigurieren

Anzahl verfiigbare Benutzere-
benen

Ab FDA 21 CFR Part 11 Konformitatsmodul Version 2.0 besitzt die Benutzerverwaltung
eine neue Funktionalitét fir die Einrichtung der Benutzerebenen. Wéhrend in den vor-
hergehenden Software-Versionen die verfligbaren Berechtigungen der Benutzerebenen
festgelegt waren, kénnen Sie nun die Benutzerebenen frei konfigurieren. In einer Liste
von Software-Funktionen aktivieren oder deaktivieren Sie die Funktionen, die fiir eine
Benutzerebene zuganglich sein soll.

In der Benutzerverwaltung sind standardmafiig 6 Benutzerebenen angelegt. Die Benut-
zerebenen kénnen frei konfiguriert und durch weitere Benutzerebenen erganzt werden.
= Administratorebene (Ebene 0)
Der Administrator hat vollstandige Rechte fiir die Benutzerverwaltung und kann die
Benutzerverwaltung einrichten, Rechte in den Benutzerebenen konfigurieren und
Benutzer anlegen oder sperren. In der Voreinstellung hat der Administrator keine
Berechtigung fiir ASpect PQ und kann sich nicht in der Software anmelden.

m  FEbenel

Benutzer dieser Ebene besitzen alle Berechtigungen fiir ASpect PQ fiir Methoden-
entwicklung und Routine und kénnen die Software konfigurieren.

®  Ebene 2 bis 4

Benutzer dieser Ebene haben abgestufte Berechtigungen fiir den Analysenbetrieb,
wobei gilt: Ebene 2 > Ebene 3 > Ebene 4. Sie haben keine Berechtigungen zur Kon-
figuration von ASpect PQ.
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Benutzerebenen konfigurieren

Hinweise zu Benutzerrechten

Hinweise zum Update
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®  Benutzerebene 5
Die Benutzer dieser Ebene besitzen Berechtigungen fiir die Anmeldung an der Be-
nutzerverwaltung und ASpect PQ mit minimalen Berechtigungen, z.B. fir Auditzwe-
cke.

Optional kénnen bis zu 4 weitere Ebenen (6 bis 9) fiir spezielle Konfigurationen ange-
legt werden.

» Klicken Sie im Fenster Benutzerverwaltung auf Berechtigungen.
v" Das Fenster Benutzerberechtigungen dndern erscheint.

» In der Matrix Berechtigung/Ebenen kdnnen Sie durch Anhaken der Kontrollkdstchen
eine Funktion in einer Ebene aktivieren.
Wenn Sie einen Rechtsklick auf ein Kontrollkdstchen ausfiihren, kénnen Sie tber das
Kontextmen alle Hakchen in der Ebene setzen oder entfernen oder die Berechti-
gungen einer anderen Ebene Gbernehmen.

» Wenn Sie zusatzliche Ebenen der Matrix hinzufiigen méchten, klicken Sie auf Konfi-
gurieren. Aktivieren Sie die Option Zuséatzliche Benutzerebenen (max.4): und stel-
len Sie die gew(inschte Anzahl in der Liste ein.

» Wenn Sie die Rechtevergabe auf die Voreinstellungen zuriicksetzen méchten, klicken
Sie auf Konfigurieren. Aktivieren Sie die Option Benutzerrechte und -ebenen auf
Voreinstellung zuriicksetzen. Wenn zusatzliche Benutzerebenen schon Benutzern
zugewiesen wurden, erscheint eine Aufforderung zur Anderung des entsprechenden
Benutzerprofils.

» Jeder Funktionsberechtigung ist eine ID zugeordnet. Wenn ein Benutzer eine Tatig-
keit ausfiihren mochte, zu der er keine Berechtigung hat, wird in der Warnung/Feh-
lermeldung diese ID ausgegeben. Mit der ID kénnen Sie die fehlende Berechtigung
eindeutig identifizieren. Aktivieren Sie bei Bedarf die Option Spalte "ID" anzeigen.

