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1. Program EALab 2.1

1. 1. Uwagi wst epne — wybor funkcji

Obstuga programu polega na wyborze funkcji w wyswietlanych oknach,
wpisywaniu wartosci liczbowych parametrow w polach aktywnych okien oraz
naciskaniu przyciskow (klawiszy) wirtualnych (tj. przyciskow wyswietlanych na
ekranie monitora). Obstuga programu, podobnie jak wszelkich aplikacji MS Windows,
jest najwygodniejsza przy uzyciu myszki. Przyjeto nastepujaca konwencje:

= lewy klawisz myszki powoduje wykonanie operacji wskazywanej przez kursor

= prawy klawisz myszki odwotuje niektdére operacje (np. wyjscie z operacji
odczytu wspotrzednych punktéw).

Wiele otwieranych okien zawiera przyciski wirtualne OK, Anuluj, Zamknij,
ktérych funkcja jest zawsze identyczna, i tak:

OK - potwierdza wykonanie czynnosci lub selekcje;

Anuluj - powoduje zaniechanie czynnosci lub wyjscie z okna bez wykonania
czynnosci lub dokonanych zmian;

Zamknij - zamyka okno.

W dalszej czesci tekstu, dla uzyskania zwieztosci, klawisze te i ich dziatanie nie bedg
opisywane.

Otwarcie niektorych okien programowych lub nacisniecie niektorych klawiszy
wirtualnych moze by¢, w pewnych warunkach, blokowane przez program, moze sie
to odbywac przez:

» wyswietlenie okna z odpowiednig informacja, np. préba rozpoczecia pomiaru
bez zalgczenia zasilania analizatora

= wyszarzenie klawisza wirtualnego, np. w oknie »Pomiar P Parametry
pomiaru - techniki impulsowe , nacisniecie klawisza wirtualnego CGMDE
bedzie niemozliwe jesli w oknie Elektroda wybrano elektrode DME lub Stata

= zablokowanie mozliwosci wpisu, np. w oknie programowym P Pomiar
» Parametry pomiaru - techniki impulsowe » Przerwy>>, wpis parametrow
przerw bedzie niemozliwy, jesli w oknie parametru Przerwy bedzie wpisana
wartosc 0.

W oprogramowaniu przyjeto standardowg dtugos$¢ nazw krzywych, wynoszacg 8
znakéw.

UWAGA: Przerwanie pomiaru odbywa sie jedynie przez wybranie funkcji
» Pomiar®» Stop. Niedozwolone jest przerwanie pomiaru w trakcie generacji kropli
lub pierwszego odmierzania czasu wylgczenia mieszadta, gdyz spowoduje to
zawieszenie programu EALab. Odblokowanie systemu zrealizowane zostanie po
ponownym uruchomieniu srodowiska Windows.



1. 2. Uruchomienie sprz etu i programu

Przed rozpoczeciem pracy na stanowisku pomiarowym wyposazonym w
Analizator Elektrochemiczny M161 pracujgcym pod nadzorem programu EALab 2.1
nalezy wykonac nastepujgce czynnosci:

» zainstalowac karte sieciowg

= polaczy¢ kablem analizator z komputerem

= dokonac konfiguracji potaczenia sieciowego
= zainstalowac program EALab 2.1.

Oprogramowanie EALab 2.1 jest typowg aplikacjg pracujgcag w srodowisku
WINDOWS. Aby rozpoczaé prace z EALab'em nalezy:

» wigczy¢ komputer wspotpracujacy z analizatorem wigcznikiem sieciowym

= uruchomi¢ analizator, w tym celu, nalezy wcisngé wigcznik sieciowy;
dodatkowo mozna uruchomi¢ statyw elektrodowy (np. w celu ustawienia
parametrow pracy akcesoridw statywu); o zalgczeniu analizatora i statywu
elektrodowego informujg lampki kontrolne zasilania umieszczone centralnie na
ich panelach przednich.

= uruchomi¢ programu EALab

» po kilkunastu sekundach program automatycznie nawigzuje komunikacje z
analizatorem i umieszczonym w nim oprogramowaniem pomiarowym, 0 czym
informuje ikona na pasku stanu systemu Windows, sygnalizujgca gotowosc¢
zestawu do pomiarow.

= w przypadku, gdy wykonywane jest jedynie przetwarzanie sygnatu bagdz
analiza wynikéw pomiaru analizator moze pozosta¢ odtgczony od komputera.

1. 3. Wytaczenie sprz etu i wyj scie z programu

Programy pracujgce w s$rodowisku WINDOWS wymagajg zachowania
odpowiedniej procedury poprzedzajgcej wytgczenie zasilania komputera. Aby w
sposob prawidtowy zakonczyé prace nalezy:

= przerwa¢ prace programu EALab przez wybér funkcji » Plik »Koniec, w
oknie dialogowym, pytajgcym o potwierdzenie decyzji (Rys. 1.1) nacisngé
klawisz wirtualny TAK

= wylgczy¢ komputer zgodnie z procedura, kierujgc sie wskazéwkami systemu
= wylgczy¢ analizator M161 wytgcznikiem sieciowym na panelu frontowym
= wylgczycC statyw elektrodowy jego wytgcznikiem sieciowym na panelu tylnym.



EAlab 23

[e} Czy zakoficzyé dzialanie programu?

Rys. 1.1. Okno dialogowe wyswietlane podczas zamykania programu.

1. 4. Podstawowe zasady pracy w systemie EALab 2.1

Po uruchomieniu programu wyswietla sie jego gidwne okno (Rys. 1.2). Jest ono
podzielone na dwa panele, ktérych szerokos¢ uzytkownik moze zmieniaC i
dostosowywac¢ do wiasnych potrzeb. W lewym panelu wyswietlane sg parametry
krzywej aktywnej (koncepcja aktywacji krzywych wyjasniona zostanie dalej). W
prawym panelu znajduje sie okno umozliwiajgce wizualizacje graficzng krzywych
pomiarowych, lista przetwarzanych krzywych i podstawowe przyciski wirtualne
umozliwiajgce sterowanie pomiarem oraz okienka, w ktorych wyswietlane sg wyniki
interpretacji zarejestrowanych przebiegow.

Oprogramowanie pomiarowe wiekszosci przyrzadow do analizy
elektrochemicznej, w tym aparatu M161, pozwala na uzyskiwanie przebiegéw
cyklicznych i wielocyklicznych. Przebieg cykliczny sktada sie z dwu przebiegéw (od
potencjatu poczatkowego do koncowego i powrotnego, od potencjatu koncowego do
poczatkowego). Obydwie krzywe bedg po zakonczeniu pomiaru zapisane w pliku pod
jedng nazwa, lecz podczas wyswietlania krzywej bedg traktowane oddzielnie i w
trakcie ich analizy aktywna musi by¢ wiasciwa krzywa skltadowa przebiegu
cyklicznego.

Kazdy przebieg wielocykliczny w technikach liniowych (LSV) zapisany jest w
oddzielnym pliku, w ktorym program automatycznie nadaje nazwe i kolejne numery
kolejnym cyklom pomiarowym. Przebieg kazdego peinego cyklu sktada sie z dwu
krzywych, ktére zostang zapisane, podobnie jak w przebiegu cyklicznym, pod
wspolnym numerem. Kazda krzywa sktadowa przebiegu wielocyklicznego bedzie
podczas wizualizacji traktowana oddzielnie.
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Rys. 1.2. Globwne okno programu EALab 2.1.

