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espectrofotometros de la serie GENESYS 10 a través del Software de Diagnostico y el programa

VisionLite.

Proponer un programa de mantenimiento para los espectrofotometros de la serie GENESYS 10.
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RESUMEN

La espectrofotometria se encuentra hoy en dia presente en un gran nimero de aplicaciones y campos. Los
espectrofotometros de radiaciones ultravioletas y visibles (uv/vis) son parte casi indispensable del equipo
del laboratorio analitico moderno y son los instrumentos encargados de realizar las mediciones de
transmitancia, absorbancia y como resultado determina la concentracion de un elemento quimico en una

muestra.

Modelos como los de la serie GENESYS 10 de la firma Thermo Spectronic llaman la atencion por su

modernidad y disefio.

Desconocer el estado técnico que presentan estos equipos durante afios de trabajo, en algunos locales de la
UCLV “Marta Abreu de las Villas”, promueve la necesidad de un estudio del comportamiento de este
costoso equipamiento con fines de evitar averias imprevistas y de dar una guia para llevar a cabo una

calibracion.

En el presente trabajo se brinda la metodologia de determinacion del estado técnico y calibracion de los
espectrofotometros vis y uv/vis de la serie GENESYS 10, utilizando programas para su diagnostico y
calibracion. De igual forma se ofrece una metodologia para la realizacion de los mantenimientos

preventivos de tales equipos.

vi
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INTRODUCCION

El desarrollo de las nuevas tecnologias se evidencia en el marco de la informacion y las comunicaciones,
alcanzando limites insospechados. Los laboratorios analiticos no escapan de estos adelantos tecnoldgicos
en cuanto a equipamiento. En la actualidad existe una amplia oferta de equipos para tales fines con
tecnologia de punta, que trae consigo multiples beneficios al desarrollo del trabajo del personal técnico de

estas instalaciones.

Los laboratorios clinicos utilizan diferentes métodos para las mediciones y analisis quimico de tejidos y
fluidos como sangre y orina. Entre estos métodos se encuentran los de separacion, los no espectrales y los

espectrales, y dentro de este Gltimo esta la espectrofotometria.

Desde hace varios afios la espectrofotometria viene cubriendo necesidades que surgen en la medida que el
mundo evoluciona. Practicamente no existe incertidumbre que no cause desarrollo en los medios que la
eliminan. Los instrumentos espectroscopicos son los agentes que hacen visibles los avances en el mundo

de la espectrofotometria.

Modelos de ellos existen en demasia, no es extrafio hoy en dia ver un espectrofotometro en el mas
recondito de los laboratorios. Algunos son ya antiguos, otros mas actuales, pero con un principio basico de

operacion que no cambia [1].

Los espectrofotometros de radiaciones ultravioletas y visibles (uv/vis) son parte casi indispensable del
equipo del laboratorio analitico moderno. En muchas aplicaciones otras técnicas podrian ser empleadas,
pero ninguna sobrepasa a la espectrofotometria visible y ultravioleta como combinacién de simplicidad,

versatilidad, exactitud y efectividad de costo.

La mayor parte de los espectrofotometros uv/vis modernos pueden llegar a ubicar su ascendencia en el
principio de la década de los 40 cuando los avances en amplificadores y los detectores hicieron de la
espectrofotometria de precision, algo opuesto a la colorimetria y las comparaciones a simple vista, una

proposicion practica [1].
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Los espectrofotometros modernos han sido grandemente beneficiados desde los avances de la sociedad
tecnologica, son ahora mas precisos, confiables y simples de operar respecto a sus predecesores y ofrecen

una mayor cantidad de prestaciones.

Sin embargo, los espectrofotdometros no son infalibles y tienen limites finitos en cuanto a su desempefio, la
emision decrece mayormente en los extremos de sus rangos de longitudes de onda, asi como en el resto del

espectro [2].

El mantenimiento a través de los afios ha evolucionado de forma vertiginosa, tanto para equipos
industriales como para los equipos médicos. Desde su surgimiento le proporcion6é al hombre una forma de
extender la vida util de los activos fijos, a través de la aplicacion de sus diversas formas .Actualmente en
muchos paises del mundo se relega el real papel que debe cumplir el mantenimiento, preocupandose mas

por adquirir nuevas tecnologias que por mantener la ya adquirida en correcto funcionamiento.

En Cuba desde la caida del campo socialista se ha fortalecido el desarrollo de la conciencia del
mantenimiento preventivo. Se hace de suma importancia mantener y evitar que equipamiento costoso y de

alta tecnologia como este se averie por no aplicarle los cuidados preventivos que llevan [3].

El mantenimiento preventivo en estos casos es de vital importancia pues proporciona ventajas economicas

en cuanto a ahorro de recursos con respecto al mantenimiento correctivo.

En la Universidad Central “Marta Abreu” de las Villas (UCLV), en especifico la facultad de Quimica-
Farmacia y centros de investigacion como el Centro de Investigaciones Agropecuarias (CIAP), se han
realizado inversiones en instrumentos como estos de avanzada tecnologia, entre ellos, modelos de la serie
GENESYS 10. Las compras se realizan a través de firmas comercializadoras, cuyas representaciones se
encuentran en la Ciudad Habana y por tanto la comunicacion se afecta, asi como las instalaciones y el

mantenimiento de los equipos.

EL Centro de Desarrollo Electronico (CDE) asume el mantenimiento especializado de estas modernas
tecnologias, cuya documentacion y dominio presentan dificultades en nuestra universidad y en otros
centros del territorio central, aunque se cuenta con la colaboracion de especialistas en Ciudad Habana, que

han brindado sus conocimientos, informacion y experiencias.

Los GENESYS se han caracterizado siempre por su buen desenvolvimiento y dentro de ellos, la serie
GENESYS 10 no es la excepcion. Son tecnologias de punta que poseen numerosas ventajas entre las que se

destaca la calidad.
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A partir de lo descrito anteriormente puede plantearse que la situacién problémica existente es: el
desconocimiento del estado técnico que presentan los equipos de espectrofotometria de la serie GENESYS
de la UCLV, después de cuatro afios de trabajo, por lo que a partir de la misma pueden relacionarse las

siguientes preguntas cientificas:
e ;Cbémo determinar el estado técnico de los equipos de espectrofotometria de la UCLV?

e ;Qué metodologia debe emplearse para realizar el mantenimiento y calibracion de los

espectrofotometros de la UCLV?

e ;Cual debe ser la metodologia para la realizaciéon de los mantenimientos preventivos a los

espectrofotometros?

Partiendo de las preguntas cientificas referidas, puede expresarse el siguiente objetivo general:
Determinar el estado técnico de los espectrofotometros vis y uv/vis de la serie GENESYS 10 utilizando

software para su diagnostico y calibracion.

De forma analoga, los objetivos especificos son los siguientes:
e Recopilar la informacion cientifico-técnica acerca del mantenimiento y de los espectrofotometros.
e Describir el funcionamiento de los bloques fundamentales de los instrumentos.

e Determinar el estado de los parametros fundamentales de los espectrofotometros de la serie

GENESYS 10.

e Realizar la calibracion de los espectrofotometros de la serie GENESYS 10 a través del Software de

Diagnostico y el programa VisionLite.

e Proponer un programa de mantenimiento preventivo para los espectrofotometros vis y uv/vis de la

serie GENESYS 10.

Para la realizacion del trabajo se ha organizado el informe en: Introduccion, tres capitulos, conclusiones,

recomendaciones y anexos.

En el Capitulo 1 nombrado “Introducciéon al mantenimiento en espectrofotometros de la serie GENESYS
10”, se abordan tematicas relacionadas con el mantenimiento, haciendo énfasis en su definicion, objetivos
y funciones, en los tipos de mantenimiento existentes con sus caracteristicas, asi como en el mantenimiento
de equipos médicos en Cuba, especificamente en equipos de laboratorio clinico como los

espectrofotometros GENESYS™ 10 visible (vis) y uv/vis.
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El Capitulo 2 brinda las especificaciones técnicas y el diagrama en bloques del equipo, ofrece una
explicacion del funcionamiento de los bloques que son fundamentales para el desarrollo de este trabajo.

Trata también de forma breve los programas que actualmente usan estos equipos.

El Capitulo 3 hace una descripcion de las mediciones realizadas a los espectrofotometros de la serie
GENESYS mediante el empleo de los programas Software de Diagndstico y VisionLite y a partir de los
resultados obtenidos se ofrece la forma de calibracion. Se hace un analisis econdmico de las ventajas que
trae consigo el mantenimiento preventivo en los espectrofotometros. Por ultimo, se propone el plan de

mantenimiento preventivo para este equipamiento.

En las Conclusiones se ofrecen los resultados finales sintetizados sobre los analisis realizados respecto al
estado técnico de los espectrofotometros y la propuesta de una metodologia para su calibracidon y

mantenimiento.

Los Anexos brindan una gran cantidad de informacién recopilada que facilita el entendimiento del
principio de funcionamiento de los bloques fundamentales del equipo que favorece la realizacion del
mantenimiento preventivo y correctivo. Ademads se ofrecen certificados de estandares de calibracion dados

por el fabricante.

-
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CAPITULO 1. INTRODUCCION AL MANTENIMIENTO EN
ESPECTROFOTOMETROS DE LA SERIE GENESYS™ 10

En el capitulo se abordaran tematicas relacionadas con el mantenimiento, haciendo énfasis en su
definicion, objetivos y funciones, en los tipos de mantenimiento existentes con sus caracteristicas, asi
como en el mantenimiento de equipos médicos en Cuba, especificamente en equipos de laboratorio clinico

como los espectrofotometros GENESYS™ [0 visible vis y uv/vis.

1.1 Términos y definiciones del mantenimiento

Durante el desarrollo histérico del mantenimiento, el mismo ha presentado diversas definiciones que han
dado lugar a una definicion mas completa y abarcadora. La definicion del término mantenimiento ha sido
expresada en diferentes libros, revistas y otros documentos con puntos de vista similares y pequenas

diferencias o adaptaciones al caso del equipo, empresa u organizacion de que se trate [4].

En la década de los afios 1950 el mantenimiento fue definido como la realizacion eficiente de todas las
inspecciones, reparaciones, revisiones y construcciones necesarias para establecer y mantener una facilidad
0 equipo en condiciones para cumplir los requerimientos de operacion [4, 5], planteandose también [6],

que este término implica la idea de un mantenimiento constante del equipo en buenas condiciones.

Otros consideraban que incluia todas las acciones necesarias para retener un articulo en funcionamiento o
restaurarlo para una vida servible y util. Estas acciones incluian, segiin esos autores, el servicio, la

reparacion, la modificacion, la modernizacion, la revision, la inspeccion y la determinacion de condiciones
[7].

Se ha definido el mantenimiento como la “conservacion” de bienes en condiciones adecuadas de operacion
mediante limpieza, lubricacion, reparacion y ajuste [8] y también como el conjunto de acciones que
permiten mantener o restablecer un bien en un estado especifico o en condiciones de asegurar un

determinado servicio [9].
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Existen muchos otros autores que se han referido al concepto y contenido de la actividad de
mantenimiento, algunos en forma muy escueta [4, 10], se refieren al mantenimiento como limpieza y
lubricacion de los equipos; otros reducen su concepto a lograr que las maquinas no solo trabajen, sino que
lo hagan con eficiencia, confiablemente y con calidad [11], o lo resumen a la accion encaminada a

incrementar la disponibilidad de los equipos [12].

En 1992 se establece el concepto de mantenimiento a partir de su realizacion en uno de los tres modos
siguientes: Break Down Maintenance (realizar el mantenimiento posterior a la averia), Time Based
Maintenance (realizar el mantenimiento tomando como base la utilizacion de la instalacion) y Condition
Based Maintenance (realizar el mantenimiento tomando como base las mediciones de la condicion o

estado técnico del equipo o instalacion) [4, 13].

Hasta ese momento solo algunos autores habian tenido en cuenta el aspecto econdémico y la calidad del

mantenimiento, ambos de gran importancia para el costo total de produccion de un articulo o servicio.

En 1995 la Asociacion Espafiola de Mantenimiento (AEM) plante6 que el mantenimiento debia procurar
que durante la vida util de los activos los costos de mantenimiento fueran minimos, utilizando en cada caso
y momento las técnicas y métodos optimos para garantizar a un costo razonable la continua disponibilidad

de maquinas e instalaciones [5, 14].

J. Knezevic [16] alega que hay multitud de sistemas creados por el hombre cuya funcionabilidad debe ser
conservada durante su utilizacion por el usuario. De ahi que el proceso durante el que se mantiene la
capacidad del sistema para realizar una funcion, es conocida como proceso de mantenimiento, y se define
como «el conjunto de tareas de mantenimiento realizadas por el usuario para mantener la funcionabilidad

del sistema durante su utilizaciony» [15, 16].

De esta forma después de haber analizado a autores como de la Paz Martinez [4], Morrow [5], Peters [6],
Goldman [7], Kohler [8], Payement [9], Kamenitzer [10], Encinas [11], Tavares de Carvalho [12], Van
Kessel [13], Knezevic [14], se puede resumir que la actividad de mantenimiento, independientemente de la
entidad en que se desarrolle, debe lograr la reduccion de las averias imprevistas y del tiempo de reparacion
de los activos fijos, debe procurar la prolongacion de la vida util de los componentes, con el
correspondiente ahorro de recursos y energia y con ello reducir el costo de mantenimiento de las

instalaciones, dando como resultado la mejora continua de la calidad y la eficiencia de los servicios.
1.1.1 Objetivos y funciones de las tareas de mantenimiento

Cuando se analizan los objetivos de las tareas de mantenimiento realizadas durante un proceso de

mantenimiento, es posible clasificarlos del modo siguiente: [16-18]
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1. Reduccion de la tasa de cambio de condicion, lo que conduce al alargamiento de la vida operativa del

sistema. Ejemplos tipicos son: calibracion, lavado, limpieza, filtrado, ajuste, lubricacion, etc.