Einzelne Benutzerrechte sind mit den allgemeinen Einstellungen in der Benutzerverwal-
tung verknipft. Diese Einstellungen erreichen Sie im Fenster Benutzerverwaltung tiber
den Menipunkt Extras | Einstellungen.

Recht Beschreibung

Kalibrierintervall In den Einstellungen der Benutzerverwaltung kdnnen Sie optional ei-

ignorieren ne Giltigkeitszeitspanne fir die Kalibrierung festlegen. Wenn Sie die-
(MEO0O03) se Zeitspanne aktiviert haben und der Benutzer nicht dieses Recht be-

sitzt, kann er keine Messung starten.

Messung mit nicht Sie konnen fir die Methoden beim Speichern das Merkmal Kat. (Ka-

freigegebenen Me-  tegorie) vergeben und so Methoden fiir die Verwendung kennzeich-
thoden (Kategori- nen. In der Benutzerverwaltung kénnen Sie bis zu 5 Bezeichnungen
en) (MEQO4) fur Kategorien angeben, durch die Methoden als freigegeben gekenn-

zeichnet sind.

Wenn ein Benutzer dieses Recht besitzt, kann er eine Messung mit ei-
ner nicht freigegebenen Methode starten.

Wenn Sie bereits eine Benutzerverwaltung eingerichtet haben, werden den Benutzern
die neuen Benutzerebenen Admin und Ebenel bis Ebene 4 zugeordnet. Priifen Sie, ob
die eingestellten Berechtigungen ihren Bediirfnissen entsprechen und dndern Sie die
Rechte in den Ebenen. Achten Sie besonders darauf, dass in der neuen Installation der
Administrator standardmafig nur Zugang zur Benutzerverwaltung und keine Rechte
mehr zur Bedienung von ASpect PQ hat.
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13.1.3 Aligemeine Einstellungen der Benutzerverwaltung konfigurieren

Anmeldung

Im Fenster Einstellungen kénnen Sie mit folgenden Optionen die Benutzerverwaltung
generell konfigurieren:

= Anmeldung und Richtlinien fiir das Kennwort

= Verwendung von Datenverzeichnissen

®  Einstellungen fiir die Verwendung von Kalibrierungen und Methoden

= Signaturen

Die Einstellungen gelten fiir neu erstellte Benutzerkonten und sind daher zweckméafRi-
gerweise nach der Installation durchzufithren, bevor Benutzerkonten angelegt werden.

» Wabhlen Sie im Fenster ASpect PQ Benutzerverwaltung den Meniipunkt Extras | Ein-
stellungen....
Das Fenster Einstellungen erscheint.

» Wahlen Sie auf der linken Seite die zu &ndernde Aktionsgruppe.

» Nehmen Sie die Konfiguration vor.
Mit Klick auf Auf Standardwerte setzen stellen Sie die Voreinstellungen fir die aus-
gewahlte Aktionsgruppe wieder her. Die Einstellungen der anderen Gruppen bleiben
davon unberiihrt.

» Ubernehmen Sie die Einstellungen mit Klick auf OK.

Sie kénnen die Anmeldung lokal (iber die Benutzerverwaltung oder iiber einen Anmel-
deserver (iber Active Directory konfigurieren.

Fur die lokale Anmeldung wahlen Sie auf der Seite Anmeldung die Option Lokal (iiber
Benutzerverwaltung) und konfigurieren Sie die allgemeinen Richtlinien fiir neue An-

meldungen und Kennwdrter:

Option

Anzahl der Anmel-
deversuche:

Beschreibung
Anzahl der ungiltigen Anmeldeversuche (max. 10)

Bei Uberschreitung wird ASpect PQ nach einer Wartezeit beendet und
muss fir eine weitere Anmeldung erneut gestartet werden. Es erfolgt
ein Eintrag (Warnung) in die Audittrail-Datei.