Wszystkie efekty transformacji krzywych wyswietlonych na ekranie nie zmieniajgq
zawartosci pliku (plikéw) zrodtowego. Efekty transformacji beda bezpowrotnie
stracone, jesli nie zostanie utworzony nowy plik, zawierajgcy przetworzone krzywe.
Aby utworzy¢ nowy plik, zawierajgcy wszystkie przetworzone krzywe przedstawione
na ekranie, nalezy skorzysta¢ z funkcji Aktywuj wszystkie krzywe a nastepnie
» Plik »Zapisz.

Parametry pomiaru wyswietlane sg w lewym panelu okna gtdwnego i zawierajg
informacije:

= parametry pomiaru, podawane przez uzytkownika podczas wykonywania
funkcji »Pomiar »Parametry pomiaru - techniki impulsowe lub » Pomiar
» Parametry pomiaru — techniki liniowe

= nazwe pliku i numer krzywej w pliku oraz date i czas pomiaru.

Funkcja P Raporty P Drukuj umieszcza w raporcie identyczny zestaw
parametréw, dotyczacych krzywej aktywnej, drukowanego zbioru krzywych.

Zestaw parametrow pomiaru dla technik impulsowych mozna zachowa¢ w
osobnym pliku z rozszerzeniem .cfg, korzystajac z funkcji P Plik P Zapisz
parametry.



2. Funkcje dost epne z okna gtébwnego programu EALab

Za pomocg klawiszy wirtualnych mogg byc¢ realizowane funkcje:
Aktywuj wszystkie krzywe
Usun aktywn g krzyw g
Usu i nieaktywne krzywe
Usun wszystkie krzywe
Tryb myszy: Aktywuj / Powi eksz / Kursor / Przegl adaj
Kursor wt gcz / wyt acz
Cata krzywa

2. 1. FUNKCJA: Aktywuj wszystkie krzywe

Program EALab pozwala na wykonanie niektorych funkcji jednoczesnie, na
wszystkich krzywych prezentowanych na ekranie, np. odejmowanie tla, zapisywanie
w pliku. Aby korzystac z takich funkcji nalezy:

» usung¢ z ekranu wszystkie niepotrzebne krzywe, korzystajac z funkcji
Aktywuj krzyw g i Usun aktywn g krzyw g,

= uaktywni¢ wszystkie pozostate krzywe przez wybor funkcji Aktywuj wszystkie
krzywe .

2. 2. FUNKCJA: Usun aktywn g krzyw a
Funkcja pozwala na selektywne usuniecie ze zbioru prezentowanego na ekranie
jednej krzywej, wybranej uprzednio funkcjg Aktywuj krzyw a. Jezeli wszystkie krzywe

znajdujace sie na ekranie sg aktywne, to funkcja Usun krzyw g aktywn g usunie je
wszystkie z ekranu.

2. 3. FUNKCJA: Usun nieaktywne krzywe

Funkcja pozwala na zachowanie jedynie krzywej aktywnej. Jesli na ekranie
wszystkie krzywe sg aktywne, to obraz okna wykresow nie zmieni sie.

2. 4. FUNKCJA: Usun wszystkie krzywe

Funkcja umozliwia szybkie usuniecie z ekranu wszystkich krzywych.



2. 5. FUNKCJA: Tryb myszy: Aktywuj / Powi eksz / Kursor /
Przegl adaj

Funkcja daje mozliwos¢ wyboru trybu pracy myszy. Udostepnia cztery
mozliwosci:

Aktywuj — przycisniecie lewego przycisku myszy spowoduje aktywacje krzywej, ktorg
wskazuje kursor

Powi eksz — udostepnia mozliwos¢ powiekszania fragmentu okna wykresow

Kursor — daje mozliwos¢ przesuwania kursora i odczytywania wynikbw pomiaru
(wspotrzednych punktéw na krzywej)

Przegladaj — umozliwia przesuwanie okna i obserwowania réznych fragmentow
krzywej w powiekszeniu.

Wiekszosc¢ funkcji realizowanych przez program EALab wykonywana jest jedynie
na krzywej aktywnej, ktéra moze zostaé wybrana ze zbioru krzywych,
prezentowanych na ekranie. Gtéwne okno programu pozwala na aktywacje krzywej
przez wybor jej nazwy z przedstawionej listy. Po podswietleniu myszkg wybranej
krzywej na liscie i nacisnieciu klawisza (lewy przycisk myszy) - zbior krzywych
zostaje przerysowany a krzywa aktywna jest na nim przedstawiona w kolorze
czerwonym. Okno pozwala wielokrotnie wybiera¢ krzywe aktywne, co jest
szczegolnie przydatne, gdy nalezy wybra¢ krzywg z licznego zbioru, a jej nazwa jest
nieznana. W celu wykonanai aktywacji krzywych mysz powinna by¢ ustawiona w
trybie Aktywu;j .

Funkcja Powieksz pozwala na powiekszenie dowolnie wybranego fragmentu
ekranu, zaznaczonego kursorem. Powiekszone zostang fragmenty wszystkich
krzywych objetych polem kursora, aktywnych i nieaktywnych. Po wybraniu funkcji
kursor nalezy ustawi¢ w jednym z wierzchotkédw prostokata, ktory ma zostac
powiekszony. Nastepnie, caty czas przyciskajgc lewy klawisz myszki, przemiesci¢ go
po przekatnej prostokata. Po zwolnieniu przycisku myszki wybrane pole zostaje
przerysowane tak, by zajmowato okno wykresow, a uktad wspotrzednych zostaje
przeskalowany.

Funkcja Przegladaj pozwala na przesuwanie okna i obserwowanie réznych
fragmentéw wykresu (wykreséw) w powiekszeniu.

Powiekszanie mozna wykonywaé wielokrotnie, wywotujgc ponownie funkcje
Powieksz (Rys 2.1 oraz 2.2). Program zapamietuje wybrang przez funkcje
Powi eksz/Przegl adaj konfiguracje uktadu wspotrzednych. Wszelkie dalsze operacje
wykonywane przez program bedg obrazowane w zmodyfikowanym uktadzie. Zaleca
sie, by kazdorazowo po zastosowaniu funkcji powiekszania odtworzy¢ pierwotny
uktad wspétrzednych poprzez funkcje Cata krzywa .