2. Garantia de la fiabilidad y la seguridad exigidas, lo que reduce la probabilidad de presencia de fallos.

Las actividades mas comunes de este tipo son: inspeccion, deteccion, exdmenes, pruebas.

3. Recuperacion de la funcionabilidad del sistema. Las actividades mas frecuentemente realizadas para

recuperar la funcionabilidad son: sustitucion, reparacion, restauracion, renovacion, etc.

e Disminucion de los accidentes.

e Reduccidn de costos.
1.1.2  Variables del mantenimiento

Para poder interpretar la forma en la que actiia el mantenimiento, se hace necesario analizar las distintas

variables de significacion que repercuten en el desempefio de los sistemas como son las siguientes:

- Fiabilidad: La fiabilidad es la probabilidad de que las instalaciones, maquinas o equipos, se desempefien

satisfactoriamente sin fallo, durante un periodo determinado, bajo condiciones especificas.

- Disponibilidad: La disponibilidad es la proporcion de tiempo durante la cual un sistema o equipo estuvo

en condiciones de ser usado.

- Mantenibilidad: La mantenibilidad es la probabilidad de que una maquina, equipo o un sistema pueda ser
reparado a una condicion especificada en un periodo de tiempo dado, en tanto su mantenimiento sea

realizado de acuerdo con ciertas metodologias y recursos determinados con anterioridad.

- Calidad: Se debe destacar el lugar primordial que ocupa la calidad. El mantenimiento debe tratar de evitar
los fallos, restablecer el sistema lo mas rapido posible, dejandolo en condiciones optimas de operar a los

niveles de produccién y calidad exigida

- Seguridad: La seguridad, esta referida al personal, instalaciones, equipos, sistemas y maquinas, no puede

ni debe dejarsela a un costado, con miras a dar cumplimiento a demandas pactadas.

- Costo: En mantenimiento es de vital importancia conseguir que los costos sean lo mas bajo posible para

que sea rentable la aplicacion del mismo.
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1.2 Tipos de mantenimiento

En la literatura especializada, han sido tratados indistintamente los sistemas de mantenimiento como
politicas, estrategias o filosofias, métodos y tipos de mantenimiento. En la Tabla 1.1 se muestra una

recopilacion de tipos de mantenimiento extraidos de la bibliografia consultada. [18-38]

Las politicas de mantenimiento tienen como fin primordial la reduccidon de tiempos de paradas, al menor
costo. Las mas conocidas son: politica de mantenimiento preventivo, politica de mantenimiento

sistematico, politica de mantenimiento predictivo y politica de mantenimiento por averia .

Tabla 1.1 Tipos de mantenimiento.

Tipos de mantenimiento Bibliografia que lo refiere

Detectivo [Malaguera, 2001]

Mejorativo [Malaguera, 2001]

Rutinario [Vinivius Lucattelli & Garcia Ojeda, 1995 ; Malaguera, 2001]

Programado, periddico o sistematico | [Pérez Jaramillo, 1992; Aduvire, Lopez & Mazadiego, 1994;

Malaguera, 2001]

Contra averia, reactivo, correctivo [Aduvire, Lopez & Mazadiego, 1994; Benaim et al., 1994;
Torres, 1997, Lourival Tavares, 1999; Malaguera, 2001;
Saavedra, 2000]

Circunstancial [Malaguera, 2001]
Progresivo [Pérez Jaramillo, 1992]
Preventivo [Pérez Jaramillo, 1992; Aduvire, Lopez & Mazadiego,1994;

Benaim et al., 1994; Vinicius Lucatelly & Garcia Ojeda, 1995;
Gonzalez Garcia, 1997; Torres, 1997]

Predictivo [Araya Schulz, 1991; Roda Vazquez & Sal Garcia, 1992; Araya
Schulz, 1993; Aduvire, Lopez & Mazadiego, 1994; Benaim et
al., 1994; Bollman, 1995; Ellmann, 1997; Torres, 1997; Ortiz
Alvarez, 2000; Martin, 2003]

Protectivo [Desir & Castolin, 1994]
Productivo [ Lezana, 1995; Ortiz Alvarez, 2000]
Proactivo [Borda Elejabarrieta, 1993]
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En este trabajo se haran referencia a 4 tipos basicos de mantenimiento: preventivo, sistematico, predictivo
y correctivo dado que son los mas comunes y utilizados. A continuacioén se amplia en que consiste cada

uno.
1.2.1 Mantenimiento Preventivo

El mantenimiento preventivo es la ejecucion planificada de un sistema de inspecciones periodicas, ciclicas
y programadas y de un servicio de trabajos de mantenimiento previsto como necesario, para aplicar a todas
las instalaciones, maquinas o equipos, con el fin de disminuir los casos de emergencias y permitir un
mayor tiempo de operacion en forma continua. Es decir, el mantenimiento preventivo, se efectiia con la
intencion de reducir al minimo la probabilidad de fallo, o evitar la degradacion de las instalaciones,

sistemas, maquinas y equipos.

Es la intervencién de mantenimiento prevista, preparada y programada antes de la fecha probable de

aparicion de un fallo [19-25].
El mantenimiento preventivo presenta las desventajas siguientes:

1. Algunos fallos de todas formas ocurriran entre los intervalos de reparacion y esto puede ser inesperado
e inconveniente.

2. Durante la deteccion muchos componentes en buenas condiciones se desmontardn, se inspeccionaran,
o se cambiaran innecesariamente y si se comete algun error en el reensamble, la condicion final con

que queda el equipo puede ser peor que antes de realizar la intervencion.

3. Como en una reparacion general se requiere examinar gran numero de elementos, ello puede tomar un

tiempo considerable y puede resultar en una gran afectacion en los servicios [37].
1.2.2 Mantenimiento Sistematico

Mantenimiento Sistematico es el efectuado de acuerdo con un plan establecido segin el tiempo o el

numero de unidades fabricadas.

Este requiere de amplios conocimientos de la fiabilidad de las instalaciones, maquinas o equipos con los
que se esta trabajando, es decir, se asegura que existe el conocimiento previo del comportamiento de los
materiales. Una herramienta muy valiosa, es el estudio estadistico, el que permite determinar los tiempos

optimos de intervencion.

Para poder utilizar datos estadisticos sera necesario que transcurra un cierto tiempo, para poder contar con
los datos histéricos de cada equipo. De tal modo que el preventivo se retrasa con respecto al fallo y el

mantenimiento correctivo toma el lugar del preventivo y neutraliza los posibles beneficios. Sobre la base
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de lo expuesto, el mantenimiento preventivo requiere una correcta metodologia para determinar su periodo

de intervencion. [17, 19, 20]
1.2.3 Mantenimiento Condicional o Predictivo

Este mantenimiento consiste en el analisis de parametros de funcionamientos cuya evolucién permite

detectar un fallo antes de que este tenga consecuencias mas graves.

En general, el mantenimiento predictivo, consiste en estudiar la evolucion temporal de ciertos parametros y
asociarlos a la evolucion de fallos, para asi determinar en que periodo de tiempo, ese fallo va a tomar una
relevancia importante, y asi poder planificar todas las intervenciones con tiempo suficiente, para que ese

fallo nunca tenga consecuencias graves [4, 14].

Una de las caracteristicas mas importantes de este tipo de mantenimiento es que no debe alterar el

funcionamiento normal del equipo mientras se esta aplicando.

La inspeccion de los parametros se puede realizar de forma periddica o de forma continua, dependiendo de
diversos factores como son: el tipo de equipo, los tipos de fallos a diagnosticar y la inversion que se quiera

realizar [21, 24-35].
1.2.4 Mantenimiento Correctivo

El mantenimiento correctivo consiste en ir reparando las averias a medida que se van produciendo [18, 22-
25, 36-38]. Es la intervencion necesaria para poder solucionar un defecto, o fallo ya ocurrido, en este caso

las instalaciones o equipos operan con deficiencia o directamente no funcionan.

El personal encargado de avisar de las averias es el propio usuario de los equipos y el principal
inconveniente que se encuentra en este tipo de mantenimiento, es que el usuario detecta la averia en el

momento que necesita el equipo, ya sea al ponerlo en marcha o bien durante su utilizacion.
Sus caracteristicas son las siguientes:

1 Esta basado en la intervencion rapida, después de ocurrida la averia.

2 Conlleva discontinuidad en los flujos de produccion y logisticos.

3 Tiene una gran incidencia en los costos de mantenimiento por produccion no efectuada.
4  Tiene un bajo nivel de organizacion.

5 Se denomina también mantenimiento accidental.
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Las desventajas del mantenimiento correctivo son:
2 Permite un fallo en un componente de un equipo y consecuentemente los costes pueden ser muy altos.

3 El fallo puede ocurrir a una hora inconveniente, o si el equipo es mévil, en un lugar inconveniente, de

manera que no estara disponible ni el personal ni los repuestos necesarios para su reparacion.

1.3 Aspectos fundamentales relacionados con la espectrofotometria

El Laboratorio Clinico es un area separada dentro de un hospital, que no presta atencion directa a los
pacientes, dedicada al analisis quimico y a mediciones en tejidos y fluidos como son sangre y orina. Los
resultados arrojados le ofrecen al personal médico la posibilidad de dar un diagndstico y una valoracion
terapéutica con mayor precision. Existen diferentes métodos utilizados en el Laboratorio Clinico dentro de

ellos estan:

- Meétodos de separacion
- Me¢étodos no Espectrales:
e Electroquimicos
e Hematologicos

- Meétodos espectrales

e Espectrofotometria
1.3.1 Definiciones de espectrofotometria y espectrofotometro

Se denomina espectrofotometria a la medicion de la cantidad de energia radiante que absorbe un sistema
quimico en funcién de la longitud de onda de la radiacion y a las mediciones a una determinada longitud

de onda [1].

Otros la definen como los métodos cuantitativos de analisis quimico que utilizan la luz para medir la
concentracion de las sustancias quimicas y segun sea la radiacion utilizada, como espectrofotometria de

absorcion visible (colorimetria), ultravioleta, e infrarroja [41].

Un espectrofotometro es un instrumento que maneja un haz de Radiacion Electromagnética, por lo general
denominado haz de luz. Lo separa en bandas de longitudes de onda especificas, con el fin de identificar,
calificar y cuantificar su energia [2]. Permite comparar la radiacién absorbida o transmitida por una
solucion que contiene una cantidad desconocida de soluto y una que contiene una cantidad conocida de la

misma sustancia.
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Las longitudes de ondas visibles o ultravioletas son empleadas en el campo de la biotecnologia, en analisis

de la sangre y en quimicas de inmunoensayos para el cuidado de la salud.
1.3.2 Instrumentacion para espectrofotometria

El proposito fundamental de la espectrofotometria es proveer un rayo de radiacion monocromatica de

forma apropiada para iluminar la muestra y medir la relacion ///o.

Un espectrofotometro tipico posee cuatro componentes basicos: una fuente de radiacion que tiene
intensidad constante en el rango de longitud de onda que cubre, un monocromador que separa la banda de
longitud de onda deseada del resto del espectro y la dispersa al compartimiento de la muestra, un
compartimiento para esta, y un fotodetector acompafiado de un sistema de medicién, que analizan

cuantitativamente la radiacion que pasa por la muestra [2].

En la Fig. 1.1 se muestran las partes fundamentales de un espectrofotémetro.

oy
Fuente _-\@'_
78N Rejilla

— o— de

| entrada

Monocromador l Elemento
| dispersivo

Rejilla

|

salida
Celda de la muestra D

Detector @

(
Sistema A Amplificador
de {

lectura { Pantalla
Fig. 1.1. Partes fundamentales de un espectrofotometro.
Existen varias combinaciones de fuentes, monocromadores, sistemas de medida, etc., los cuales pueden
ser ensamblados para formar espectrofotometros integrados con grados variados de precision y

conveniencia para aplicaciones particulares.

A continuacion se hara un breve resumen de los principales componentes utilizados indistintamente en los

espectrofotometros.
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1.3.2.1 Fuentes para un espectrofotometro

Lampara de filamento de tungsteno. Es el método mas sencillo para proveer radiacion visible. Tiene las
ventajas de ser barata, confiable, y una intensidad de luz estable puede ser obtenida mediante una fuente de
alimentacion. Su vida util estd frecuentemente limitada por el oscurecimiento de la envoltura de cristal,

causado por la evaporacion del filamento de tungsteno.

Lampara halégena de tungsteno. Practicamente casi todos los espectrofotometros modernos utilizan una
lampara haldégena de tungsteno o iodino de cuarzo. Estas lamparas tienen un filamento de tungsteno mucho

mas compacto dentro de una envoltura de cuarzo pequeiia.

Esta lampara tiene una serie de ventajas en relacion con la de filamento de tungsteno. Opera a una
temperatura de filamento mayor, asi que la salida ultravioleta serd mas potente, y obviamente la envoltura

de cuarzo absorbe menos radiacién que la de cristal. Ademas, no sufren de oscurecimiento en la envoltura.