Bei Uberschreitung
Benutzer sperren

Benutzer nach Uberschreiten der Anzahl Anmeldeversuche sperren

Mindestlange des

Mindestanzahl der Zeichen fiir neu angelegte Benutzernamen (max.

Benutzernamens: 10)
Kennwortvergabe Fir neu erteilte Benutzernamen muss ein Kennwort vergeben wer-
erzwingen den.

Kennwort muss
Buchstaben und
Ziffern enthalten

Nur Kennworter, die sowohl Buchstaben als auch Ziffern enthalten,
kdnnen vergeben werden. Diese Richtlinie wird auch bei der Kenn-
wortdnderung angewendet.

Benutzername und
Kennwort unter-
schiedlich

Nur Kennworter, die sich vom Benutzernamen unterscheiden, konnen
vergeben werden. Diese Richtlinie wird auch bei der Kennwortande-
rung angewendet.

Kennwort bei der
nachsten Anmel-

dung andern akti-
vieren

Neuangelegte Benutzer missen standardmafig bei der ersten Anmel-
dung ihr Kennwort andern.

Kennwort lauft ab
nach:

Nach Ablauf der Frist wird der Benutzer bei der Anmeldung zum An-
dern des Kennworts aufgefordert. Das Kennwort wird dann um die in
den Richtlinien eingestellte Frist (max. 999 Tage) verlangert. Der
Wert wird als Vorgabe Gibernommen.

Mindestléange des
Kennworts:

Mindestanzahl der Zeichen fiir neu angelegte Kennwérter
Anzahl Zeichen: 3 bis 10
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Fir die serverbasierte Anmeldung aktivieren Sie die Option Serverbasiert (iiber Active
Directory) und konfigurieren Sie Folgendes:

Option Beschreibung
Domain-Name(n) Domainnamen des Anmeldeservers

Es kdnnen 2 Server angegeben werden.

Lokale Anmeldung Wenn die Anmeldung tber den Server fehlschlagt, konnen sich die

erlauben, wenn mit den entsprechenden Rechten ausgestatteten Benutzer lokal in der

Anmeldeserver Benutzerverwaltung tiber das Windows Startmeni anmelden. Fir

nicht erreichbar diesen Zweck muss den Benutzern auch ein lokales Passwort zuge-
wiesen sein.

In der Benutzerverwaltung kénnen die berechtigten Benutzer die Op-
tion Lokal (iiber Benutzerverwaltung) aktivieren, sodass eine lokale
Anmeldung in ASpect PQ mdglich ist.

Lokale Anmeldung Die Aktivierung dieser Option ermdglicht AJ Service-Personal Wartun-
fur AJService Konto ~ gen am Geréat ohne zuséatzliche Unterstiitzung des Administrators aus-
erlauben zufithren.

Ordner Das Arbeitsverzeichnis der Steuer- und Auswertesoftware und das Verzeichnis fir die

Audittrail-Datei kénnen spezifiziert werden.

Option Beschreibung
ASpect-Arbeitsver- Einstellung des Arbeitsverzeichnisses
zeichnis

Das Arbeitsverzeichnis enthélt die Methoden- und Sequenzdatenban-
ken und die Ergebnisdateien. Das Arbeitsverzeichnis wurde bei der In-
stallation von ASpect PQ festgelegt und kann hier gedndert werden.

Audittrail Einstellung des Pfads der Audittrail-Datei
Der Pfad kann gedndert werden.

Ordner mit Benut- Anzeige des Pfads der Benutzerdatenbank

zerdatenbank Dieser Pfad kann nur mit Hilfe des Installationsprogramms gedndert
werden.

A File Protection Zusatzlichen Schutz bietet die optionale Software AJ File Protection.

Diese schiitzt Dateien gegen beabsichtigte und unbeabsichtigte Da-
tenmanipulation, z. B. Léschen oder Verdndern von Daten.

Bei installierter AJ File Protection ist die Schaltflache aktiv und zeigt
den Schutzstatus durch eine Markierung an. Griin - Dateischutz ist
aktiv; Rot — Dateischutztreiber ist nicht aktiv. Nach Klick auf die
Schaltflache erscheint ein Fenster mit einer Liste der geschitzten Ver-
zeichnisse.