Dodatkowe zastosowanie funkcji Powieksz/Przegl adaj umozliwia bardziej
precyzyjng analize przebiegu wykresu.
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Rys. 2.1. Okno pomiarowe z zaznaczonym obszarem do powiekszenia.
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2 700 i 00:E0

te

1)
td

podwiine, 250 punktdn

APIC4
5/06/2009
120225

EP + 5ul Pb{12:5] + 10ul Cd[5-5] [38aC]

CZ45
i ome
10 ms
500 ms

staba, naczynie 3-elektrodowe

-580

|
-560

1
-540

I
-520

|
-500

Potenciat / mV

I
-480

|
-460

| | |
440 420 -400

G:\MFE_PBCD.VOL:
G:\MFE_PBCD.VOL: 4P-1C4
G:YMFE_PBCD.VOL:
G:\MFE_PBCD.VOL: 6P-1C-4

Usun aktywna krzywa

Alkbywuj wszysthie krzywe

Usuri wezystie krzywe

Usun nieaktywne krzywe

Tryb myszy:
r | |
Aktywuj Powigksz  Kursor  Przeglada)
Cala krzywa |
Kursor wiaczwylacz ]

Rys. 2.2. Okno pomiarowe po wykonaniu funkcji powiekszania.
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2. 6. FUNKCJA: Kursor wt gcz/wyt acz

Funkcja pozwala na przesledzenie wartosci potencjatu i odpowiadajgcych im
wartosci pradu dla wszystkich punktéw obrazowanej na ekranie krzywej aktywnej, lub
jej fragmentu, jezeli korzystano z funkcji Powieksz. Po wybraniu funkcji pojawia sie
kursor w postaci pionowej linii, pozwalajacej na precyzyjng lokalizacje analizowanych
punktéw (Rys. 2.3). W dolnej czesci okna wykresow sg wyswietlane:

= numer wybranego punktu pomiarowego
» wartos¢ zadanego dla tego punktu potencjatu w mV (miliwoltach)

= wartos¢ zmierzonego pradu.

[ Analizator elektrochemiczny ==
Plik Pomiar [nterpretacja Kalibracja Raporty Pomoc
5 y iy | wmy | oan = Z
O~ B S i T S e S T T
Mazwa pliku ¢ ghmfe_pbod.val 9 gm}ié—:ggg\\:gt 0P-0C-5
Mazwa kizywe : P14 G: {MFE_PBCE V0L -1C-4 |
_ 8,57 G:\MFE_PBCD.VOL: 2P-1C4
Data: 5/05/2009 G:\MFE_PBCD.VOL: 3P-1C-4
Godzina : 120225 s gwigigggg\ig:: ;N;—}E:
EP + 5ul Ph{125] + 100l Cd[5+5] [380C] GQmFE'pBCD:vOLS EP-1C4
Technika: DF , wolkamper. 7.5 =
Prébkowanie :  podwdine, 250 punktdin
Pakres: 10pd
POTEMCIAL CZ45
Ep = o0 omé ks = 1o ms
Ek = 200 Y hw = 10 ms
d = n om ot = 500 ms

Elekbrods :  stska, naczynie 3-elektrodowe

FPRZERWY A ke b

sun aktyw, wa

e -200 00:05 skl
2 <700 my 0060

Usuri wezystie krzywe

|
Alkbywuj wszysthie krzywe l
|
|

Usun nieaktywne krzywe

2,5
= | |
-f00 -B50 -600 -550  -500 -450 -400 -350 -300 -250  -200
Potenciat / mV ‘

| Tryb myszy:

I
Aktywuj Powigksz  Kursor  Przeglada)

Nr = 108 [E= as40mv i= 5.580pA [ cakm |

Kursor wiaczwylacz ]

Rys. 2.3. Okno programu z kursorem do odczytywania punktow na krzywej.

2. 7. FUNKCJA: Cata krzywa

Wybor tej funkcji wyswietla krzywe pomiarowe w formie, w jakiej bytly
przedstawione przed realizacjg funkcji powiekszania, a takze powraca do
automatycznych ustawien. Przywracany ksztalt krzywych jest zgodny z ich zapisem
w pliku. Modyfikacji podlegajg wszystkie krzywe wyswietlane pierwotnie na ekranie.

11



3. Menu gtéwne programu EALab

Menu gtébwne programu EALab sklada sie z nastepujacych punktow:

Plik

Pomiar
Interpretacja
Kalibracja
Raporty
Pomoc

z ktorych kazda rozwija sie w osobne menu, obejmujgce grupe funkcji.

3. 1.

Plik obejmuje operacje na plikach danych pomiarowych, zawierajgcych zbiory
do kilkudziesieciu (maksymalnie piecdziesieciu) krzywych pomiarowych.

Pomiar obejmuje funkcje zwigzane z ustaleniem techniki pomiarowej,
parametréw pomiaru i przeprowadzeniem pomiaru. Umozliwia takze
programowanie parametrow pracy akcesoriow.

Interpretacja obejmuje funkcje zwigzane z odczytywaniem wspétrzednych
punktéw na krzywych pomiarowych a takze przetwarzaniem zarejestrowanych
sygnatow.

Kalibracja obejmuje funkcje zwigzane z analizg ilosciowa.
Raporty umozliwia wydrukowanie raportow z wykonanych pomiarow.

Pomoc zawiera uwagi na temat dziatania analizatora M161 i oprogramowania
EALab.

OPIS FUNKCJI MENU » Plik

Rozwiniecie pozycji menu gtdwnego Plik zawiera nastepujace funkcje:

Otworz...

Dotacz

Zapisz jako...
Czytaj parametry
Zapisz parametry
Kopiuj parametry
Koniec

3. 1. 1. FUNKCJA »Plik »Otworz...

Funkcja pozwala na wczytanie krzywych pomiarowych zapamietanych w pliku o
rozszerzeniu *.vol. Wybér funkcji powoduje otwarcie okna dialogowego (patrz: Rys.
3.1). Po wybraniu katalogu program automatycznie rozpoznaje pliki *.vol i podaje ich

12



liste. Po wybraniu pliku program automatycznie podaje jego zawartos¢ w oknie
Nazwy krzywych . Wybodr katalogu i pliku odbywa sie przez podwojne Klikniecie
myszka. Wybor krzywej, ktéra ma by¢ odczytana z pliku, odbywa sie przez podwéjne
klikniecie myszkg Ilub podswietlenie myszkg i nacisniecie klawisza wirtualnego
Czytaj. Odczytana krzywa zostaje wyswietlona na ekranie. Mozna wybra¢ dowolnie
wiele krzywych z pliku, aktywna bedzie zawsze krzywa wybrana na koncu.

Mozna szybko wybra¢ wszystkie krzywe z pliku wybierajgc pozycje —wszystkie- .
Jesli dana krzywa zostanie wybrana wielokrotnie, program potraktuje kazda z nich
jako oddzielng krzywg z tg samg nazwa. Usuniecie zbednych krzywych mozliwe jest
poprzez przycisniecie przycisku wirtualnego Aktywuj krzyw g, a nastepnie Usun
aktywn g krzyw g lub Usun wszystkie krzywe .

Nacisniecie klawisza wirtualnego Anuluj powoduje zamkniecie okna
dialogowego. W oknie wykresow pozostajg wszystkie wczytane krzywe. Jedna z nich
— zaznaczona kolorem czerwonym jest krzywg aktywng. Jej parametry podawane sq
w lewym panelu okna gtéwnego.