Lampara de Deuterio. Por debajo de los 330 nm aproximadamente, es la fuente de radiacion ultravioleta
mas satisfactoria para propodsitos espectrofotométricos. La envoltura de la lampara estd construida
normalmente de un grado Optimo de silica, la cual exhibe una excelente transmision ultravioleta, pero

contribuye pesadamente con un alto costo de reemplazo comparado con las fuentes de luz visible.

Arcos de Mercurio y de Xenon. Producen un intervalo de radiacion con lineas espectrales superpuestas
en la banda. Las lamparas de mercurio pueden ser usadas como accesorios dentro del compartimiento para
la calibracion de la longitud de onda. Son lamparas de baja potencia, compactas, que aportan lineas

espectrales bien definidas.

Laseres. No han encontrado atin una amplia aplicacion en la espectrofotometria convencional uv/visible.
Existen algunos comercialmente disponibles y se utilizan en un ancho de banda requerido, son

voluminosos y caros. Es poco probable que estas fuentes reemplacen a las descritas anteriormente.
1.3.2.2 Elementos de enfoque en los espectrofotémetros

El proceso de transferencia de energia de la fuente de radiacion a través del monocromador esta

acompanado por una serie de lentes y espejos.

Lentes. Su inconveniente primario es la aberracion cromatica, originada por su rapido y variante indice de

refraccion en el ultravioleta.

Espejos. En espectrofotometros se emplean espejos delanteros con superficies cubiertas por aluminio. El
aluminio es uno de los pocos materiales con una alta reflectividad a lo largo de un intervalo ultravioleta-

visible-infrarrojo.
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Una alta reflectividad es importante, porque si el espectrofotometro contiene varios espejos, las pérdidas de
energia son considerables. El aluminio cuando se expone a la radiacion ultravioleta envejece y pierde
reflectividad. Por esta razon, los espejos son recubiertos por una capa transparente. El mejor material que
se emplea es el cuarzo (silice), el cual previene la formacion de 6xido y le suministra a la superficie una
tenacidad para que resista fregados vigorosos. El fregado normalmente restablece el valor original de

reflectividad.
1.3.2.3 Monocromadores

La funcion principal de un monocromador es la de proporcionar un haz de energia radiante con una

longitud de onda nominal y una anchura de banda dada.

La funcién secundaria de un monocromador consiste en el ajuste del rendimiento de energia. Los anchos
de rendijas excesivamente pequefios provocan rendimientos de baja energia en la sefial del detector,

afectando la sensibilidad analitica como resultado de la degradacion de la relacion senal-ruido.

El monocromador es el corazén del espectrofotometro, y las deficiencias en su funcionamiento no pueden

ser complementadas por otros elementos de mayor calidad en el sistema 6ptico.

En la practica, la mayoria de los monocromadores consisten en una ranura de entrada para delimitar la
radiacion de la fuente a un area utilizable, espejos para pasar la luz a través del sistema, un elemento
dispersivo para extender la radiacion en componentes de longitudes de ondas y una ranura de salida la cual

selecciona la longitud de onda con la que se va a iluminar la muestra.

Filtros. El monocromador mas sencillo es una pieza de cristal colorido o una gelatina colorida intercalada
entre placas de cristal para formar un filtro de luz. El término especial “colorimetro” o “fotometro” esta
reservado para instrumentos que emplean solo filtros para aislar o separar una banda de longitudes de
ondas deseadas. Estos dispositivos normalmente no poseen una ranura de entrada, sino que la armadura de
sujecion del filtro cumple ese propdsito. Similarmente, la ranura de salida es una mascara determinada para

delimitar el rayo a las dimensiones del porta muestras.

Prismas. Por muchos afios los prismas se utilizaron como el estandar de elemento dispersivo en los

espectrofotometros. En la Fig. 1.2 se muestra el esquema de un prisma monocromador:
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® Fuente

Ranura de entrada
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Rojo ligero —  enelfoco de M2

Fig. 1.2. Prisma monocromador.

La luz de una fuente se convierte en rayos paralelos alineados por el espejo M1 y reflejados hasta el
prisma. Este tiene la propiedad de desviar la luz de diferentes longitudes de ondas en diferentes cantidades.
La luz pasa a través del prisma para que este doble la dispersion o la separacion angular de las longitudes
de ondas. Si el rayo dispersado es ahora reenfocado por el espejo M2, el punto focal de una longitud de
onda sera fisicamente desplazado por otra. Se puede seleccionar la longitud de onda requerida moviendo la

ranura de salida a través del plano focal.

Los sistemas opticos mas usados en la practica difieren del mostrado anteriormente por razones de

compactacion, conveniencia y costos, pero el principio es el mismo.

En la mayoria de los casos, el prisma es mas bien quien se rota para desplazar el espectro a través de la
ranura de salida y no la ranura y se emplea un espejo que cumpla las funciones de M1 y M2 para disminuir

los costos.

La eficiencia de los prismas monocromadores es mucho mejor que la de los filtros. Sin embargo, la
dispersion cambia con la longitud de onda y si se requiere que las medidas se realicen a un ancho de banda
constante, entonces el ancho de la ranura de salida debe ser ajustado de tal manera que pueda cerrarse

cuando el espectro desde el prisma se agrupa y abrirse cuando se expande.

Rejillas de difraccion. Consiste en una serie de ranuras o muescas grabadas en una superficie reflectante.

Un buen funcionamiento para las regiones uv/visible, requiere por lo menos 1200 lineas/mm.

Las rejillas de difraccion tienen ciertas ventajas sobre los prismas, por ejemplo, es posible obtener

pequefias longitudes de ondas debido a su disefio; la dispersion sigue una ley geométrica que no es

15




CAPITULO 1. INTRODUCCION AL MANTENIMIENTO EN ESPECTROFOTOMETROS DE LA SERIE GENESYS™ [0

propiedad del material, asi que las medidas a un ancho de banda constante se alteran mucho menos; y son

menos sensibles a los cambios de temperatura.
1.3.2.4 Celdas de muestra

Las celdas de muestra estan disponibles en una amplia gama de formas y tamafios para que se ajusten a
casi cualquier medicion espectrofotométrica. Casi todos los instrumentos se ajustan con sostenedores (o
porta celdas) para celdas estandares rectangulares de 10 mm de recorrido. Estos porta celdas deben

asegurar que las caras de las celdas queden perpendiculares al rayo.

Las celdas modernas normalmente se construyen de vidrio o silice. El vidrio se adecua para el uso en la
region desde 340 a 1000 nm, pero la silice es necesaria para trabajar entre 220 y 340 nm, asi que es comun
que se fusionen silice y vidrio. Entre 185 y 220 nm un grado especial de silice debe ser usado. Celdas
polietileno moldeado estan disponibles como una alternativa del vidrio. Tienen las ventajas de ser baratas y
desechables, de modo que se evita tener que limpiarlas. Sin embargo, las celdas fusionadas son preferibles
para las mediciones por razones de precision. Las caras de estas celdas estan pulidas, son planas y bien

paralelas para evitar pérdidas de luz en la superficie, ya sea por reflexion o dispersion.
1.3.2.5 Detectores

Existen varios tipos de detectores difiriendo estos en su rango de longitudes de ondas, velocidad de
respuesta, sensibilidad, etc. Su propoésito es convertir la energia de la radiacién incidente en sefiales

eléctricas que seran procesadas y puestas en pantalla de forma interpretable para el operador [2].

Fotoceldas. Este detector es el mas simple y menos costoso de todas las variantes. Esta formado por una

pieza de metal cubierta por un material fotosensible (usualmente selenio).

Tienen las ventajas de ser robustos, pequefios, y no necesitan alimentacion externa. Como desventajas se
aprecian un rango limitado de longitudes de ondas, entre 400 y 750 nm, y comparativamente, una baja
sensibilidad. Por esta razon, mas bien las fotoceldas estan destinadas a los colorimetros y no a los

espectrofotometros. Tienen una respuesta lenta ante los cambios en los niveles de luz y temperatura.

Fototubos. Han sido lentamente reemplazados por los fotodiodos ya que dependen de una tecnologia de
valvulas para su construccion. Estan hechos de una envoltura de cristal o silice en dependencia del rango

de longitudes de ondas requerido.

Aunque son mas sensibles que las fotoceldas, requieren de una fuente de alimentacion para mantener el
voltaje entre los electrodos y un amplificador de sefial externo. Debido a estas desventajas y al costo, no se

encuentran tan difundidos en los espectrofotometros.
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Fotodiodos. Usualmente tiene su sensibilidad pico a los 1000 nm y aparentemente no son sensibles por
debajo de los 400 nm, razén por la que serian inadecuados para la espectrofotometria uv/visible. Sin
embargo, el avance tecnologico ha permitido que su respuesta se extienda por debajo de los 200 nm,

haciéndolos eminentemente apropiados para los espectrofotometros.

Fotomultiplicadores. Son parientes bastante cercanos de los fototubos, pero tienen las ventajas de ser
mucho mas sensibles y de ofrecer un rango de longitudes de onda mucho mas amplio. Tienen una rapida
respuesta a los cambios en los niveles de luz y son los detectores preferidos para instrumentos con sistemas

de doble rayo.

Los fotomultiplicadores no son propensos a fatigarse como las fotoceldas y los fototubos, pero se pueden

quemar o fundir si llega a incidir sobre ellos la luz del dia mientras trabajan.

Los fotomultiplicadores son sensibles a la luz en el rango visible y ultravioleta aproximadamente desde

190 a 900 nm.
Son caros al necesitar una fuente de alto voltaje.

Su uso estd destinado a la espectrofotometria de alto rendimiento con estrechos anchos de bandas que

requieran la deteccion de bajos niveles de luz y una rapida respuesta ante las variaciones de estos niveles.
1.3.2.6 Sistemas de lectura

El eslabon final en la cadena es la conversion de la sefial del detector a una forma en la que el analista

comprenda.

La sefial amplificada del detector es proporcional al porcentaje de transmitancia de la muestra, y para que

sea mas util se convierte a niveles de absorbancia.

Los instrumentos modernos con microprocesadores pueden utilizar una tabla de busqueda para realizar la

conversion.

Los microprocesadores, por supuesto, han revolucionado la electronica de los espectrofotometros.
Inicialmente fueron usados puramente para controlar el instrumento, pero en la actualidad también se
encargan de calibrar y comprobar sus funciones con ayudas de programas, asi como de poner en pantalla la

lectura realizada [2].
1.3.2.7 Seiial de luz a la salida del transductor

Una senal puede definirse como la respuesta obtenida a la salida de un transductor que esta respondiendo

al sistema quimico de interés. La sefial que se origina posee varios componentes: el causado por la seial
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que origina el analito o sustancia de interés, el originado por la sefial de las otras especies que conforman la
matriz de la muestra y el originado por la instrumentacion utilizada en la medicion. Todas las sefales que
acompaiian a la sefial del analito y que pueden interferir en la medida de la sefial de este se conocen como
ruido de fondo o background. En las medidas se trata, por diferentes medios, de reducir el ruido para

obtener una alta relacion Serial / Ruido, o S/ N.

Generalmente se acepta como valida una sefial cuando su valor es el doble o el triple de la sefial de fondo o

ruido, es decir S/N>.26 3.
1.3.3 Algunos parametros del espectrofotometro a tener en cuenta

Dentro de los parametros del espectrofotometro a tener en cuenta estan la resolucion espectral y la luz
espuria. La resolucion espectral se expresa en general como ancho de banda espectral del instrumento
(spectral bandwidth) [39]. Es muy importante saber qué resolucion se necesita para trabajar. Como regla
general, el ancho de media banda instrumental debe ser como maximo 1/10 del ancho de media banda

espectral de la banda de absorcidon a medir una representacion grafica de ello es apreciada en la Fig. 1.3.

4= Ancho espectral
instrumental

Ancho espectral
-7 -a media altura

JI\

LONGITUD DE ONDA

ABSORBANCIA
-ﬂ

Fig. 1.3. Resolucion espectral.

La segunda mas importante causa de error en fotometria es la luz espuria, que es toda luz de longitud de

onda diferente a la de medicion que llega al detector.

La Fig. 1.4 refleja los errores de medicidon en funcion de la absorbancia teodrica, para instrumentos con

diferente nivel de rechazo de luz espuria (S).
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Fig. 1.4. Efectos de la luz espuria en mediciones.

La luz espuria puede tener varios origenes: luz de 6rdenes superiores de la red de difraccion, reflexiones
internas en el monocromador, en los montajes de componentes Opticos y en superficies Opticas

deterioradas, luz dispersada por particulas de polvo flotando en el camino optico.

Para disminuir la luz espuria por o6rdenes superiores, los fabricantes utilizan filtros de corte que se ubican
en general en forma automatica en funcion de la longitud de onda seleccionada. Para evitar las reflexiones

internas, todas las superficies no dpticas se pintan de negro mate.

El deterioro de las superficies con el tiempo depende de la calidad de las mismas, de la hermeticidad del
sistema y de las condiciones ambientales. La manera mas efectiva de disminuir la luz espuria es mediante

el uso de dos monocromadores en serie, pero esto aumenta mucho los precios.

Ademas de ser un parametro importante en la evaluacion de la calidad de un espectrofotometro en el
momento de su adquisicion, la medicion periodica de luz espuria es una excelente medida del deterioro del

equipo en el tiempo [1].