Berechtigungen (Details) In dieser Gruppe werden generelle Einstellungen fiir Methoden und Kalibrierungen ge-
troffen, die Auswirkungen auf die Berechtigungen in den Benutzerebenen haben.

Option Beschreibung
Giiltigkeitsdauer Optional Giltigkeitszeitraum der Kalibrierung spezifizieren
der Kalibrierung

Wenn die Berechtigung Kalibrierintervall ignorieren fiir einen Be-
nutzer deaktiviert ist (siehe Benutzerebenen), kann der Benutzer
nach Ablauf der Giltigkeitsdauer keine Sequenz starten.

[h:mm]:

Wenn die Berechtigung Kalibrierintervall ignorieren aktiviert ist,
kann der Benutzer die Sequenz starten. Es wird ein Hinweis ange-
zeigt, dass die Gultigkeitsdauer der Kalibrierung abgelaufen ist.
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Signaturen

Option
Methoden-Katego-
rien fiir freigegebe-
ne Methoden

Beschreibung

Sie kénnen hier bis zu 5 Kategorien angeben, mit denen Sie die Me-
thoden als freigegeben kennzeichnen. Die Kategorien geben Sie je-
weils beim Speichern der Methode im Feld Kat. ein.

Wenn die Berechtigung Messung mit nicht freigegebenen Metho-
den (Kategorien) fiir einen Benutzer deaktiviert ist, kann dieser Be-
nutzer keine Sequenz starten, wenn die dazugehdérige Methode nicht
mit einer der vorgegebenen Kategorien gekennzeichnet ist.

Die Liste zeigt die Signaturbedeutungen und die dazugehérigen Benutzerebene an, die
beim Signieren ausgewéhlt werden kdnnen.

Schaltflache Beschreibung

Neu Neue Signaturbedeutung hinzufiigen
Nach Klick auf die Schaltflache erscheint das Fenster Signaturbedeu-
tungen bearbeiten, in dem eine neue Signaturbedeutung und die
gliltige Benutzerebene ausgewahlt werden konnen.

Andern Markierte Signaturbedeutung editieren

Entfernen Markierte Signaturbedeutung ldschen

13.1.4 Neues Benutzerkonto anlegen

Optionen im Fenster Benutzer-
daten hinzuftigen

Nur Benutzer mit den entsprechenden Benutzerrechten kdnnen ein neues Benutzerkon-
to einrichten. In den Voreinstellungen der Benutzerebenen sind der Ebene Admin die
Rechte fiir die Benutzerverwaltung zugeteilt. Die Konfiguration eines neuen Benutzers
mit entsprechenden Rechten erfolgt im Fenster Benutzerdaten hinzufiigen.

Option Beschreibung

Benutzername Mit diesem Namen meldet sich der Benutzer an.
Grof3- und Kleinschreibung wird nicht geprift. Die Mindestl&énge
héngt von den allgemeinen Konfigurationen der Benutzerverwaltung
ab.

Volistd. Name Vollstandiger Name des Benutzers

Dieser Name wird als Bestandteil der elektronischen Signatur verwen-
det.

Max. Anzahl Zeichen: 32

Beschreibung

Feld fir Notizen
Die Eingabe ist optional.

Benutzerebene

Auswahl der Benutzerebene mit den entsprechenden Rechten

Kennwort

Kennwort festlegen

Bei Kennwértern wird GroR3-/Kleinschreibung unterschieden. Bei Be-
statigung des Kennwortdialogs ohne Eingabe eines Kennworts wird
der Kennwortschutz aufgehoben. Die Mindestlange und andere
Kennwortrichtlinien werden in den allgemeinen Konfigurationen der
Benutzerverwaltung spezifiziert.

Max. Kennwortlange: 20 Zeichen

Schloss-Symbol

Geschlossen: Der Kennwortschutz ist durch die Vergabe eines Kenn-
worts aktiviert.