[ Otwieranie
Szulaj w: Technika DPV LJ &= EF v Nazwy krzywych
= Nazwa Data mody... Typ Rozmiar - wazystkie - -
pragy ™ s : 10MW-1
il (e dAimp-1.MOL 1082
Ostatnio — 1OMV-3
uiywane migjsca Lo Eacc-1.VOL BrER
= 10MV-4 L
! s Esch-1.VOL 10MV-5 [3
- & Tacc-1.vOL 10MV-5
Pulpit vaL TOMV-TS
l:u_*: Tacc-ads.VOL DOV
Py LE Triton-1.VOL 20Mv-2
i —= 20MY-3
LE twtp L.voL 20MV-4
Sony LT uhimp-1.YOL 20MV-5
20MV-3
¥ L Z0MV-TS
o 30MW-1
A0NW-2
Komputer 30MV-3
- 20MY-2
| wt 30MV-5 o8
-2
Siec Nazwa pliku; id.‘—‘-jmp-1 NOL LJ Otwdrz |
Pliki typu: | Piiki EAlab {*.vol} -] Antiluj

Rys. 3.1. Okno dialogowe: Otworz

Jezeli w pozycji Pliki typu : wybrana zostanie opcja Pliki tekstowe (*.txt) mozliwe
bedzie wczytanie danych w formacie tekstowym (ASCII). Po wybraniu katalogu
program automatycznie rozpoznaje pliki i podaje ich liste, po wybraniu pliku program
otwiera pomocnicze okno dialogowe Parametry, pozwalajgce na wprowadzanie
podstawowych parametrow pomiaru (patrz: Rys. 3.2).

W oknie Parametry nalezy podac:
= nazwe krzywej, w okienku Nazwa krzywej (maksymalnie 8 znakdéw)
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komentarz dotyczacy krzywej, w okienku Komentarz (maksymalnie 50
znakow), dane te beda zapamietane w pliku razem z parametrami pomiaru i
mozna je bedzie odczyta¢ w lewym panelu okna gtéwnego po zatadowaniu
krzywej

Parametry :

- wartosci potencjalu poczatkowego Ep i koncowego Ek w okienku Zakres
zmian potencjatu ; dla prawidtowego odwzorowania warto$¢ potencjatow nie
musi by¢ identyczna do uzytych pierwotnie podczas pomiaru, musi by¢ jednak
dobrana tak, by wynikowy potencjat schodka Es byt, dla ilosci punktow

pomiarowych zapisanych w pliku ASCII, liczbg catkowita,
- jednostke, w ktorej wyskalowana bedzie 0s$ pradowa.

Po wprowadzeniu danych i ich potwierdzeniu - na ekranie zostaje wyrysowana
krzywa, ktdra moze by¢ dalej przechowana w pliku, wraz z wybranymi parametrami

oraz przetwarzana.

Parametry pomiaru czytanej krzywej

K.omentarz

Mazwa krzpywe]

%]

|4w-z-1

: |III.5KI:I+HNIIIS[TIen]

Zakres Zmiany potencialu

Ep= [700 it El = |-200 i
Jednostka pradu
Y b, " md .Y

Al

Rys. 3.2. Okno: Parametry wyswietlane przy wczytywaniu danych ASCII.

UWAGA! Mozliwe jest takze wczytanie wszystkich krzywych z pliku *.vol poprzez
podwojne klikniecie jego nazwy na poziomie systemu operacyjnego Windows. Wtedy
uruchamiany jest program EALab i automatycznie wczytywane sg krzywe.

3. 1. 2. FUNKCJA »Plik »Dotacz

Funkcja pozwala na zapisanie w istniejgcym lub nowo utworzonym pliku jedynie
krzywej lub krzywych aktywnych. Sposob obstugi okna dialogowego (patrz: Rys. 3.3)

jest identyczny, do podanego w funkcji P> Plik » Zapisz jako .
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[~ Zapisywanie jako
Zapisz w! Kalibracje j & £k EE~
= Nazwa Data mody... Typ Rozmiar
e
= Technika DPY
Ostatnio ;
UZywane migjsca Technika NPV
! Technika SCV
Pulpit
M
Sony
Komputer
A
-~
Sied MNazwa pliku: |m ﬂ Zapisz |
Zapiszjakotyp:  |Pliki EAlab (" cgf) -] Anuluj

Rys. 3.3. Okno: Dotacz krzyw g aktywn a.

Jezeli w oknie wykreséw nie ma krzywej lub zadna z krzywych nie jest aktywna

wyswietlany jest komunikat Brak krzywych do dot gczenia pokazany na rysunku
3.4.

EAlab ==

l . Brak krzywych do dofgczenia

........................................

Rys. 3.4. Okno: Brak krzywych do dot 3aczenia.

3. 1. 3. FUNKCJA »Plik »Zapisz jako

Funkcja pozwala na zapisanie wszystkich, aktywnych i nieaktywnych krzywych,
znajdujacych sie na ekranie, w istniejgcym juz, lub nowo utworzonym pliku. W obu
wypadkach wymagane jest podanie w oknie dialogowym (patrz: Rys. 3.5) katalogu, w
ktorym program samoczynnie wyszukuje pliki z rozszerzeniem .vol, i przedstawia ich
liste. Jesli krzywe majg by¢ zapisane w istniejgcym pliku, to wybiera sie go z listy
pojedynczym Kkliknieciem myszki. Jesli tworzy sie nowy plik, nalezy po okresleniu
katalogu wpisac jego nazwe w okienku Nazwa pliku (nazwa pliku).
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e Zapisywanie jako
Zapisz w: Kalibracie j L il
x Nazw; Data mody... Typ Rozmiar
-
e Technika DPV
Dstatnio ;
uZywane migjsca Technika MNPV
! Technika SCV
Pulpit
i
Sony
Komputer
A
-
Siec MNazwa plikou: |: {PY-H ﬂ Lapisz |
Zapiszjako typ:  |Pliki EAlab (" caf) -] Anuluj

Rys. 3.5. Okno dialogowe: Zapisz jako .

Jezeli w polu Zapisz jako zostanie wybrany typ pliku *.txt, wtedy istnieje
mozliwos$é eksportu krzywych w formacie ASCII (tekstowym). Funkcja pozwala na
zapisanie pojedynczej krzywej aktywnej lub wszystkich krzywych aktywnych. W oknie
dialogowym wskazuje sie katalog i podaje nazwe pliku z rozszerzeniem .txt.

Do pliku sg wpisywane wartosci z obu osi wspoitrzednych, w postaci oddzielnych
kolumn (kolejno od lewej 0s X — potencjat w mV a nastepnie w kolejnych kolumnach
wartosci prgdowe dla poszczegoélnych przebiegow — w HA). Ten sposob zapisu jest
szczegoOlnie przydatny do transferowania danych do innych programow (Excel,
Origin) i tworzenia przy ich pomocy zaawansowanej graficznej prezentacji wynikow
pomiarow.

Uwaga! Jezeli aktywne sg wszystkie (wiecej niz jedna) krzywe wyswietlone w oknie
wykresow, wtedy konieczne jest, aby zakres zmiennosci potencjatu i krok potencjatu
byly identyczne dla catego zbioru eksportowanych wykresow.

3. 1. 4. FUNKCJA »Plik » Czytaj parametry

Wyboér tej funkcji otwiera okno dialogowe Czytaj parametry (patrz: Rys. 3.6),
ktére pozwala na wpisanie $ciezki dostepu i nazwy pliku z zapisanymi parametrami
eksperymentu dla dowolnej techniki impulsowej, tej funkcji nie mozna stosowac¢ do
ustalenia parametrow techniki LSV. Otwierany plik musi mie¢ rozszerzenie *.cfg .
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Funkcja Czytaj parametry umozliwia szybkie odczytanie parametréw pomiaru, 0
ile zostaly one w przesziosci zachowane przez uzycie funkcji Zapisz parametry .

fi Otwieranie
Saukaiw: | |, Techrika NPV ~| & BB

= Nazw; Data mody... Typ Rozmiar

-r-i_r- H’ﬂ' H

- iy NPV-B1.cf
Ostatrio whiz R

UFywane migjsca

Pulpit

Siec Nazwa plku: INPV-B1.cfg | Otwérz

Pliki typu: | Pliki EAlab (" cfg) -l Anuluj

i

Rys. 3.6. Okno: Czytaj parametry .