1.4 Mantenimiento de equipos médicos en Cuba

En Cuba desde la década del 60 hasta la década del 80 el mantenimiento que se le realizaba a los equipos
médicos era posterior a la averia, sustituyendo las piezas o componentes que estuvieran dafados. En la
década del 90 con el derrumbe del campo socialista, dejaron de entrar al pais piezas de repuesto; esto traia

consigo que las reparaciones se dificultaran por lo que se comenzd a aplicar en las reparaciones las
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modificaciones de los componentes averiados, sustituyéndolos en algunas ocasiones por otros de equipos

similares.

Dada la situacion econoémica que presentaba el pais, se comenzd a partir de ese momento a explotar un

poco mas el mantenimiento preventivo.

Para comprar equipamiento Cuba cred6 Empresas Mixtas y otros métodos por terceros paises. Entre estas
Empresas Mixtas que se dedican a la compra de equipamiento de laboratorio clinico esta la BDC

Internacional, firma comercializadora de estos equipos.

Actualmente en nuestro pais el mantenimiento de equipos médicos se basa en 2 tipos basicos de
mantenimiento: el mantenimiento preventivo y el mantenimiento correctivo. El mantenimiento predictivo
en Cuba practicamente no se aplica, pues para ello se requiere de inversion en equipos e instrumentos, y la

mayoria del equipamiento médico no posee el instrumental necesario.
1.4.1 Mantenimiento en equipos de Espectrofotometria GENESYS™ 10 (vis) y uv/vis

Los espectrofotometros de la serie GENESYS™ [0 visible (vis) y uv/vis son equipos de alta tecnologia y el
mantenimiento que se les realiza se resume en el preventivo, y en algunos casos correctivo o contra averia.
A pesar de que son equipos duraderos y confiables los problemas mas frecuentes que presentan estan dados
por las lamparas, suciedad de los espejos, afectaciones en los componentes de la placa por variaciones en

el voltaje de la linea, problemas con la fuente y con la rueda de los filtros.

El fabricante recomienda una serie de cuidados de rutina que alargan el intervalo entre mantenimientos asi

como la vida y el desenvolvimiento del instrumento.

La limpieza de las celdas por dentro y por fuera es de vital importancia, no sélo debido a que cualquier
material contaminante puede absorber la luz, sino que el material en la celda puede reaccionar con

reactivos posteriores. Los métodos de limpieza dependen de la naturaleza del material contaminante [2].

El equipo tiene planificado mantenimientos preventivos cada 6 meses.
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1.5 Aspectos significativos del mantenimiento en general y en los equipos de espectrofotometria

e El mantenimiento es uno de los factores indispensables para el buen funcionamiento y desarrollo de los
equipos, se puede definir como el conjunto de técnicas y sistemas que actuando sobre los medios de
produccion permiten la reparacion de averias, la prevision de las averias mediante revisiones y otras
técnicas mas complejas como técnicas estadisticas, seguimiento y diagnéstico de equipos y la

especificacion de las normas de manipulacion y de buen funcionamiento de los operadores.

e Entre los mantenimientos mas aceptados se encuentran el preventivo, el correctivo, el sistematico y el

predictivo.

e Los espectrofotometros de la serie GENESYS™ ]0 vis y uv/vis, son equipos de alta tecnologia y el
mantenimiento que se les realiza se resume en el preventivo, y en algunos casos correctivo o contra

averia.
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CAPITULO 2. ESPECTROFOTOMETROS DE LA SERIE GENESYS™ 10

El capitulo brinda las especificaciones técnicas y el diagrama en bloques del equipo, ofrece una
explicacion del funcionamiento de los bloques que son fundamentales para el desarrollo de este trabajo.
Aborda también de forma muy breve los programas que actualmente usan estos equipos. La principal

fuente de informacion que se utilizo fue el Manual de Servicio del fabricante [2].

2.1 Especificaciones técnicas de los espectrofotometros GENESYS™ 10 (vis) y uv/vis

Los investigadores, cientificos y técnicos en todo el mundo utilizan con gran frecuencia, los
espectrofotometros uv/vis de la firma Thermo Spectronic para explotar sus aplicaciones y necesidades

especificas.

Los espectrofotometros GENESYS 10 en sus modelos, vis y uv/vis (ultravioleta/visible) son una eleccion
responsable para los ambientes ocupados del laboratorio y brindan las caracteristicas que se han llegado a
esperar, incluyendo un disefio escabroso y una interfaz de facil manejo. Ambos modelos, ofrecen un disefio
optico poderoso, asi como un manejo de la muestra flexible y capacidades del programa versatiles que los
hace la opcion adecuada para aplicaciones quimicas. Las opticas de calidad superior para los resultados de
alto rendimiento son completamente esenciales en la obtencion de las medidas espectrofotométricas
exactas y precisas. Ambos modelos de GENESYS 10 utilizan disefios opticos tnicos que reducen la luz y
producen una imagen precisamente enfocada en la muestra. Sus poderosas Opticas permiten incluso medir

hasta 70 puL sin muchos requerimientos.

Estos espectrofotometros posibilitan el uso de microceldas sin tener que emplear sostenedores de celdas

sofisticados asegurando al mismo tiempo la exactitud de los resultados.

Los modelos que manejan seis celdas sostienen una solucion de referencia o “blanco” y un maximo de

cinco celdas de muestra en cubetas cuadradas de 10 mm 6 1/2 o en tubos de ensayo. La torreta medira las
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seis posiciones automaticamente o puede girarse de forma manual a posiciones especificas apretando los
botones del cambiador de celdas. Las mediciones rutinarias de absorbancia y transmitancia pueden ser
determinadas de la pantalla, empleando un simple proceso de tres pasos. Las medidas de la concentracion
solo requieren dos pasos adicionales: entrar y medir la concentracion del estandar. Estos instrumentos

personalizan y salvan hasta 40 pruebas como seguridad.

El GENESYS 10 vis emplea tinicamente la lampara halégena de tungsteno como fuente de luz (Anexo 1),
mientras que el modelo uv trabaja con una lampara flash de Xenon que recorre el espectro desde 190 hasta
1100 nm, cubriendo asi los rangos ultravioleta y visible, ademas emplea detectores duales para ofrecer una
relacion sefal a ruido excelente. La lampara de Xenon solo se enciende cuando se necesita durante las
mediciones, lograndose asi que se extienda su tiempo de vida y que disminuyan los costos de operacion del
equipo. Un beneficio extra de esta lampara es la emision de lineas distintivas y uniformes, que permiten

verificar la exactitud de la longitud de onda y la resolucion.

Una opcién incorporada es una impresora interna de 3" (76.2mm) que registra todos los parametros,

incluso tiempo y fecha, nombre de la prueba, datos y resultados finales.

Estos modelos despliegan graficos, estadisticas y numero de muestras. Un display grafico de cristal liquido
(LCD) permite ver de forma facil las condiciones del instrumento y los resultados de las medidas. El
funcionamiento de un teclado simple de teclas blandas, especifico para cada pantalla, simplifica la
preparacion del instrumento con los parametros de prueba del laboratorio. El pequefio tamafio, garantiza
que en la habitacion haya espacio suficiente para otro equipo del laboratorio y las superficies quimico-
resistentes, con facilidades de limpieza y disefio escabroso, los hacen la opciéon magnifica para los

ambientes asperos del laboratorio.

23




CAPITULO 2. ESPECTROFOTOMETROS DE LA SERIE GENESYS™ 10

2.2 Diagrama de bloques de los espectrofotometros GENESYS 10 vis y uv/vis

El diagrama de bloques de los equipos GENESYS 10 vis y uv/vis [2] se muestra en la Fig. 2.1.
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Fig. 2.1. Diagrama en bloques de la electronica del equipo.

En el modelo que emplea un “scanning” o barrido en las longitudes de ondas, el diagrama es muy

semejante, pues solo cambia el programa de la CPU y la estructura en algunas secciones.

El esquema cuenta con 15 bloques principales y sub-bloques funcionales. Su estructura tiene un orden
escalonado para comprender el equipo o para localizar un problema y el diagrama en bloques que se

muestra en la Fig. 2.2 habla de esta jerarquia.
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Fig. 2.2. Jerarquia de los bloques.

2.3  Explicaciéon funcional de los bloques principales

A continuacion se brinda la informacion detallada del funcionamiento de los circuitos, que conforman los

bloques del diagrama que son de interés para este trabajo.
2.3.1 Bloque Simple Detector Board / Reference Detector Board

En el anexo 2 se encuentra el sensor usado en el circuito del detector que es un fotodiodo. En el modelo
GENESYS 10 vis se emplea un S2387-66R y en los GENESYS 10 uv/scanning se utiliza el S1337-66BQ
(D1) con un rango de longitudes de ondas mucho mayor, desde 190 hasta 1100 nm, ambos fotodiodos son

del fabricante Hamamatsu.

Como para distintas longitudes de ondas la intensidad de la luz de la ldmpara no es la misma al igual que la
sensibilidad del detector, se necesitan componentes electronicos que regulen la ganancia de la sefial de

entrada.

El circuito integrado (CI) CD4051 (U7) del anexo 3 es quien selecciona las ganancias escogiendo cuales de
los resistores R13, R8, R7, R2, R3, R4, RS 6 R6, sera el que fomente la configuracion no inversora del

amplificador operacional OP177 (U5), presente en este anexo.
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Este CI es un multiplexor que se controla por sus terminales 9, 10 y 11, por los que llegan los voltajes
referidos con las etiquetas MUXA2-AQ respectivamente, provenientes del conector J7 de la Main Board

(anexo 5) hasta el conector CON16 de la placa del detector (anexo 4).

Las etiquetas MUXA2-A0 en el multiplexor se corresponden con los pines de salida 6, 5 y 2 del CI
74AHC273 del anexo 6 que es un flip-flop tipo D con salida octal, reloj (en este caso es el control de
escritura) y un CLEAR (reset); podria ser U34 para el detector de la muestra (SAM) o U35 para la
referencia (REF). Debe tenerse en cuenta, que las placas de estos detectores son idénticas para los modelos

GENESYS 10 uv/scanning, los cuales emplean el sistema de doble haz con doble detector.

El flip-flop es controlado por una logica de direccionamiento proveniente del microprocesador AM188ES
(CPU) y del decodificador de direcciones, y tiene otros pines de salida: 9, 12, 15 y 16, que llegan al buffer
JLN2803 (U43) del anexo 5 y ponen a tierra (DGND - tierra digital) cualquiera de sus terminales 18-15

para la muestra.

Una vez que estos terminales estdn con un cero 16gico, activaran a los relés JWD-107-5 (U1-U4) del anexo

2, a través de las etiquetas S3-S6 respectivamente.

Los relés son los encargados de seleccionar cudl o cuales de los capacitores internos del integrado que es
el CI IVC102 (U6), o externos (C4, C5, o C6, ver anexo 2) seran quienes integren la sefial proveniente del

SEnsor.

El IVC102 (anexo 2) es un amplificador en configuracion de integrador de precision que emplea
amplificadores operacionales construidos con fets, capacitores de integracion, y dispositivos conmutadores
fets de muy bajas fugas. Los mismos son ideales para la integracion de niveles bajos de corriente
provenientes de sensores (fotodiodos, camaras de ionizacioén) en un periodo determinado, almacenando el
voltaje resultante en el capacitor integrador. Las sefiales de corrientes de entrada toman valores positivos o
negativos. La salida del circuito integrador permite medida precisa. En la Fig. 2.3 se encuentra el esquema

interno de este integrado, asi como la lo6gica que controla la integracion de la sefial [40-46].
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Fig. 2.3. Diagrama interno del IVC102 secuencia de integracion.

A la salida del circuito integrado (pin 10) se obtiene un voltaje de corriente directa (DC) que se procesa en
otros bloques. El mismo es controlado por los conmutadores S1 y S2 quienes activan o desactivan fets
internos para la integracion de la sefial. S1 y S2 forman parte de la logica del bus de direcciones y datos,

salen del CI 74AHC273 (U19) del anexo 5 que funciona como latch o seguro.

Una vez que se tiene un voltaje DC por V_INT (salida del IVC102), este llega al operacional OP177 (U5)
del anexo 2 y se amplifica, saliendo por el terminal 6 con la etiqueta V_DET (SAMP o REF) para seguir
siendo procesado por los operacionales AD820AR (U7 y U8 para SAM, U9 y U10 para REF) del anexo 7
y salir finalmente por el canal correspondiente CH SAMP o CH_REF hasta el convertidor
analogico/digital ADS1211U (U17) del anexo 7.

2.3.2 Bloque Lamp Control (tungsten lamp / flash lamp)

En el anexo 8 primeramente se observa un regulador de voltaje integrado, el CI MC34166TH (U30), con
entrada de +12V por el pin 4. El regulador entrega a su salida (pin 2), una sefial cuadrada de 72 kHz
obtenida por modulacion del ancho del pulso, que en conjunto con el zéner (D21) de 5V, el inductor (L5)
de 100 pH y el filtro (C3) de 470 pF/20V, alimentan a la lampara con +5V a través de V. LAMP y

V_SENSE, pertenecientes a los pines 1 y 2 respectivamente del conector J12 del anexo 9.