Offen: Der Kennwortschutz wurde noch nicht aktiviert.
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Option

Kennwort lauft nie
ab

Beschreibung
Wenn aktiviert, ist das Kennwort unbefristet giiltig.
Wenn deaktiviert, lauft das Kennwort in einer vorgegebenen Frist ab.

Der vorgegebene Wert wird aus den Kennwort-Richtlinien tibernom-
men. Der Benutzer kann das Kennwort auch vorher verldngern.

Diese Einstellung ist ausgeblendet, wenn die Anmeldung iber den
Anmeldeserver und Active Directory erfolgt.

Benutzerspezifi-
sches Arbeitsver-
zeichnis

Fur den Benutzer wird ein eigenes Arbeitsverzeichnis entsprechend
folgendem Schema eingestellt: \ASpect-Arbeitsverzeichnis\Benutzer-
name. Die Verzeichnisstruktur wird bei der Erstanmeldung des Benut-
zers angelegt.

E-Signatur verwen-
den

Der Benutzer darf Messergebnisse elektronisch signieren. Ihm stehen
dabei die Signaturbedeutungen seiner Benutzerebene zur Verfligung.

Benutzernamen
sperren

Das Benutzerkonto deaktivieren

Der Benutzername kann zeitweise deaktiviert werden. Durch die De-
aktivierung eines Benutzerkontos, wird verhindert, dass fiir neu ange-
legte Benutzer der Benutzername erneut vergeben werden kann.

Benutzer muss
Kennwort bei
nachster Anmel-
dung dndern

Bei der ndchsten Anmeldung wird der Benutzer zur Kennworténde-
rung aufgefordert.

Benutzerdaten spezifizieren » Im Fenster Benutzerverwaltung auf Neu ... klicken.
Das Fenster Benutzerdaten hinzufiigen erscheint.
» Inden Feldern und Optionen die Einstellungen vornehmen und mit Klick auf OK be-

Sehen Sie dazu auch

statigen.

v" Das neue Benutzerkonto erscheint im Fenster ASpect PQ Benutzerverwaltung.

Allgemeine Einstellungen der Benutzerverwaltung konfigurieren [ 155]

13.1.5 Bestehendes Benutzerkonto andern

Sie kénnen die Eigenschaften eines Benutzerkontos dndern.

» Im Fenster Benutzerverwaltung das Benutzerkonto markieren und auf Andern ...
klicken.
Das Fenster Benutzerdaten andern mit den Einstellungen des Kontos erscheint.
» Die Einstellungen vornehmen und auf OK klicken.

v Die Anderungen werden iibernommen und sind bei der nachsten Anmeldung des
Benutzers wirksam.

Sehen Sie dazu auch

Neues Benutzerkonto anlegen [ 157]

13.2 Kennwort dndern

Diese Funktion gibt es nur bei lokaler Anmeldung in ASpect PQ oder der Benutzerver-
waltung. Bei Anmeldungen liber einen Anmeldeserver werden die Passworter und deren
Gultigkeit dort verwaltet.
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Je nach Vereinbarung im Benutzerkonto muss der Benutzer bei lokaler Anmeldung das
zugeteilte Kennwort in regelmaRigen Abstdanden andern.

» In ASpect PQ den Meniipunkt System | Kennwort &ndern wahlen.
Das Fenster Kennwort dndern erscheint.

» Das alte Kennwort und zweimal das neue Kennwort eingeben und mit Klick auf OK
bestatigen.

v' Bei fehlerfreier Eingabe erscheint die Meldung Kennwort wurde geandert.

13.3 Audittrail anzeigen, drucken und exportieren

Ansicht auswéahlen

Audittrail filtern

In der Audittrail-Datei werden Systemereignisse und zusatzlich alle Warn- und Fehler-
meldungen von ASpect PQ und der Benutzerverwaltung aufgezeichnet. Fiir das Anzei-
gen des Audittrails missen die Rechte im Benutzerkonto erteilt sein.