3. 1. 5. FUNKCJA »Plik »Zapisz parametry

Wybor tej funkcji otwiera okno dialogowe Zapisz Parametry (patrz: Rys. 3.7),
ktére pozwala na wpisanie Sciezki dostepu i nazwy pliku dla zapisania parametrow
pomiaru wykonywanego w jednej z technik impulsowych, tej funkcji nie mozna
stosowac do zapisania parametréw techniki LSV. Plik musi mieé rozszerzenie .cfg.

Funkcja Zapisz parametry umozliwia szybkie powtdrne wczytanie parametrow
pomiaru przez uzycie funkcji Czytaj parametry .
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Lapisywanie jako

Zapiszwe | 59 01120882 | e BB
D
Moje biezace
dokumenty

Pulpit

L5/

taje dokumenty

==
o

3
I df komputer
< '|'
Moje migisca Mazwa pliku; |npv-b2.c:fg :_l Zapisz
FIECIDWE
Zapisz ko bypr | Pliki EA2010 " caf) =l Anuluj

Rys. 3.7. Okno: Zapisz parametry .

3. 1. 6. FUNKCJA »Plik »Kopiuj parametry

Wybor tej funkcji pozwala na skopiowanie i uzycie do biezgcego pomiaru
parametrow wyswietlanej na ekranie krzywej aktywnej wczytanej np. z pliku. Brak
krzywej aktywnej lub obecnos¢ wielu krzywych aktywnych uniemozliwia kopiowanie
parametrow i otwiera okno dialogowe, informujgce o bledzie (patrz: Rys. 3.8). Te
funkcje mozna stosowac takze do parametrow techniki LSV. Skopiowane parametry
mozna nastepnie zapisa¢ w pliku z rozszerzeniem *.cfg, korzystajgc z funkcji Zapisz
parametry - tylko dla technik impulsowych.

EAlab [=5]

Brak krzywej aktywnej

........................................

Rys. 3.8. Okno: Brak krzywej aktywnej

3. 1. 7. FUNKCJA » Plik »Koniec
Wybranie polecenia Koniec z menu Plik powoduje zakonczenie pracy programu

EALab . Wszystkie krzywe, zapisane po wykonaniu pomiaru, pozostajg zachowane w
plikach.

18



EAlab £E

':9] Czy zakonczyc dziatanie programu?

........................................

Rys. 3.9. Okno wyswietlane na zakonczenie pracy z programem EALab.

Dokonane modyfikacje i otrzymane w ich wyniku przetworzone krzywe muszg byc¢
zapisane w nowych plikach poprzez funkcje PPlik »Zapisz jako Ilub P Plik
»Dotacz, w przeciwnym wypadku zostang, po zamknieciu programu EALab,
bezpowrotnie stracone.

Opisy funkcji Zapisz jako i Dotgcz w poszczegoéinych rozdziatach instrukcii
omawiajg sposoby archiwizacji innych parametrow pomiaréw i wynikdw ich
przetwarzania.
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3. 2. OPIS FUNKCJI MENU » Pomiar

Rozwiniecie pozycji menu gtdwnego Pomiar zawiera nastepujgce funkcje:
= Start pomiaru

= Stop

= Parametry pomiaru - techniki impulsowe

= Parametry pomiaru — techniki liniowe

= Akcesoria

» Test CGMDE

3. 2. 1. FUNKCJA »Pomiar P Start pomiaru

Funkcja » Pomiar P> Start pomiaru inicjuje rozpoczecie pomiaru. Uruchomienie
tej funkcji wymaga uprzedniego wiaczenia do sieci analizatora M161, i ustanowienia
komunikacji pomiedzy komputerem i analizatorem (szczegbétowy opis czynnosci
niezbednych do sprzetowej i programowej inicjalizacji zostat opisany we wstepie).

EAlab |25

! Analizator odlaczony

Rys. 3.10. Informacja o braku komunikacji z analizatorem M161

Jesli analizator nie zostat przytaczony do komputera i zatgczony lub nie dziata
prawidtowo to program wyswietli okno z informacjg o braku prawidtowej komunikaciji
(patrz: Rys. 3.10).

= Dob6r parametréw pomiaru dokonywany jest przy wykorzystaniu funkcji
Parametry pomiaru - techniki impulsowe lub Parametry pomiaru -
techniki liniowe.

Mozliwe jest takze odczytanie parametréw z poprzednich eksperymentow
poprzez uzycie funkcji »Plik »Kopiuj parametry (przed wykonaniem tej instrukciji
nalezy wskazac, przez uaktywnienie, krzywa, ktorej parametry pomiarowe majg by¢
skopiowane) lub P»Plik P Czytaj parametry (ostatnia funkcja tylko dla technik
impulsowych).

Po uruchomieniu pomiaru na ekranie monitora pojawi sie okno gtéwne programu
z wykreslanym na biezgco wraz z realizacjg pomiaru przebiegiem pradowo-
napieciowym. Wykreslanie zaczyna sie zawsze przy najwiekszej rozdzielczosci
ekranu. Jezeli rejestrowana krzywa osiggnie granice przewidzianego na wykres
okna, jest przerysowywana w czasie rzeczywistym przy zmniejszonej rozdzielczosci.
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Dzieki temu, w trakcie pomiaru widoczna jest na ekranie krzywa przy najwiekszej
mozliwej rozdzielczosci. W dolnej czesci ekranu wypisywane sg biezace parametry
punktow pomiarowych.

Po zakonczeniu pomiaru, lub po jego przerwaniu, wytgcznie za pomocg funkciji
» Pomiar P Stop, w oknie wykreséw pozostaje narysowana krzywa pomiarowa i
pojawia sie okno dialogowe, pytajace o zachowanie rezultatow (patrz: Rys. 3.11)

EAlab £3

':9] Czy zapisad wynik porniaru?

Rys. 3.11 Okno: Czy chcesz zachowa ¢ wynik pomiaru w pliku?

W oknie (Rys. 3.11), jesli przycisniety zostanie klawisz Nie, dane zostang
bezpowrotnie stracone, krzywa pomiarowa usunieta z pamieci programu, a w oknie
wykresow pozostanie uktad wspotrzednych oraz wezesniej wyswietlone krzywe.

Jesdli wybrana zostanie funkcja Tak, otwarte zostanie okno Zachowaj wynik
pomiaru (patrz: Rys. 3.12), pozwalajgce zachowac¢ dane z wykonanego pomiaru
oraz parametry pomiaru w pliku z rozszerzeniem .vol, ktérego nazwe trzeba poda¢ w
okienku Nazwa pliku . Nazwe nadawang krzywej nalezy wpisa¢ w okienku Nazwa
krzywej: . Jezeli krzywej nie zostanie nadana nazwa, program nadaje jej
automatycznie nazwe USER, z kolejnym numerem. Podobnie, jezeli krzywa o
identycznej nazwie istnieje juz w pliku, program dodaje jej automatycznie kolejny
numer.