Un voltaje LAMP _ON proveniente de la CPU pone en corte o en saturacion al transistor Q3 habilitando

o no por el pin 5 el funcionamiento del regulador. Siempre que Q3 se encuentra en corte, el CI entrega su

voltaje de salida. El zéner D15 de 7,5V es una proteccion para sobrevoltaje. Se encuentra colocado de
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manera tal que si el voltaje de +5V de su catodo aumenta, entre en conduccion y sature a Q3, poniendo al

regulador en un estado de espera o “standby .

Por V_SENSE se toma una muestra de corriente circulante por la [ampara y se convierte a voltaje a través
de R15 que forma un divisor con el filamento de tungsteno. Esto se hace por si llegara a existir un exceso
de corriente por la lampara, ejemplo, un cortocircuito. Una vez que se dispone de la muestra de voltaje, la
misma se compara con el potencial del terminal inversor del operacional AD820AR (U16). Si llega a ser

superior, por su salida habra +12V que inhibiran el funcionamiento del regulador integrado.
El capacitor C40 se coloca para eliminar ruido en las comparaciones de niveles DC.

Los resistores R13 y R14 forman un divisor de voltaje del que se toma una muestra (VL) para ser analizada
en el microprocesador y este voltaje se censa para comprobar si llega alimentacion a la lampara. De forma
analoga a VL, VS constituye otra muestra de voltaje tomada a la salida de la lampara para encuestar si
circula corriente por ella independientemente de que esta alimentada con +5V. Los voltajes VL y VS
llegan a los pines 4 y 5 del multiplexor de diagnostico DG408BR (U33); via V. MUX pasan al convertidor
ADS1211U y luego a la CPU.

En el modelo GENESYS 10 uv la lampara flash de xenén parpadea a una frecuencia de 50-100 Hz. Su
encendido se realiza a través de los excitadores (drivers) Q1 y Q2, presentes en el anexol0, por donde

llegan las sefiales LAMP_FAST y LAMP_SLOW respectivamente desde el microcontrolador.

2.3.3 Bloque SIN / COS Microstep Drive

En unos de los bloques de la Fig. 2.4 se encuentran los drivers del motor de la rejilla de difraccion. Son

mosfets de canal N que controlan la corriente a través de los enrollados del motor paso a paso. Las sefiales

que le llegan estan desfasadas unas respecto a otras. Se identifican con las etiquetas SIN, SIN, COS, y

COS vy provienen del bus de direcciones y datos y pasan por el convertidor DAC84008FS (U42) del

anexo 11, para llegar de forma analdgica al motor.

. Motor de la rejilla
Drivers de diftaccion

Datos de Convertidor
entrada D/A ‘

Fig. 2.4. Esquema simplificado del bloque SIN/COS Microstep Driver.
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2.3.4 Bloque Power Drivers (Turret & Filter Wheel Motors)

Los modelos de espectrofotdmetros que son estudiados en el presente trabajo, cuentan con motores que
mueven la rueda de filtros y la torreta donde se coloca la o las muestras (las para el modelo con

cambiaceldas de seis posiciones).

La rueda es mostrada en la Fig. 2.5, tiene ocho posiciones y un limite para contar a partir de ahi los pasos
cuando esta gira. La segunda posicion de la rueda es un orificio cerrado para medir la “corriente de

oscuridad” provocada por la “luz espuria”.
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f .-'lr— = "-II \
f rr | A
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& y e .l"l I,-r"'_V Q::’
NN /e
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Fig. 2.5. Rueda de filtros.

La funcion de la rueda o placa colorida es posicionar el filtro adecuado para la medicion en el intervalo
visible. Esto hace que la fraccion del espectro que llega al monocromador se encuentre concentrada en un
intervalo y que exista una mejor cobertura en la rejilla de difraccion y en la ranura de salida, como se

observa en la tabla 2.1.
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Tabla 2.1. Posiciones de los filtros dentro de la rueda

GENESYS 10 UV GENESYS 10 VIS
Posicion A inicial (nm) A final (nm) Posicion A inicial (nm) A final (nm)

1 1

2 orificio cerrado 2 orificio cerrado

3 325 429 3 325 359

4 430 619 4 360 419

5 620 1100 5 420 519

6 6 520 649

7 7 650 1100

8 8

Una vez que la seleccion de la posicion de la rueda es hecha por la CPU en funcién de la longitud de onda
de la medicion, esta gira de forma automatica. Pudiera rotar manualmente con la ayuda del programa de

diagnostico ofrecido por el fabricante.

Los motores son de cuatro fases y manejados a través de drivers que resisten las corrientes de consumo

(anexo 12), para su comprension, la Fig. 2.6 muestra un diagrama simplificado del circuito.

(Pw Dmgm) Al motor de
7”7 ‘ la torreta

Datos de _ | Latches ‘ Buffers ‘ Drivers

entrada TAHCITS ULN2803

~ Almotor de la
rueda de filtros

Fig. 2.6. Diagrama simplificado del circuito correspondiente al bloque Power Drivers (Turret & Filter

Wheel Motors).
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En el caso de la torreta, se emplea como driver el arreglo tipo Darlington 2N6668 (QS8), que soporta picos
de corriente hasta 15A y voltajes de colector a emisor de 80V. Sin duda alguna, es un motor mas potente

que el utilizado en la rueda de filtros.

Este segundo emplea como driver el MPSA64 (Q9) que es otro arreglo tipo Darlington, pero para

corrientes inferiores a 1.2A.

Ambos motores los controla la l6gica del bus de direcciones y datos que llega a los CI 74AHC273 (U188 y
U19) del anexo 12, los cuales actian como latches permitiendo asi que el bus realice otras funciones

mientras estos desempefian sus roles.

2.4 Programas del instrumento

El diseio de la serie GENESYS 10 estda muy bien realizado pero no es infalible. Los espectrofotometros
cuentan con una guia de solucion de averias en el Manual de Servicio, que no brinda la informacion exacta
del componente que puede haber fallado. Se utilizan los siguientes programas computacionales para su

operacion y diagnostico.

2.4.1 VisionLite

VisionLite es un programa que contiene un paquete de funciones para la operacion y calibracion de los
espectrofotometros vis y uv/vis de la serie Thermo Electron GENESYS, Helios y Evolution e instrumentos

compatibles. El paquete incluye la grabacion de varios datos y funciones de evaluacion de los mismos.
El programa cuenta con 4 aplicaciones:

e Scan: Recorre y graba el espectro.

e Rate: Graba la curva de reaccion.

e Fixed: Graba la absorcion de la muestra en puntos a una determinada longitud de onda.

e  Quant: Hace la cuantificacion segun la Ley de Lambert-Beer.

El programa en su rutina de comienzo permite seleccionar una de las aplicaciones que van a ser usadas Fig.
2.7. Las aplicaciones son muy similares en su disefio, solamente difieren en sus funciones tipicas. Cada
aplicacion graba los datos en un formato similar y permite la medicion de las condiciones y el

procedimiento de datos especificos que fueron entrados, ademas de salvar e imprimir los resultados.
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La configuracion de las mediciones puede ser guardada como un preset. Solamente una aplicacion a la vez

puede ejecutarse en el espectrofotometro. Para cambiar a diferentes mediciones se requiere principalmente
de que las aplicaciones que estén activas sean cerradas. Las configuraciones difieren de acuerdo al

instrumento y a sus accesorios.
Requerimientos del hardware

VisionLite necesita una PC estandar con sistema operativo de Microsoft Windows con 32 bit, puede ser
Windows NT, Windows 2000 o Windows XP. La pantalla debe tener una resolucion minima de 800x600
pixeles. Para conectar el espectrofotometro a la PC se necesita un conector RS232C. Este programa ocupa

10MB de espacio en disco duro

Thermo Electron Corporation

_ P

\ 4

VISION ©

Lite

Scan
Application to stat | Quant
Rate

Fig. 2.7. Interfaz del programa VisionLite.

2.4.2 Comunicacion serie a través del Hiperterminal

Los instrumentos de la serie GENESYS 10 se comunican via RS-232 con la computadora (PC) para que

esta asuma el control. La comunicacion puede ser a través de comandos RS-232 (por el Hyper Terminal).

2.4.3 Genflash 3.0

Genflash es un programa util disefiado para actualizar el firmware de los equipos de la serie GENESYS 10
incluyendo GENESYS 10 Vis, GENESYS 10 UV/Vis, BioMate 3, GENESYS 10 UV scanning, GENESYS 6,
GENESYS 10, Bio 'y Evolution 60.
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Genflash mantiene intactas las mediciones salvadas, asi como las pruebas Smartstart y la calibracion del

equipo.

En la Fig. 2.8 se muestra el interfaz de este programa.

GenFlash Yersion 3.0

About  Info Exit

GENESYS Flash Utility

COM Port:  Usge 0 to dizconnect

LI |E0nnected

Ingtrument Model Serial Number

[GEMESYS 10UV |2G201 23456

Current Firmware Yersion

|Eurrenl verzion  3.000 Load Serial Number 1

Model Number Glirrent Sating -
|335902.000 & cells | click to changs

Update
Printer

Invert

Elasty Screen

Fig. 2.8. Interfaz de Genflash 3.0.

2.4.4 Firmware del instrumento

Se puede dividir este programa en dos secciones, manipulacion y autocontrol. El autocontrol se ejecuta
durante varios minutos al encenderse el equipo y sigue toda una trayectoria para informar el surgimiento de

un problema en la calibracion en caso que aparezca.

2.4.5 Software de Diagnéstico

El servicio del Software de Diagnostico puede ser usado tanto para la calibracion como para detectar
problemas de funcionamiento de espectrofotometros de la serie GENESYS 10 Vis, GENESYS 10 UV,
GENESYS 10 UV scanning, GENESYS 6 y BioMate 3. La calibracion requiere de un filtro de Didimio. El
programa puede ser usado para mover los motores, para chequear la ganancia de los detectores y para la

calibracion del instrumento. En la Fig. 2.9 se muestra la interfaz del Sofiware de Diagndstico.
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R

| = GENESYS(TM) 10 Family Service Diagnostic

Service Diagnostic for GENESYS™ 10 Family of Instruments

Version 210
Copyright 2000-2002 Thermo Speclionic
Instrurment Version r o 1|og Heard Calbrale |
GENESYS 105: I” | Single Cell Holder

W LCD Inverze -
Serial Poit Sueial N usiber FE Cick Filtes & Tuirred |
Jcom = |2L6E 127001 I SetDale & Time e |
[ SetLanguage
™ Set Serial Number P |

Resal nstrument | Quisty |ristromarnt | Update Seltings | Larrp |

Fig. 2.9. Interfaz del Sofiware de Diagnostico.

En esta ventana se han enmarcado cuatro regiones.

El primer recuadro de izquierda a derecha se encarga de establecer o eliminar la conexion del instrumento

(boton Connect/Disconnect), o de reiniciarlo (boton Reset Instrument).

El segundo recuadro de izquierda a derecha mediante Query Instrument le comunica al usuario el nimero

de serie del equipo, asi como el lenguaje con el que opera.

El tercer recuadro de izquierda a derecha actualiza parametros como la hora, la fecha, el idioma, el numero
de serie si se cambia la Main Board, entre otros. Una vez que son seleccionados los parametros a actualizar

el boton Update Settings ejecuta las ordenes.

El cuarto recuadro de izquierda a derecha cuenta con botones que desempefian varias funciones y se

describen en los siguientes sub-epigrafes del capitulo 3.

El Software de Diagnostico manifiesta ventajas respecto a los programas anteriores referidos, porque
interactia directamente con los circuitos del instrumento y analiza los datos que le brindan los

componentes.
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2.5

Aspectos significativos sobre los espectrofotometros de la serie GENESYS 10

Partiendo de los aspectos descritos, relacionado con los espectrofotometros de la serie GENESYS 10

pueden sintetizarse los siguientes aspectos mas representativos:

El diagrama en bloques y la explicacion de aquellos fundamentales ofrecen una mayor claridad en la

comprension de la electronica del instrumento.

La serie GENESYS 10 cuenta con una circuiteria complicada, pero muy ingeniosa en su concepcion
por las protecciones ante fallos que brinda, que redundan en una mayor fiabilidad en su

funcionamiento.

El disefo de la serie GENESYS 10 no es infalible, y la guia de solucion de averias del Manual de

Servicios, no brinda la informacion exacta del componente que puede haber fallado.

La utilizacion de los programas computacionales Sofiware de Diagnostico y VisionLite son

fundamentales para diagnosticar posibles fallos.
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CAPITULO 3.  MANTENIMIENTO DE LOS ESPECTROFOTOMETROS DE LA
SERIE GENESYS™ 10

En el capitulo se hace una descripcion de las mediciones realizadas a los espectrofotdmetros de la serie
GENESYS mediante el empleo de los programas Software de Diagnostico y VisionLite y a partir de los
resultados obtenidos se ofrece la forma de calibracion. Se hace un andlisis econémico de las ventajas que
trac consigo el mantenimiento preventivo con respecto al mantenimiento correctivo en los

espectrofotometros. Por ltimo, se propone el plan de mantenimiento preventivo para este equipamiento.
3.1 Mediciones con el Software de Diagnostico y el programa VisionLite

En la Universidad Central “Marta Abreu” de Las Villas fueron instalados dos espectrofotometros de la
seric GENESYS 10 a partir del 31 de marzo del 2006. Uno de ellos (el que trabaja en el espectro
ultravioleta/visible) en el Laboratorio de Espectrofotometria del Centro de Investigaciones Agropecuarias
(CIAP). El otro (espectro visible) esta ubicado en el Laboratorio de Espectrofotometria de la Facultad de

Ciencias Farmacéuticas.