Den Audittrail 6ffnen Sie in ASpect PQ iber den Menlpunkt System | Audit-Trail oder in
der Benutzerverwaltung mit Klick auf Audittrail.

Folgende Funktionen stehen fiir den Audittrail zur Verfligung:

= Ansicht

= Filter

m  Aktualisierung
®  Drucken

n

Export als CSV-Datei (nur wenn der Audittrail aus dem Fenster Benutzerverwaltung
aufgerufen wurde)

Folgende Parameter werden im Audittrail dokumentiert:

Tabellenspalte Beschreibung
Typ Anzeige des Ereignistyps

Im Audittrail werden folgende Ereignistypen vermerkt und durch
Symbole gekennzeichnet: Info, Warnung, Fehler, Login und Logout

Datum/Zeit Datum und Zeit des Ereignisses (PC-Uhr)

Mit den [+] und [-] Schaltflachen im Tabellenkopf beider Spalten
kdnnen die Eintrdge nach auf- und absteigenden Zeiten oder Datum
sortiert werden.

Zeitzone Zum Zeitpunkt des Ereignisses glltige Zeitzone (Windows System-
steuerung)

Benutzer Zum Zeitpunkt des Ereignisses angemeldeter Benutzer

Quelle Unterscheidung nach Ereignissen in der Benutzerverwaltung oder in
ASpect PQ

Beschreibung Ausfihrliche Angaben zum markierten Ereignis

Wenn Sie den Audittrail im Fenster Benutzerverwaltung gedffnet haben, sehen Sie so-
wohl die Ereignisse in ASpect PQ als auch in der Benutzerverwaltung. In der Liste An-
sicht kénnen Sie die Anzeige auf Ereignisse in ASpect PQ oder administrative Ereignisse
einschranken.

Wenn Sie den Audittrail in ASpect PQ mit dem Menipunkt System | Audittrail ge6ffnet
haben, werden Ihnen nur Ereignisse in ASpect PQ angezeigt.

Mit Klick auf Filtern kdnnen Sie nach angemeldeten Benutzern, Eintragstypen oder
Zeitrdumen suchen. AuBerdem kdnnen Sie die Suche auf Aktionen betreffend Metho-
den, Sequenzen, Ergebnisse oder Worksheets eingrenzen. Mit Klick auf Filter deaktivie-
ren heben Sie die Einschradnkungen des gesetzten Filters wieder auf.
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Audittrail aktualisieren

Audittrail drucken

Audittrail exportieren

Mit Klick auf Aktualisieren aktualisieren Sie die Eintragsliste des Audittrails. Dies kann
notwendig sein, wenn bei bereits gedffneter Audittrail-Anzeige weitere Eintrédge hinzu-
gefligt werden.

Sie kdnnen den Audittrail drucken. Wenn Sie die Eintrdge gefiltert haben, werden nur
die gefilterten Eintrage gedruckt.

» Starten Sie den Ausdruck der aktuellen Audittrail-Ansicht mit Klick auf Drucken.
Es 6ffnet sich das Druckfenster.

» Wahlen Sie in der Liste Ausgabe auf das Ausgabeformat.
» Starten Sie den Ausdruck mit Klick auf Starten.

v' Der Audittrail wird im gewéhlten Ausgabeformat ausgegeben.

Sie kdnnen die Audittrail-Eintrage in eine CSV-Datei exportieren. Die Exportfunktion ist
nur verfiigbar, wenn der Audittrail in der Benutzerverwaltung gedffnet wurde. Bei akti-
vierten Filter werden nur die gefilterten Eintrage exportiert.

» Offnen Sie mit Klick auf Exportieren das Fenster Speichern unter.
» Geben Sie einen Pfad und den Namen ein und klicken Sie auf OK bestétigen.

v’ Die Audittrail-Datei wird exportiert.