Uwaga! Rozdzielczo$¢ obrazowania krzywej na ekranie nie jest zwigzana z
zakresem pomiarowym. Wyboér zbyt malo czutego zakresu pomiarowego (np. 10 pA
gdy mierzony jest prad rzedu 100 nA) powoduje pogorszenie stosunku sygnatu do
szumu dla rejestrowanej krzywej. Wybér zbyt czutego zakresu moze powodowaé
przesterowanie i btedne pomiary pradow. W danym zakresie nie nalezy mierzy¢
pradéw o wielkosci zblizonej do maksymalnej (dla danego zakresu). W niektérych
przypadkach przesterowanie sygnalu wejSciowego moze nastepowaé juz przy
pradach o wielkosci 50-70% wartosci maksymalnej (dla danego zakresu).

Sciezke dostepu i nazwe pliku okresla sie w oknie Zapisywanie jako. Jezeli
wybrana zostanie nazwa pliku juz istniejgcego, krzywa jest do niego dopisywana.

Po zachowaniu krzywej w pliku zostaje ona przeskalowana tak, by catkowicie
wypetnia¢ pole przeznaczone na wykres. Na osiach wysSwietlane sg opisy
odpowiadajgce punktom Ep i Ek (potencjatu poczatkowego i koncowego, patrz: okno
Parametry pomiaru ) oraz minimalna i maksymalna wartos¢ pradu zmierzona w tym
zakresie potencjatu.
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L~ Zapisywanie jako =S
Zapisz w: | ) Technika DPY j IfF '

Nazwa Data mody.. Typ Rozmiar

- -
— I daimp-1.vOL

Ostatnio -
uzywane migjsca Lo Bacc-1.VOL
! I Esch-1.vOL
U Tacc-0.vOL
Pupit lﬁ Tacc-ads VOL
= I Triton-1.VOL
U twtp-1.vOL
Sormy & uhimp-1.V0L
Komputer
A
=
Siec MNazwa pliku: |u;’-‘-.im|:|-1 MOL ﬂ Zapisz |
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Rys. 3.12. Okno: Zachowaj wynik pomiaru

3. 2. 2. FUNKCJA »Pomiar »Parametry pomiaru - techniki impulsowe

Wybor tej funkcji otwiera okno dialogowe, umozliwiajgce dobor parametrow
pomiaru w wybranej technice impulsowej (patrz: Rys. 3.13). Po wigczeniu, w oknie
prezentowany jest zestaw parametrOw najczesciej stosowanych, co pozwala przy
wprowadzaniu parametrow konkretnego eksperymentu korygowac tylko niektére.
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Parametry pomiaru - techniki impulsowe (o]
Technika Zakres Elektrada M aczynie
@ lschodkows 100 ma " DME " 2-elekir
A 10 md ¢ stata N
" DP 1 mé " CHEMDE {* wewnetrzne
7 SO 100 p,
Frabkoveanie o 10 pA Parmiar Famiar
* pojedyncze 1 pds " polaragraf. * pojedynczy
" podwdine 7100 ks % woltarnper. ™ cykliczry
Patenciat pomiaru Czas pomiaru [nre
Ep = -100 m tp = 20 ms | punktaw = 200
Ek = |100 i bw = |20 g uirednianie= |1
Ee = |1 mt t4 = |500 ms mieszadto = |0 %
d = |0 s przenay = a
Parniar | k. | Anulu | | |

Rys. 3.13. Okno: Parametry pomiaru , dla technik impulsowych.

W oknie dialogowym mozna wyr6zni¢ nastepujgce elementy.

Ramka Technika pomiaru, w ktérej mozna zaznaczy¢ jedng z ponizszych technik.

Technika schodkowa , w ktérej przebieg napieciowy, polaryzujacy elektrode,
zlozony jest ze schodkdw napieciowych o wysokosci Es i czasie trwania t, od
potencjatu poczatkowego Ep do potencjatu korncowego Ek (patrz: Rys. 3.14).
Kazdy schodek ma wysokos¢ Es oraz czas trwania t, rowny:

t = tk, przy pomiarze polarograficznym

t = 2tw + 2tp, przy pomiarze woltamperometrycznym z pojedynczym i

podwojnym probkowaniem.
gdzie: tk : czas zycia kropli

tw : czas oczekiwania

tp : czas probkowania
Liczba schodkéw n, realizujgcych dany pomiar, wynika z podzielenia wartosci
bezwzglednej rdznicy potencjaltdw koncowego i poczatkowego przez
wysokos$¢ schodka:

n = (Ek - Ep)/ Es.

Liczba schodkow i zwigzana z nimi liczba punktow pomiarowych nie moze
przekraczac¢ 1000 (pomiar pojedynczy).
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Rys. 3.14. Schemat zmian potencjatu w technice schodkowej.

Technika impulsowa normalna (NP) , w ktérej przebieg napieciowy,
polaryzujacy elektrode, ztozony jest z impulséw o wzrastajgcej (0 napiecie
schodka Es) wartosci od potencjalu poczatkowego Ep, do potencjatu
koncowego Ek, natozonych na state napiecie odniesienia EO (Rys. 3.15).

f—— —— — — — — — — — — —
Es— — — — —
Ee
EF —
E _____
0 t t t

Rys. 3.15. Schemat zmian potencjatu w technice impulsowej normalne,;.

Czas trwania impulsu jest rOéwny sumie czasu oczekiwania i czasu
proébkowania (tw + tp). Czas pomiedzy kohcami kolejnych impulsow t, jest przy
pomiarze polarograficznym réwny czasowi tk, natomiast przy pomiarze
woltamperomerycznym jest dwukrotnie diuzszy (2tw + 2tp). Przy pomiarze
polarograficznym impuls generowany jest doktadnie po czasie rownym (tk - tw
- tp), a konczy sie doktadnie po czasie tk, po ktérym wysytany jest do miotka
elektromagnetycznego impuls obrywajacy krople i rozpoczyna sie odliczanie
czasu dla kolejnego punktu pomiarowego.

Technika impulsowa r0 znicowa (DP), w ktérej przebieg napieciowy,

polaryzujgcy elektrody, sktada sie z impulséw o stalej wysokosci dE,
natozonych na narastajgce schodkowo napiecie (patrz: Rys. 3.16).
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Rys. 3.16. Schemat zmian potencjatu w technice impulsowej rozniczkowe;.

Czas trwania impulsu jest réwny sumie czasu oczekiwania i czasu
prébkowania (tw + tp). Czas pomiedzy koncami kolejnych impulséw t, jest przy
pomiarze polarograficznym roéwny czasowi tk, natomiast przy pomiarze
woltamperometrycznym jest dwukrotnie diuzszy (2tw + 2tp). Przy pomiarze
polarograficznym impuls generowany jest po czasie rownym dokfadnie (tk - tw
- tp) a konczy sie doktadnie po czasie tk, po ktérym wysytany jest do miotka
elektromagnetycznego impuls obrywajacy krople i rozpoczyna sie odliczanie
czasu dla kolejnego punktu pomiarowego. Impulsy skierowane sg zgodnie ze
znakiem napiecia dE.

Technika impulsowa rozniczkowa z probkowaniem podwdjnym, realizowana
jako pomiar woltamperometryczny jest réwnowazna woltamperometrii fali
prostokatnej Ramaleya (impuls w kierunku zmian potencjatu) lub Osteryoung
(impuls w kierunku przecivnym do kierunku zmian potencjatu). W
woltamperometrii fali prostokatnej zwyczajowo podawana jest amplituda,
natomiast w technice impulsowej rézniczkowej parametr dE oznacza
wysokos$¢ impulsu (tj. wielko$¢ rowng podwojonej amplitudzie).