Hasta la realizacion del presente trabajo, nunca se habia realizado mantenimiento preventivo alguno a tales

equipos, incluido su calibracion por no poseer un plan con este fin.

Las pruebas para detectar el estado técnico del equipo se realizaron de forma diferente en ambos equipos
debido a la no existencia de los mismos filtros de Didimio en los locales. Por esta razéon se trabaja
fundamentalmente con el Software de Diagnostico en la Facultad de Ciencias Farmacéuticas y en el CIAP

con el Software de Diagnostico y con el VisionLite para la calibracion de estos.
3.1.1 Software de Diagnéstico

A través de este programa como fue descrito en el Capitulo 2, se puede calibrar el instrumento en dos

longitudes de onda, comprobar el estado técnico de los motores de la rueda de filtro y de la torreta, alinear
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opticamente el equipo, diagnosticar el detector asi como chequear la vida de las lamparas halogena de

tungsteno y de xenon. A continuacion se describen las pruebas realizadas.
3.1.1.1 Calibracion de longitudes de ondas

Cuando se selecciona el boton Calibrate, aparece una ventana de calibracion (Calibration Window) y una
vez seleccionado, el equipo hace una calibracion automatica de longitudes de ondas. Para ello se utiliza un
filtro de Didimio (en la posicion 1 de la torreta para el modelo de 6 celdas) y si el equipo no presenta
ninguna anomalia, debe dar picos de Absorbancia como los mostrados en la Fig. 3.1. El equipo al que se le

realizé la calibracion de las longitudes de onda es el espectrofotdmetro uv/vis.

Calibration Yindow

Actual 5852 Peak
|585.2

Actual 8071 Peak
ESER]

| Calibrate ]

Cloze Window |

Fig. 3.1. Interfaz Calibration Window.

En la figura anterior se observa un espectro desde los 400-900 nm con picos de Absorbancia de 585.5 nmy

807.8 nm, lo que refleja el buen funcionamiento de la ldmpara de este equipo.
3.1.1.2 Calibracion de los motores de la torreta y la rueda de filtros

Al presionar el boton Filter & Turret, en la ventana Filter & Turret Control, mostrada en la Fig. 3.2, se
analizan posibles fallos en los motores de la torreta y la rueda de filtros. Existen interruptores de limites

para llevar la cuenta del nimero de pasos cuando los motores giran.
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Filter and Turret Control

= Speed Cattral [Mirection Cattreal
% Fast & Clockwise
" Slow " Counterclockwise

& Eilter, Pozitiat | Tiurret Pozition
& Spin Eilter wWheel | Spirn Turret

& Stap kaotars ]
Lloze Windayw

Fig. 3.2. Interfaz Filter & Turret Control.

Leyenda de la figura 3.2:
1. Configuracion de las velocidades de los motores, rdpida (fast) o lenta (slow).
2. Direccion de giro de los motores, horaria (clockwise) o antihoraria (counterclockwise).
3. Muestra el filtro seleccionado.
4. Muestra la posicion de la torreta establecida.
5. Mueve la posicion de la rueda una a una.
6. Mueve la posicion de la torreta una a una.
7. Girala rueda a la posicion establecida.
8. @ira la torreta a la posicion ajustada.
9. Detiene los motores.
10. Cierra la ventana.

Se realizaron las pruebas pertinentes en ambos espectrofotometros observandose un buen funcionamiento

en los motores y en los interruptores al seleccionar las posiciones deseadas en el programa.
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3.1.1.3 Alineacion de la éptica

El boton Alignment Tool debe presionarse para comprobar que el interruptor de limite de la rejilla se
encuentra operante y establecer asi el orden cero, que es la luz blanca con A = 0 nm. Esto se hace antes de
alinear fisicamente alguno de los espejos.

Una vez seleccionado el boton se aparece la interfaz de la Fig. 3.3.

Seck Zera rder, %"E]
& Adjuzst Zero Order
i

/

: J 5
& Flash =enan | Cloze Window

Fig. 3.3. Interfaz Zero Order Alignment Tool.

Zero Order Alignment Tool

=" Szek Limit Switch |

La funcion de los botones de la figura se describe a continuacion:

1. Busca el switch limite de la rejilla, si estd inoperante, sale en la pantalla un cartel, avisando que no se
encontrd el interruptor. Si funciona bien, el rayo de luz se posiciona a la izquierda de la ranura de

salida.

2. Comprueba la alineacion del instrumento calibrado. Este control se habilita luego de comprobarse que
el interruptor limite estd bien ajustado. Al presionarse se mueve la rejilla cierta cantidad de pasos,
donde el instrumento cree que el orden cero esta localizado, su posicion es la correcta cuando esta

centrado en la ranura de salida.
3. Barra que manualmente se ajusta para centrar el orden cero en la ranura de salida.

4. Hace que la ldmpara de xen6n en el modelo GENESYS 10 uv/vis parpadee a una velocidad maxima

durante la alineacion (en el modelo visible la lampara de tungsteno esta siempre encendida).

5. Cierra la ventana.
En las pruebas de alineacion del espectrofotometro uv/vis se comprobd el buen funcionamiento de la
optica, y no fue necesario ajustar la posicion del haz de luz con el cursor Adjust Zero Order en el Software

de Diagnostico.

39



CAPITULO 3. MANTENIMIENTO DE LOS ESPECTROFOTOMETROS DE LA SERIE GENESYS™ 10 u

3.1.1.4 Diagnostico de las tarjetas de los detectores

Para el diagnostico de las tarjetas de los detectores se utiliza la opcion Detector Board. La Fig. 3.4 muestra

la interfaz con la que interactia el usuario una vez seleccionada esta opcion.

Sample Energy  Reference Energy Datum(%T) /[’1:]

3762326 3326017 99 420282 <
Capacitors Voltages
A - | [0 =] /[—2:]
Reference Channel T
Set Gain | Set Gain |
F Sl =1]J3)
Sample Channel I
Set Gain | Set Gain |
Wavelength(nm) :]

Zem Instrument | I 1000 Set wWavelength |T
SQ] Update Feadings | Cloze Window | 6

Fig. 3.4. Interfaz Detector Board Diagnostic.

Leyenda de la Fig. 3.4:

1.

5.

6.

Muestra la lectura de los niveles de energia que llegan a los detectores de la muestra y de la referencia
menos la corriente de oscuridad del canal correspondiente, asi como el por ciento de transmitancia que

llega al detector. La lectura se toma de los datos de salida del convertidor A/D ADS1211U.
Se establece la configuracion de ganancias de voltaje y capacidad del canal de la referencia.
Se establece la configuracion de ganancias de voltaje y capacidad del canal de muestra.

Se fija la longitud de onda de la medicion (Set Wavelength).

Actualiza las lecturas.

Cierra la ventana.

Las configuraciones de voltaje y capacidad se utilizan para compensar las cantidades de luz que llegan al

detector a diferentes longitudes de ondas. Estos establecimientos se realizan de forma automatica por el
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equipo cuando se mide un “blanco”. El circuito del detector utiliza un integrador (CI IVC102) y resistores
en el selector de ganancias (anexo 3). Cambiar la capacidad o el voltaje, en la ventana de la figura 3.4,
conlleva a variar la energia que llega a los detectores, de ahi que un niimero de ganancia alto equivale en el

programa a un nivel de energia grande que llega al detector.

La lectura se satura a la cuenta de 6, 300, 000. Si cambian los valores de voltaje o capacidad, habra
también cambios en los niveles de energia mostrados en ventana de diagnoéstico. Si no aparece el
correspondiente cambio y la lectura no esta saturada, entonces existen averias en la Main Board, en los
detectores o en la cinta que enlaza ambas tarjetas. Una manera de comprobarlo es fijar una longitud de
onda en un punto de baja energia (850 nm) y probar las configuraciones de voltajes y capacidad. Las
mediciones se hicieron no solo para 850 nm, sino también para 200 nm para observar mejor el

comportamiento del equipo.

Los resultados de las mediciones para el espectrofotometro uv/vis se obtuvieron primeramente (Tabla 3.1)

para una longitud de onda de 200 nm, estableciendo capacidad cero.

Tabla 3.1.Voltajes a 200 nm y capacidad cero.

Voltaje (n) Energia medida (Energia n) / (Energia n-1)
Muestra Referencia Muestra Referencia | Valor de referencia
0 149 945 144 436 1.3333-1.43 max
1 201 564 194 227 1.3442 1.3447 1.3333-1.43 max
2 280 616 264 643 1.3921 1.3625 1.3333-1.43 max
3 375 280 353 163 1.3373 1.3344 1.3333-1.43 max
4 503 474 489 619 1.3415 1.3863 1.3333-1.43 max
5 678 272 665 859 1.3447 1.3599 1.3333-1.43 max
6 904 732 896 791 1.3338 1.3468 1.3333-1.43 max
7 1267922 1229 147 1.4014 1.3706 1.3333-1.43 max

Para 850 nm y capacidad cero se obtuvo la Tabla 3.2 de voltajes que se muestra a continuacion.

Tabla 3.2. Voltajes a 850 nm y capacidad cero.

Voltaje (n) Energia medida (Energia n) / (Energia n-1)
Muestra Referencia Muestra Referencia | Valor de referencia
0 47 735 25215 1.3333-1.43 max
1 63 677 34193 1.3339 1.3560 1.3333-1.43 max
2 85117 45 695 1.3366 1.3363 1.3333-1.43 max
3 119 082 61 666 1.3990 1.3495 1.3333-1.43 max
4 160 950 82 326 1.3515 1.3350 1.3333-1.43 max
5 224 999 110 032 1.3979 1.3365 1.3333-1.43 max
6 303 030 151270 1.3468 1.3747 1.3333-1.43 max
7 406 329 206 617 1.3408 1.3658 1.3333-1.43 max
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Cuando la ganancia de voltaje es incrementada en 1, la razoén entre ganancias de un nivel respecto al

inmediato superior, deben estar dentro del intervalo de 1.33-1.43 max.

Para el voltaje igual cero a 200 nm las lecturas en la tabla de capacidades se saturan a partir de la
capacidad igual 4, pero no significa un error, solamente que los valores obtenidos del convertidor A/D
dada la configuracion de voltajes y capacidad, exceden el rango del Sofiware de Diagndstico. En la tabla

3.3 se pueden observar los valores.

Tabla 3.3. Capacidades a 200 nm y voltaje cero.

Capacidad(n) Energia medida (Energia n) / (Energia n-1)
Muestra Referencia Muestra | Referencia | Valor de referencia

0 140 897 145 396

1 181 016 189 554 1.2847 1.3037 1.2670-7.14max
2 789 729 960 226 4.3627 5.0657 4.3333-7.14 max
3 4 578 665 4902 587 5.7977 5.1056 5.1000-7.14 max
4 6 584 992 5608 338 - - 1.4286-7.14 max
5 - - - - 1.7500-7.14 max
6 - - - - 4.0000-7.14 max

En la tabla 3.4 se muestran las mediciones de capacidad para 850 nm con voltaje igual a cero. A partir de

la capacidad igual a seis se satura la lectura.

Tabla 3.4. Capacidades a 850 nm y voltaje cero.

Capacidad(n) Energia medida (Energia n) / (Energia n-1)
Muestra Referencia Muestra Referencia Valor d?
referencia
0 48 339 26 007
1 61 365 38 484 1.2694 1.4797 1'2679_
7.14max
2 270 288 185315 4.4045 4.8153 4'3333,_7'14
max
3 1473 189 954772 5.4504 5.1521 5'1009_7'14
max
4 2115 694 1365419 1.4361 1.4301 1'4286,_7'14
max
5 6 208 334 5608 338 2.9344 4.1074 175{?12;7'14
6 i i ) 4.0000-7.14
max

Si la ganancia del capacitor es incrementada en 1, las relaciones de ganancias de un nivel respecto a otro

deben estar dentro del intervalo de la tabla anterior.
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Si los valores de las mediciones de voltaje y capacidad no estan dentro de los valores anteriormente

expuestos, entonces podrian existir averias en la Main Board, en los detectores o en la cinta que enlaza

ambas tarjetas.
3.1.1.5 Chequeo de la lampara

Cuando se presiona Lamp se tiene la opcion de ver el por ciento de horas de vida de las lamparas halégena
de tungsteno (GENESYS 10 vis) y de xendn (GENESYS 10 uv/vis). El software de Diagnostico presenta un

error de configuracion, pues siempre se muestra el nombre de xenon aunque se trabaje con la de tungsteno.

La interfaz para el modelo vis se muestra en la Fig. 3.5.

Lamp: #enon Flazh
Hours: 2.81%

Clear Lamp Life

Cloze ‘Window

Fig. 3.5 Por ciento de horas de uso de la [ampara halégena de tungsteno.
La interfaz para el modelo uv se aprecia en la Fig. 3.6.

Lamp: *enon Flazh
Hours: 7.74%

Clear Lamp Life

Claze YWindow

Fig. 3.6 Porciento de horas de uso de la lampara de xenon.

El botdn Clear Lamp Life de la interfaz reinicia las horas de vida de la lampara en caso que esta se cambie.
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3.1.2 VisionLite

Con este programa se pueden obtener curvas de calibracion, comprobar patrones preestablecidos por el
fabricante, y realizar las mediciones que normalmente el equipo toma sin necesidad de acople con la PC,

solo que, VisionLite brinda una interfaz comoda de trabajo y mayor rapidez al medir las muestras.