13.4 Elektronische Signaturen

In ASpect PQ kdnnen Ergebnisdaten elektronisch signiert werden. Die Signatur schlief3t
die Arbeit an einer Datei ab, spatere Dateidnderungen fiihren zu einem ungdltigen Si-
gnaturstatus. Signaturbedeutungen und ihre Zugehorigkeit zu einer Berechtigungsebene
werden in den allgemeinen Einstellungen der Benutzerverwaltung angelegt. Die Einstel-
lung, dass ein Nutzer ein Dokument signieren kann, wird im Benutzerkonto vorgenom-
men. Ein Benutzer kann also ein Dokument signieren, wenn diese Funktion in seinem
Benutzerkonto aktiviert wurde und wenn fiir seine Berechtigungsebene Signaturen vor-
gesehen sind.

Durch den Signaturvorgang werden die Dateien verschlisselt, mit einem Signaturstatus
und den Daten des signierenden Benutzers versehen. Zusatzlich wird eine verschlisselte
Signaturdatei mit gleicher Bezeichnung wie die Ergebnisdatei, jedoch mit der Dateier-
weiterung ".sig" angelegt. Diese Datei enthélt die Prifsummen der Ergebnisdatei ein-
schlieBlich (wenn vorhanden) der Spektrendatei.

Eine Datei kann von mehreren Benutzern signiert werden.

Sehen Sie dazu auch
Allgemeine Einstellungen der Benutzerverwaltung konfigurieren [ 155]

Benutzerebenen konfigurieren [ 153]

13.4.1 Messergebnisse signieren
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Messergebnisdateien kdnnen im Anschluss an die Messung oder nach spaterem Laden
der Datei durch berechtigte Benutzer im Fenster Signieren mit einer elektronischen Si-
gnatur versehen werden.
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Optionen im Fenster Signieren Option

Benutzername

Beschreibung
Anmeldename des aktuellen Benutzers

Der Benutzername kann geandert werden. Dies ermdglicht das Si-
gnieren durch weitere Benutzer.

Kennwort

Kennwort des Benutzers

Bedeutung

Signaturbedeutung

Die Liste der Signaturbedeutungen wird durch den Administrator der
Benutzerverwaltung festgelegt.

Kommentar

Optionale Bemerkungen (max. 256 Zeichen)

Signieren

Dokument mit den oben getdtigten Einstellungen signieren

Ergebnisse signieren

v v Vv Vv WV

Messergebnisse zum Signieren im Hauptfenster der Software anzeigen.
Den Meniipunkt System | Ergebnisse signieren wahlen.
Benutzernamen und Kennwort eingeben.

Signaturbedeutung wahlen.

Auf Signieren klicken.

v' Es erfolgt eine Riickfrage, ob die Signatur erteilt oder der Vorgang abgebrochen
werden soll. Die erfolgreiche Erteilung der Signatur wird bestétigt.

Sehen Sie dazu auch

Neues Benutzerkonto anlegen [ 157]

Allgemeine Einstellungen der Benutzerverwaltung konfigurieren [ 155]

13.4.2 Signatur anzeigen

Bei der Vorschau oder dem Ausdruck signierter Ergebnisdaten wird am Ende des Proto-
kolls ein Abschnitt Signaturen angehangt. Dieser enthélt alle elektronischen Signaturen
der entsprechenden Datei:

Option
Erteilt von

Beschreibung

Vollstdndiger und Anmeldename des Benutzers, der die Datei signiert
hat

Signiert am

Datum/Zeit der Signaturerteilung

Status

Der Signaturstatus kann eine der folgenden Bedeutungen annehmen:

Giiltig

Signatur und Ergebnisdaten sind vollstdndig und korrekt. Die berech-
neten Priifsummen der Dateien zeigen keine Differenzen zu den in
der Signaturdatei gespeicherten Priifsummen zum Zeitpunkt der Si-
gnatur.

Ungiiltig (Fehlende oder ungiiltige Signaturdatei)
Die zum Datensatz gehdrende Signaturdatei wurde nicht gefunden
oder ist fehlerhaft.