» Technika fali prostok atnej (SQW), w Kktorej przebieg napieciowy,
polaryzujacy elektrody, sktada sie z serii pieciu par impulséw o statej
amplitudzie, natozonych na narastajgce schodkowo napiecie (patrz: Rys.3.17).
Pierwszy impuls skierowany jest zgodnie ze znakiem napiecia dE (a zatem dE
w tej technice oznacza amplitude). Czas trwania kazdego impulsu jest rowny
sumie czasu oczekiwania i prébkowania (tw + tp). Seria impulsOw inicjowana
jest po czasie réwnym dokfadnie (tk - 10tw - 10tp) i konczy sie doktadnie po
czasie tk. Jednoczes$nie wysylany jest do miotka elektromagnetycznego
impuls obrywajacy krople oraz rozpoczyna sie odmierzanie czasu dla
kolejnego punktu pomiarowego.

Czas tk musi by¢ réwny lub dituzszy od (11tw + 11tp).
Przy probkowaniu pojedynczym prad mierzony jest jako:

(Si, - Sip)/3

gdzie: Zi, - suma pradow probkowanych dla trzech ostatnich impulséw o
znaku zgodnym ze znakiem napiecia dE; Zi, - suma prgdow probkowanych
dla trzech ostatnich impulséw o znaku przeciwnym do znaku napiecia dE.
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W przypadku prébkowania podwdjnego, od powyzszej wartosci odejmowana
jest wartos¢ pradu probkowanego przy potencjale schodka bezposrednio
przed przytozeniem serii impulséw.

Rys. 3.17. Schemat zmian potencjatu w technice fali prostokatnej.

Ramka Probkowanie obejmuje dwie mozliwosci.

= Probkowanie pojedyncze , przy ktérym prad probkowany jest jednorazowo dla
kazdego punktu pomiarowego a jego warto$¢ srednia w czasie prébkowania tp
podawana jest jako wspotrzedna prgdowa punktu. Probkowanie wykonywane
jest na koncu schodka napieciowego lub impulsu. Jedynie w technice fali
prostokatnej prad mierzony jest jako:

(Si, - Sip)/3

gdzie: Zi, - suma pradow probkowanych przy trzech ostatnich impulsach o
znaku zgodnym ze znakiem napiecia dE; Zi, - suma prgdow probkowanych
przy trzech ostatnich impulsach o znaku przeciwnym do znaku napiecia dE.
Ponizej podano diagramy czasowe punktu pomiarowego w poszczegoélnych
technikach pomiarowych przy probkowaniu pojedynczym. Linig pogrubiong
zaznaczono przedziaty czasowe, w ktorych wykonywane jest probkowanie.

Dla techniki schodkowej:

it

" [ -
tw tp

it
i

czas kropli

pomiar polarograficzny, czas trwania kropli tk wiekszy lub rowny tw + tp

I L
tw tp tw tp

czas schudk'a

pomiar woltamperometryczny, czas trwania schodka = 2tw + 2tp
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Dla techniki impulsowej normalnej i r6  znicowej:

rih—r—_ﬂ

tw tp tw tp

"
czas kropli

pomiar polarograficzny, czas trwania kropli tk wiekszy lub rowny 2tw + 2tp

T

tw tp tw tp

czas schodka

pomiar woltamperometryczny, czas trwania schodka = 2tw + 2tp

Dla techniki fali prostok atnej:

T

wip
i

" *
czas kropli

czas trwania kropli tk wiekszy lub rowny 11tw + 11tp.

Probkowanie podwojne , przy ktorym dla kazdego punktu pomiarowego
wykonywane sg dwa probkowania. Od wartosci pradu, otrzymanej jak przy
prébkowaniu pojedynczym, odejmowana jest wartos¢ pradu probkowanego
bezposrednio przed wygenerowaniem impulsu. Czasy obydwu prébkowan sg
réwne i poprzedzone rdwnymi czasami oczekiwania.

Ponizej podano diagramy czasowe punktu pomiarowego w poszczegolnych
technikach przy prébkowaniu podwojnym. Na czarno zaznaczono przedziaty
czasowe, w ktorych wykonywane jest probkowanie.

Dla techniki impulsowej normalnejir6  znicowej :

) []

tw tp tw tp

[
czas kropli

pomiar polarograficzny, czas trwania kropli tk wiekszy lub rowny 2tw + 2tp
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—= ]

tw tp tw tp

—_—
czas schodka

pomiar woltamperometryczny, czas trwania schodka = 2tw + 2tp

Dla techniki fali prostok atnej

e

twtp

il »
" "

czas trwania kropli tk wiekszy lub réwny 11tw + 11tk

Zastosowanie probkowania podwdjnego w technice fali prostokatnej,
instrumentalnie dopuszczalne, ma ograniczone zastosowanie.

Programowanie zakresu zmiennosci potencjatow odbywa sie w ramce Potencjat
pomiaru .

Ep, potencjat poczatkowy, moze by¢ wybrany w zakresie od -4000 mV do
+4000 mV, z rozdzielczoscig 1 mV

Ek, potencjat korncowy, moze by¢ wybrany w zakresie od -4000 mV do +4000
mV, z rozdzielczoscig 1 mV

Es, potencjat schodka, moze by¢ wybrany w zakresie od 0 mV do +4000 mV,
z rozdzielczoscig 1 mV, potencjat schodka musi by¢ dobrany w taki sposob, by
mozliwa byta realizacja co najmniej 5 punktéw pomiarowych.

Potencjaly poczatkowy Ep i koncowy EkK wyznaczajg zakres i kierunek zmian
potencjatu.

Wysokos¢ schodka Es powinna by¢ tak dobrana, by pozwalata, przy zatozonej
liczbie punktow pomiarowych (ustalonej w okienku liczba punktow )
osiggniecie potencjatu koncowego Ek.

Majgc podane wartosci potencjatdw Ep, Ek, i Es, program samoczynnie
oblicza liczbe realizowanych punktéw pomiarowych. W tym wypadku liczba
punktow wpisanych w okienku liczba punktéw , rézna od obliczonej przez
program, bedzie ignorowana. Liczba wpisana w okienku liczba punktow ,
(réwna lub wieksza od 5) bedzie realizowana przez program tylko w wypadku,
gdy z wartosci parametrow Ep, Ek, i Es nie mozna obliczy¢ ilosci punktow
pomiarowych, np przy pomiarach ze statym potencjatem.

Przyjecie Ep = Ek, i Es = 0, oznacza, ze realizowany jest pomiar
amperometryczny, wowczas pozycja liczba punktéw wyznacza ilo$¢ punktow
pomiarowych.
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= EO, potencjat odniesienia w technice impulsowej normalnej, moze by¢
wybrany w zakresie od -4000 mV do +4000 mV, z rozdzielczoscig 1 mV

= dE, oznaczana jako amplituda w technice fali prostokatnej lub wysoko$¢
impulsu w technice impulsowej rozniczkowej, musi by¢ dobrana w taki sposéb,
by dodana do wartosci potencjalu Ep lub Ek nie przekroczyta wartosci
granicznych od -4000 mV do +4000 mV. Wartos¢ potencjalu dE mozna
okresli¢ z rozdzielczoscig 1 mV.