3.1.2.1 Calibracion

Para la calibracion se utilizaron filtros de Didimio de diferentes longitudes de onda (Anexo 13).

Primeramente se selecciond la opcion Fixed, figura 3.7 y se midio con una cubeta de 0 Absorbancia (A) a

590 nm, que equivale a no poner nada en dicha posicion de la torreta.

M visKnite Fied

[ Psee | e ] [590,0nm 0,000 A

.

“4 Inicio

Fig 3.7 Calibracion a 590 nm con 0% A.

Luego se realizaron mediciones de Absorbancia(A) a 590 nm con filtros de Didimio de etiqueta amarilla y

de etiqueta blanca al 10 y 50% respectivamente. Los resultados se muestran en la tabla 3.5.

Tabla 3.5. Medicion de Absorbancia a 590 nm con filtros de Didimio.

Filtro Valor estandar de A a Valor medido de A a Incertidumbre
590nm 590nm permitida
50% Etiqueta Blanca (A) 0.295 A 0.293 A +/-0.005 A
50% Etiqueta Amarilla(A) 0.289 A 0.289 A +/-0.005 A
10 % Etiqueta Blanca (A) 0.990 A 0.989 A +/-0.013 A
10 % Etiqueta Amarilla(A) 0.994 A 0.991 A +/-0.013 A

Como se puede apreciar, comparando los resultados de los valores medidos con los que estan estipulados
en el certificado de estandares de calibracion (Anexo 14), los valores son similares, pues sus variaciones

son muy pequeias y se encuentran dentro del rango de tolerancia. En caso de no suceder asi, habria

problemas en la [ampara.
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Luego se realiza la medicion de Transmitancia (T) a 590 nm con filtros de Didimio también, de etiqueta

amarilla y de etiqueta blanca al 10 y 50% respectivamente. Los resultados se muestran en la tabla 3.6.

Tabla 3.6. Medicion de Transmitancia con filtros de Didimio.

. Valor medidode T a Valor estandar de T a .
Filtro Incertidumbre
590 nm 590 nm
50% Etiqueta Blanca (T) 508% T 508% T +/-0.6%T
50% Etiqueta Amarilla (T) 51.5%T 514%T +-0.6% T
10 % Etiqueta Blanca (T) 103%T 102%T +-03%T
10 % Etiqueta Amarilla (T) 102% T 10.1 % T +-03%T

Los resultados obtenidos, al igual que en las mediciones de Absorbancia, son muy cercanos a los

estandares lo que refleja que el equipo esta trabajando satisfactoriamente.

Para utilizar los filtros estdndares de energia radiante (SRE) se selecciona la opcion Scan, los filtros usados
son de 220, 340 y 400 nm. Se configuran los valores de inicio, fin e intervalo del barrido; el modo de
medida y la velocidad. El barrido comienza en 200 nm y termina en 800 nm, pues este es el espectro
ultravioleta- visible, con un intervalo de 5 nm. El modo medida es % T y la velocidad es rapida (Fast)
(Anexo 15).

En la Fig. 3.8 se observa las curvas de Transmitancia vs Longitud de Onda, a mayores longitudes de onda

mayor es la Transmitancia.

40

Fig. 3.8 Curvas de calibracion para filtros SER.

Las curvas obtenidas comparadas con las que ofrece el fabricante (Anexo 16) son muy parecidas, no
existen irregularidades notables a pesar de las variaciones en el voltaje de la linea, lo que refleja resultados

satisfactorios en esta calibracion.
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3.2  Ventajas econémicas del mantenimiento preventivo

El analisis de las ventajas econdémicas del mantenimiento preventivo con respecto al correctivo se basa
fundamentalmente en el costo de los equipos y de sus componentes. En la tabla 3.7 se muestran los precios

de los equipos y de algunos de sus componentes en euros (EUR).

Tabla 3.7. Precios de los equipos y sus componentes.

Descripcion Precio en EUR (€)

Lampara haldgena de Tungsteno (paquete de 2) €75.40

Fusibles ( paquete de 4) €48.700
GENESYS 10 Vis con salida analdgica e impresora €3654.00
GENESYS 10 Uv/Vis de barrido de 6 celdas con impresora €5701.20
Filtros de Didimio €313.20
Cubetas de cuarzo € 868.80
Placa de impreso con los componentes € 1845.90
Fuente Conmutada € 160.20
Lampara de Xenon € 150.65

Dado que Cuba es un pais con multiples limitaciones en el plano econdémico es de vital importancia
mantener y evitar que equipos como estos, sufran averias imprevistas por no darles el cuidado preventivo
que llevan. Por esta razén a continuacion se propone un plan de mantenimiento para los espectrofotdmetros

de la serie GENESYS.

3.3  Propuesta de plan de mantenimiento

La propuesta de plan de mantenimiento se basa en resultados empiricos, pues se ha comprobado el buen
estado en que se encuentran los equipos después de un periodo de 4 afios desde la tiltima calibracion en el
momento de la instalaciéon. Como variable de fiabilidad se asume que un intervalo de 6 meses entre cada

mantenimiento es suficiente para asegurar el buen funcionamiento de los espectrofotometros.

Se conoce que los espectrofotometros GENESYS 10 vis y uv/vis se encuentran en los Laboratorios de
Farmacia y del CIAP respectivamente. La entidad que se encarga del mantenimiento de estos equipos es la

UCLYV, la misma cuenta con un personal calificado dentro de la brigada de “Equipamiento Complejo” del
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Centro de Desarrollo Electronico (CDE), siendo ingenieros graduados en la especialidad de Electronica

con cursos de superacion en esta clase de equipos.

3.3.1 Procedimientos para el mantenimiento

Para el mantenimiento preventivo se necesitan los siguientes materiales y herramientas:

Materiales:

Alcohol Isopropilico 10 mL.

Hidréxido de sodio (0 amonio).

Acido clorhidrico.

Clorox.

Soluciéon de Limpieza (332260-169).

Acido créomico.

Pafio fino de algodén o papel tist libre de pelusas.

Agua Destilada 500 mL.

Herramientas:

Se utilizan programas como Software de Diagndstico y VisionLite que necesitan para su buen
funcionamiento una computadora estandar; con sistema operativo de Microsoft Windows con 32 bit,
puede ser Windows NT, Windows 2000 o Windows XP. La pantalla debe tener una resolucion minima
de 800x600 pixeles. Para conectar el espectrofotdmetro a la PC se necesita un conector RS232C. Este
programa ocupa 10MB de espacio en disco duro

Destornilladores de estria y paleta.

Dispensor (brocha) de cepa blanda.
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3.3.1.1 Cuidados de rutina

Para el mantenimiento preventivo es necesario tener en cuenta los siguientes cuidados de rutina:

e Para prevenir la acumulacion de polvo sobre y dentro del instrumento, siempre coloque la cubierta
plastica cuando apague el instrumento. La cubierta plastica entregada con el instrumento, es resistente

a la mayoria de soluciones acuosas [2].
e No use ni almacene el instrumento en ambientes corrosivos.

e Limpie suavemente con una tela suave la parte exterior del instrumento para quitar polvo o liquidos
derramados. También se puede usar agua, alcohol isopropilico y otro agente limpiador comun de

laboratorio.

e Si derrama algo, limpielo enseguida para evitar o reducir desperfectos en el instrumento. Si derrama
sobre el instrumento acidos o bases concentradas, o algin material de hidrocarbono, limpie el area

afectada inmediatamente.

e Use agua, alcohol isopropilico u otro agente limpiador comtin de laboratorio para limpiar el teclado. Es

recomendable que limpie inmediatamente cualquier salpicadura en el teclado.
3.3.1.2 Limpieza y mantenimiento de las celdas

Limpiar las celdas por dentro y por fuera es muy importante, no so6lo porque cualquier material
contaminante puede absorber luz, sino que el material en la celda puede reaccionar con reactivos
posteriores. Los métodos de limpieza dependen de la naturaleza del material contaminante. Hidréxido de
sodio (o amonio) y acido clorhidrico diluido pueden ser usados para remover algunos contaminantes acidos
o basicos, respectivamente. Clorox (sin diluir o 1:1) es también muy efectivo para remover contaminante
proteinicos y bacteriales. También puede usar la Solucion de Limpieza (332260-169) para limpiar las

celdas.

Finalmente, usando acido crémico removera la mayoria de los contaminantes, pero debe ser manejado, y
descartado en forma segura. Debido a la reaccion exotérmica del acido con el agua, cualquier generacion
de calor debe ser rapidamente disipada para evitar alterar el paso de las celdas. Las celdas no deben ser

colocadas en acido cromico caliente.

Para preparar solucion de limpieza de acido cromico, afiada lentamente (agitando) 800 mL de acido
sulfurico concentrado a 458 mL de agua destilada conteniendo 92 g de bicromato de sodio
(Na2Cr2072H20). Esta solucion de limpieza debe ser de un color rojo amarronado. Descartelo, usando

métodos apropiados, cuando aparezca una tonalidad verde.
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Celdas con ralladuras en las ventanas del paso optico deben ser descartadas porque las ralladuras causaran
anomalias en las lecturas. Las celdas deben ser protegidas durante la limpieza y no deben ser colocadas
junto con otra vidrieria donde puedan ser ralladas. La parte exterior de las celdas se puede limpiar con un

papel tist libre de pelusas, y nunca se deben dejar marcas de huellas digitales.

Las micro celdas de flujo se pueden mantener limpias de la siguiente forma:

e Lavando con un solvente luego de usar.

e Aspirando acido diluidos, bases, detergentes especiales o Clorox a través de la celda.

e Almacenado agua destilada en la camara de la celda.

3.3.1.3 Limpieza de las ventanas del compartimiento de muestras

Siga las siguientes instrucciones para limpiar las ventanas del compartimiento de muestras:

e No use acetona para limpiar las ventanas del compartimiento de muestras. En su lugar use una solucion

de limpieza de laboratorio no abrasiva (Solucion de limpieza, 332260-169), agua destilada o alcohol.

e Use el liquido y un papel tisu libre de pelusas para limpiar las ventanas. No aplique mucha presion o la

superficie de la ventana puede ser dafiada. Asegurese de no dejar marcas de huellas digitales.
3.3.1.4 Calibracion con los programas Software de Diagnéstico y VisionLite

Primeramente se calibra con el Software de Diagndstico para realizar pruebas rapidas del equipo, y

finalmente se utiliza VisionLite para un proceso de calibracion mas completo.
1. Calibracion de los equipos mediante el Sofiware de Diagndstico.

e Alinear 6pticamente.
En caso de no poder alinear mediante el Software de Diagnostico, abrir el equipo y limpiar los espejos.
En caso de persistir el problema, entonces se reajusta la posicion de los espejos siguiendo el recorrido
desde la celda hacia la fuente de luz.

e (Calibrar instrumento a 585 y 807 nm.
Si no hay nada que bloquee el rayo y los valores de los picos obtenidos anteriormente difieren en un
rango mayor a =1 nm entonces se lleva acabo todo un proceso de limpieza en el mecanismo Optico. Si
el problema se manteniene se analizan los detectores, pero si la averia permanece una vez
reemplazados, entonces hay que cambiar la Main Board.

e Comprobar el tiempo vida util de la ldmpara.
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En caso de existir problemas en la calibracion y no haber llegado el tiempo de vida util a su limite,
entonces se prueba con otra lampara.
Si el tiempo de vida de la lampara se ha cumplido, se procede a cambiar la lampara.

Calibrar motores de la torreta y la rueda de filtros.

Cuando se ordena girar los motores y las posiciones de la rueda y la torreta son erroneas, se ajustan los
interruptores limites en las posiciones correctas y se intenta de nuevo. Si permanece la anomalia, se
siguen las instrucciones de la guia de solucion de averias del Manual de Servicio (Troubleshooting

Guide) segun el fallo.
Diagnosticar las tarjetas de los detectores.

La lectura se satura a la cuenta de 6, 300, 000. Si cambian los valores de voltaje o capacidad, habra
también cambios en los niveles de energia mostrados en ventana de diagndstico. Si no aparece el
correspondiente cambio y la lectura no esta saturada, entonces existen averias en la Main Board, en los
detectores o en la cinta que enlaza ambas tarjetas. Una manera de comprobarlo es fijar una longitud de
onda en un punto de baja energia (850 nm) y probar las configuraciones de voltajes y capacidad. En
caso de que persistan los problemas durante la calibracion, remitirse a la guia de solucion de averias

brindada por el fabricante.
Calibracion de los equipos mediante el software VisionLite.

Calibrar a 0% y 100% de Transmitancia.
Calibrar a 590 nm con filtros de Didimio 50% y 10 % de Absorbancia.
Calibrar con filtros (SRE) 220, 340 y 400 nm.
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3.4 Consideraciones finales relacionadas con el mantenimiento de los espectrofotometros de la serie
GENESYS 10

1. El Software de Diagnostico utilizado manifiesta ventajas respecto a programas en los cuales el usuario
tiene que realizar interrogaciones constantemente para detectar un fallo, porque interactia directamente
con los circuitos del instrumento y analiza los datos que le brindan los componentes. La persona que lo
utiliza, no necesita efectuar mediciones electronicas para descubrir ciertas averias y se ahorra tal vez

una tediosa busqueda de la anomalia.