Ungiiltig (TPS-Daten)

Die Ergebnisdatei wurde nach dem Signieren geandert. Der Vergleich
zwischen den neu berechneten und den gespeicherten Priifsummen
zeigt Differenzen.

Ungiiltig (SPK-Daten)

Die Datei mit den Spektrenrohdaten wurde nach dem Signieren gedn-
dert. Der Vergleich zwischen den neu berechneten und den gespei-
cherten Priifsummen zeigt Differenzen.
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Option Beschreibung
Bedeutung Signaturbedeutung
Kommentar Optionaler Kommentar in der Signatur

13.5 A]J File Protection
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Die optionale Software AJ File Protection schiitzt Dateien gegen beabsichtigte und unbe-
absichtigte Datenmanipulation, z. B. Ldschen oder Verandern von Daten. Dabei erlaubt
ein Filtertreiber Verzeichniszugriffe durch hierfiir autorisierte Anwendungen, Zugriffe
durch andere Anwendungen werden blockiert. Die Funktion von Virenscannern sowie
professioneller Replikations-, Synchronisations- oder Datensicherungssoftware wird bei
Einhaltung der Microsoft-Standards nicht beeintréchtigt.

AJ File Protection muss durch den Systemadministrator installiert und konfiguriert wer-
den. Die Installation erfordert Administratorrechte.

Eine detaillierte Beschreibung der Installation und der Konfiguration der Software fin-
den Sie auf dem Installations-Datentrager.

In Verbindung mit den separaten Rechten zum automatischen Speichern und Exportie-
ren gewdahrleistet die Software AJ File Protection eine liickenlose Datensicherheit der
Methodenerstellung, der Datenaufnahme und Auswertung.
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14 Anhang

14.1 Ubersicht iiber Markierungen in der Werteanzeige

Bemer- Bedeutung Werte Ausgabe

kung

> Kal Probenmittelwert ist grofRer als der Mittelwerte  Ablauf- und Er-
Arbeitsbereich der Kalibrierkurve gebnisfenster

< Kal Probenmittelwert ist kleiner als der Mittelwerte  Ablauf- und Er-
Arbeitsbereich der Kalibrierkurve gebnisfenster

<NWG Probenwert ist kleiner als die Nach- Mittelwerte  Ablauf- und Er-
weisgrenze gebnisfenster

<BG Probenwert ist kleiner als die Bestim-  Mittelwerte  Ablauf- und Er-
mungsgrenze und grofRer als die gebnisfenster
Nachweisgrenze

RSD! Probenmittelwert oder Standardmit- Mittelwerte  Ablauf- und Er-
telwert liegt auRerhalb des Bereichs gebnisfenster
der vorgegebenen relativen Stan-
dardabweichung

RR! Probenmittelwert oder Standardmit- Mittelwerte  Ablauf- und Er-
telwert liegt auRerhalb des Bereichs gebnisfenster
der vorgegebenen relativen Spann-
weite

Faktor! Grenzilberschreitung des Rekalibrier- Kalibrier- Ablauf- und Er-
faktors fiir die Kalibrierkurve kurve gebnisfenster

R,(ad].) Bestimmtheitsmall der Regression Kalibrier- Ablauf- und Er-

bzw. R R,(adj.) oder R (je nach Auswahl im kurve gebnisfenster
Fenster. Optlonen |Ana|ysen§blauf) Fenster Kalibrie-
der Kalibrierkurve unterschreitet den r

ung

vorgegebenen Wert

#MAN. Probeneinzelwert oder Standardein- Probenein- Fenster Proben-
zelwert wurde manuell aus der Be- zelwerte einzelwerte
rechnung der Probenmittelwerte
ausgeschlossen

#KOR. Probeneinzelwert oder Standardein- Probenein- Fenster Proben-
zelwert wurde automatisch durch zelwerte einzelwerte

Grubbs-Ausreiliertest aus der Be-
rechnung der Probenmittelwerte
ausgeschlossen
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