2. Como desventaja se cita que no diagnostica todos los fallos que puede presentar el equipo. Esta
deteccion de problemas se encuentra en un intervalo limitado, pero no por ello deja de tener

potencialidad.

3. Se comprobo a través de las pruebas realizadas el estado técnico de los equipos demostrando de esta

forma que ambos equipos se encuentran trabajando satisfactoriamente.

4. Con el analisis del costo de los equipos y de sus componentes fundamentales quedaron reflejadas las

ventajas del mantenimiento preventivo con respecto al correctivo.

5. La propuesta de plan de mantenimiento ofrece una alternativa a seguir para el cuidado de estos

equipos.
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Conclusiones

Al culminar este trabajo se puede concluir que se cumplieron los objetivos generales especificos

propuestos, lo cual puede ser evidenciado a partir de los siguientes aspectos:

1.

La recopilacion de la informacion cientifico-técnica, relacionada con el mantenimiento y con los
espectrofotometros, pudo lograr acumular informacion valiosa que ayuda al técnico a aplicar de una
forma mas efectiva los mantenimientos preventivos y correctivos, dado que antes de la realizacion de

este trabajo de diploma, la informacién se encontraba dispersa y no documentada.

La explicacion detallada de los bloques principales del equipamiento, no ofrecida por el fabricante, le
brinda al personal técnico, una idea clara del funcionamiento electronico. Se describen en detalle los
bloques de Simple Detector Board / Reference Detector Board, Lamp Control (tungsten lamp/ flash
lamp), SIN / COS Microstep Drive y Power Drivers (Turret & Filter Wheel Motors). Estas
explicaciones demuestran que la serie GENESYS 10 cuenta con una circuiteria de alto grado de
complejidad, pero muy ingeniosa en su concepcion por las protecciones ante fallos que brinda, que

redundan en una mayor fiabilidad en su funcionamiento

Se determinaron parametros para la calibracion de longitudes de onda y motores de la torreta y rueda
de filtros, alineacion de la optica, diagndstico de las tarjetas de los detectores, chequeo de la lampara, y
valores estandares de absorbancia, transmitancia y curvas de filtros SER. El chequeo de todos estos
parametros demostr6 que los equipos comprobados equipos presentan dptimas condiciones de trabajo,

pues los resultados estuvieron dentro de los patrones establecidos por el fabricante.

Los softwares utilizados, Software de Diagndstico y VisionLite, que facilitan la determinacion de los
parametros comentados anteriormente, eliminan incertidumbres ante posibles fallos y constituyen una

valiosa guia de trabajo para el especialista que atiende el mantenimiento especializado del equipo.

La propuesta de plan de mantenimiento ofrece una alternativa a seguir por el especialista encargado del
mantenimiento. Se confecciona sobre la base de sus variables y brinda una serie de pasos a tener en
cuenta a la .hora de llevar acabo los cuidados de rutina, limpieza y mantenimiento de las celdas y
ventanas del compartimiento de muestras y calibracion de los equipos con los programas Software de

Diagnostico y VisionLite.
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Recomendaciones

Se recomienda lo siguiente:

1. Realizar una descripcion detallada de los circuitos de los modelos de las fuentes de alimentacion de la

serie GENESYS 10 no contemplado en este trabajo.

2. Disefiar un programa experto, que a partir de una base de conocimientos, logre detectar el componente
especifico que falla y brinde recomendaciones para su reparacion, pues dada la complejidad de los
circuitos de los equipos de la serie GENESYS, se hace compleja su reparacion y se necesita el uso de

las opiniones de personal experto, que no siempre esta disponible en el momento de roturas.
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Anexo 1. Especificaciones técnicas de las serie GENESYS 10

Madulas GENESYS 10 VIS | GENESYS 10Uy | CENESYS 10UV
Especific. de barrido
Ancho de banda espectral S Nm
. . Haz zencilla, rejilla de Haz zencillo, rejilla de difraccian
Sistema optico difraccian con simple detector con detectores dobles
Lampara
Tiempo de vida Tungstenn-.ha.alcugenn, 1000 hes wenin. 5 afios
en condiciones narmales !
Longitud de onda
Rango 325 -1100 nm 190 - 1100 nm
Exactitud +1.0nm
Repetibilidad +05nm
Pantalla 320x240 pixeles, cristal liguido, 3 .8x2.8"
Rango fotométrico 0.3 -125%T,-01 -0.34 | 0-9999C
Lectura Ahzorbancia, Transmitancia, Concentracion
Exactitud fotométrica 0.5% & 00054 la que sea mayor hasta 24
Ruido =ima ald |, =2ma a 28, pico a pico
Corrimiento = 2mah despues =1 m&h
de calentar
Luz parasita = 0.1%T a 340 v 400 nm = 04%T a 220, 340 v 400 nm
. Bi-direccional R5-232C
Interfase estandar Bi-direccional R=-232C con zalida paralela para
formata PCL
Portaceldas estandar Portaceldas de una o seis posiciones
Teclado hetnbrans
Abzorbancia, transmitancia, concentracian, Coma los anteriores pero
relacian v diferencia de absorbancias, cinética, con un barrido completo &
Software barrido de exploracion, 3 puntos netos, una velocidad de 200 -
mittiples logitudes de ondas, validacion de 1000 nmdmin, con irteryalo
funcionamiento de muestrea! 235 nm.
Almacenamiento
de analisis

Hazta 40 juegos de parametros de ensayo

Inglés, francés, aleman, espaniol, taliano
Idiomas (zelecionakle por el usuario)
El manual de usuatio en los misnos idiomas

Grafica, 40 columnas,
Impresora (opcional) Grafica, 40 columnas, interna interna, externa HP

con formato PCL
Salida analogica

0-1% para -0.1 hasta 2.54 Mo disponible
Alimentacion Selecciona automaticamente 100-240%
Dimensiones 13x16=x49"
Peso SHg (191
Garantia 1 afio
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ANEXOS

Anexo 13. Filtros de Didimio para la calibracién

INTRODUCTION

SPECTRONIC Standards are an affordable,
accurate and stable set of filters for performance
validation purposes.

SPECTRONIC Standards enable the
spectrophotometer user to quickly and reliably

evaluate the major performance parameters of
Thermo Electron’s spectrophotometers. As a
part of the laboratory's normal quality control
program, SPECTRONIC Standards are an
invaluable aid in the detection of incipient
instrument problems before errors occur.

DESCRIPTION

SPECTRONIC Standards (set 333150-000)
consists of the following items (see Figure 1):
* 220nm stray radiant energy standard

* 340nm stray radiant energy standard

* 400nm stray radiant energy standard

* Wavelength standard

* 0% transmittance standard

* Two photometric performance standards with
stated transmittance values near 10%T at
590nm

* Two photometric performance standards with
stated transmittance values near 50%T at
590nm

* Empty filter holder (unlabeled)

* Cleaning brush

e Carrying and storage case

= Certificate of calibration

A 0%T
0%T STD.
~B50%T ~10%T ~
590nm 590nm 59120‘ m

PHOTOMETRIC PERFORMANCE STDS.
(WORKING AND RESERVE SETS)

220nm
SRE

340nm
SRE

400nm
SRE

STRAY RADIANT ENERGY STDS

Figure
1, SPECTRONIC Standards Set
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ANEXOS

Anexo 14. Certificado de estandares de calibracion.

Thermo

ELECTRON CORPORATION
5225 Verona Road, Madison, WI 53711

Certificate of Calibration for SPECTRONIC™ Standards

Standard Kit Catalog Number: 333150 Standard Kit Serial Number: 325J082006
Date of Certification: March 28 2006 Next Certification Date: March 28 2008
Chamber Temperature: 22 C Relative Humidity: 32 %

Photometric Standards Value at 590nm Uncertainty

50% White Label %T 50.8 %T +/- 0.6 %T
50% White Label A 0.295 A +/- 0.005 A
50% Yellow Label %T 51.4 %T +/- 0.6 %T
50% Yellow Label A 0.289 A +/- 0.005 A
10% White Label %T CA02%T +/- 0.3 %T
10% White Label A 0.990 A +/-0.013 A
10% Yellow Label %T 101 %G T +-0.3 %T
10% Yellow Label A 0.994 A +/-0.013 A
Wavelength Standard Value Uncertainty
Primary Peak (0.5nm SBW) 525.3 nm +/- 1.0nm

SRE Filters Status

- SRE-220 Filter Pass
SRE-340 Filter wi=:  Pass
SRE-400 Filter Pass

The reported uncertainty is the Expanded Uncertainty at k = 2 (95% confidence level).

The spectrophotometer wavelength calibration is established using emission lines from Mercury (253.7nm, 546.1nm and others) and Deuterium
(486.0nm and 656.1nm). Wavelength measurements are traceable to NIST 2034.

The photometric measurements are traceable to NIST SRM 930 and NIST SRM 1930. All photometric measurements are made at 2.0nm SBW.
The SRE filters are not traceable to NIST. They are tested against design specifications.
Performed by: Susan Ganshert

Spectrophotometer used: UV530 064707 v6.56 v2.20 Test method used: 397-012402 Rev 1.5

The Standards box has been sealed to ensure integrity of the standards. The continued validity of the certified values depends on the care exercise:
by the user. The value of a Standard should stay within stated tolerances for a period of two years after recalibration. Changes in values can be
caused by damage or contamination as a result of improper handling or storage. A Standard must not be touched on the glass surface. Refer to the
User's Manual for all precautions in the use and handling of these standards.

It is recommended practice to return the entire set of standards for inspection, cleaning, and recertification every two years, or sooner, if you have

reason to believe that a standard no longer exhibits the certified value. To arrange for recertification, contact Technical Support at 1-800-642-6538
(USA) or +1-608-273-5015 (worldwide).

Certified by: / /M% Date: % '3 Joe

Page 1 of 1 Master Copy
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ANEXOS

Anexo 15. Medicion de curvas de calibracion con filtros de Didimio (SRE)

VISIONlite Scan
Archivo  Medir Opciones  Avuda
W

Medir Muestras | Lin. Base

| | 800,0 nm 100,0%T Y

Método
i absorb-auxina. msc _:_I
- Barrido =T
Inicio  [200 Fin [800 nm 150
Intervalo 15 vi nm -
130
i el 120
Modo Medida ZT - 10
Velocidad Fast hd 100
90
- Grafico a0
;}:’_‘"P‘“ [1o0  Onico 70
minimo !-—" i Superpuesto
eie-Y N U
- Rastreo de Picos 21
Picos | 40
Valles Hl 30
Umbral !I]_1 4 20
10
Opciones avanzadas ol 8
200 300 400 500 600 700 800
200 nm
—— 34 %T 220 nm.dsp
—— 26 %T 340 nmdsp
— 0.2 %T 400 nm.dsp
3 Autoescalar I sl =

‘4 Inicio
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ANEXOS

Anexo 16. Curvas de calibracion de Longitud de onda vs % de Transmitancia

All standards have the same external
dimensions as a 10mm-pathlength square
cuvette, so they will fit in standard
spectrophotometer cell holders. Adapters that
permit the standards to be used in Thermo
Electron test-tube-holder sample compartments
are described under Accessories.

Your set of SPECTRONIC Standards has been
individually tested and certified. Wherever
pertinent, SPECTRONIC Standard values are
traceable to NIST.

0% Transmittance Standard

The 0% transmittance (0%T) standard is opaque
at all spectrophotometric wavelengths. It is used
to check the 0%T reading by blocking the light
beam from the instrument's source lamp. This
constitutes a test for light leaks and for incorrect
adjustment of the zero setting. The 0%
transmittance standard's apparent transmittance,
if any, is also used to refine the estimate of stray
radiant energy in instruments that do not read
exactly 0.0%T.

This standard is not traceable to NIST.

Some spectrophotometers do not provide the
user with a transmittance mode of operation. If
only an absorbance mode is available, readings
equivalent to nearly 0%T will be out of range.
Therefore, the 0% transmittance standard
cannot be used in such instruments.

Wavelength Standard

The wavelength standard produces three widely
spaced, symmetrical, high transmittance peaks
in the regions of 400nm, 525nm and 780nm. The
primary testing peak, near 525nm, is located in
the region where many spectrophotometers
show the flattest energy measurement response
with small changes in wavelengih. The primary
peak is recorded on the label of the wavelength
standard and is the certified wavelength for your
wavelength standard recorded on the certificate
accompanying the SPECTRONIC Standards.
This primary peak near 525nm is the only peak
calibrated by the Thermo Electron calibration.

The peaks in the regions of 400nm and 780nm
can be used for checking the repeatability of
your instrument over a wider wavelength range.

Stray Radiant Energy Standards

Three stray radiant energy standards are
provided. Each standard is essentially opaque at
its test wavelength and highly transmitting at
longer wavelengths, as shown in Figure 2.

% TRANSMITTANCE
8

400 nm STANDARD

WAVELENGTH, nm

Figure 2. Transmittance/Wavelength Profile of Stray
Radiant Energy Standards

The test wavelengths chosen (220nm, 340nm
and 400nm) correspond to points of low energy
for tungsten and deuterium lamps, so tests
measure worst-case stray radiant energy levels
for both types of lamp. Stray radiant energy
standards are not traceable to NIST.

Photometric Performance Standards

The photometric performance standards test
photometric accuracy, linearity, and precision.
Transmittance of these standards is extremely
constant with changes in wavelength in the
region of 5680nm, as shown in Figure 3.
Consegquently, no bandwidth compensation is
required, and photometric errors can be
distinguished from wavelengin errors.
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