Ramka Zakres, umozliwia dobranie zakresu maksymalnego pradu pomiarowego.
Mozliwy jest pomiar w siedmiu zakresach pomiarowych: 100 nA, 1 pA, 10 pA, 100
MA, 1 mA, 10 mA, 100 mA (podane liczby wskazujg maksymalng warto$¢ pradu,
ktéry moze by¢é zmierzony w danym zakresie). Dopuszczalny jest pomiar pradu o
wartosci przekraczajgcej o 50% wartos¢ dowolnego zakresu, przy czym nie jest to
zalecane ze wzgledu na mozliwos¢ przesterowania sygnatlu wejsciowego Ilub
zafatszowania rejestrowanych sygnatow, w szczegoélnosci dla techniki impulsowej
rézniczkowej. Zalecany zakres pradowy, od ktérego nalezy rozpoczyna¢ pomiary
wynosi 1 gyA. Wybor zakresu o zbyt matej czutosci spowoduje wzrost liczby zaktocen
oraz pogorszenie stosunku sygnatu do szumu.

Dodatkowo mozliwe jest rozszerzenie zakreséw pomiarowych w niskich
zakresach prgdow przez zastosowanie przedwzmacniacza pomiarowego.

Programowanie parametréw czasowych odbywa sie w ramce Czas pomiaru ,
podawanych w milisekundach. Okienka pozwalajg na wpisanie wartosci od 0 do 9999
ms.

» tp, czas prébkowania, podczas ktorego mierzony jest prad.

= tw, czas wyczekiwania, liczony od momentu przytozenia impulsu do
rozpoczecia pomiaru pradu (probkowania pradu). Odliczany jest przed kazdym
prébkowaniem (nawet gdy nie ma impulsu a wiec takze przy prébkowaniu
podwojnym, przed pierwszym probkowaniem). Konstrukcja analizatora
umozliwia prébkowanie bez czasu oczekiwania, mozliwe jest wiec wybranie
czasu oczekiwania rownego zero. Zwykle jednak wybiera sie czas
oczekiwania ok. 20 ms, aby zaburzenia pragdu wprowadzone przez impuls
napieciowy zanikty.

» td, czas opOznienia. Czas odmierzany przed rozpoczeciem pomiaru, tylko w
pierwszym cyklu pomiarowym. Podczas odmierzania czasu td elektroda
pracujgca utrzymywana jest na potencjale Ep. Funkcjg parametru td jest
zapewnienie czasu niezbednego dla naro$niecia kropli (w przypadku
pomiaréw na kapigcej elektrodzie rteciowej - DME), uspokojenie kropli i
warstwy roztworu wokoét jej powierzchni (po generacji kropli przy uzyciu
elektrody CGMDE) Ilub kondycjonowanie elektrody na potencjale
poczatkowym. (Uwaga! jezeli maksymalny czas td wynoszacy 9999 ms nie
jest wystarczajgcy do osiggniecia rbwnowagi na elektrodzie, mozna do tego
celu wykorzystac czas przerwy, korzystajgc z funkcji Przerwy ).

= tk, czas kropli, wystepujacy tylko przy pomiarze polarograficznym, musi byc
wiekszy lub rowny od:
tw + tp w technice schodkowej z pojedynczym prébkowaniem
2tw + 2tp w technikach impulsowych, normalnej i rézniczkowej
11tw + 11tp w technice fali prostokatne;.
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Ramka Pomiar, pozwala na wybdér sposobu przeprowadzenia pomiaru i
organizacji punktu pomiarowego. Nazwy pomiar polarograficzny i pomiar
woltamperometryczny nawigzujg do pomiaréw realizowanych na kapiacej elektrodzie
rteciowej DME (pomiar woltamperometryczny na DME znany jest w srodowisku
elektroanalitykéw jako oscylopolarografia).

Zgodnie z zaleceniami IUPAC, o nazwie techniki decyduje zastosowana
elektroda, nazwa polarografia dotyczy technik realizowanych na kapigcej elektrodzie
rteciowej. We wszystkich pozostatych przypadkach (wigczajgc w to pomiar na
pojedynczej kropli DME) technika nosi nazwe woltamperometrii.

= Pomiar polarograficzny , przy ktérym czas kazdego punktu pomiarowego
rowny jest czasowi tk (czas zycia kropli w przypadku DME), ktéry musi by¢
rowny lub diuzszy od odpowiedniej wielokrotnosci sumy czasow oczekiwania
tw i probkowania tp. Przy wspéipracy z elektrodqa CGMDE po czasie tk
generowany jest impuls miotka elektromagnetycznego, zrywajacy krople,
nastepuje generacja nowej kropli i rozpoczyna sie realizacja kolejnego punktu
pomiarowego. Ten rodzaj pomiaru jest takze zalecany przy wspotpracy z
elektrodami statymi, poniewaz pozwala na wiekszg swobode w doborze
parametréw czasowych punktu pomiarowego.

» Pomiar woltamperometryczny , przy ktorym cata krzywa pomiarowa
uzyskiwana jest na pojedynczej kropli (w przypadku stosowania elektrod
rteciowych). Czas zycia kropli t jest wyznaczany przez sume czasu td oraz
czasu trwania pomiaru i mozna go wyliczy¢ ze wzoru:

t =td + K[(Ek - Ep)/Es](2tw + 2tp)

gdzie: k = 1dla pomiaru pojedynczego i k = 2 dla pomiaru cyklicznego

2tw + 2tp - czas realizacji pojedynczego punktu pomiarowego

(Ek - Ep)/Es - ilo$¢ punktow pomiarowych
W przypadku pracy na kapigcej elektrodzie rteciowej (DME) czas t musi by¢
krotszy od czasu zycia kropli swobodnie kapigce,;.

W ramce Pomiar okresla sie takze sposdb zmiany potencjatu polaryzujacego
elektrode.

= Przebieg pojedynczy , w ktdrym realizowany przebieg napieciowy rozpoczyna
sie od potencjatu poczatkowego Ep i konczy sie na potencjale koncowym EK.

= Przebieg cykliczny , w ktérym realizowany jest przebieg od potencjatu Ep do
Ek a nastepnie, od potencjatu Ek do Ep; a na ekranie monitora wyswietlane sg
dwie krzywe, odpowiadajgce przebiegowi rejestrowanemu przy zmianie
potencjalu w kierunku ujemnym (krzywa katodowa) i w kierunku dodatnim
(krzywa anodowa).

Ramka Elektroda , ktéra pozwala na wyboér algorytmu pracy zespotu akcesoriow,
wiasciwego dla obstugi danego typu elektrody pomiarowej.

» Elektroda DME, kroplowa elektroda rteciowa ze swobodnym wyptywem.
Obstuga programowa polega na mechanicznym obrywaniu kropli miotkiem
elektromagnetycznym po czasie tk = 5 - 10% czasu zycia kropli swobodnie
kapigcej. Po zakonczeniu pomiaru kazdego punktu wysytany jest na wyjscie
miotka elektromagnetycznego impuls o sile i czasie trwania ustawianych w
oknie »Pomiar P Akcesoria.
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= Elektroda stata, elektroda stata nie wymaga obstugi programowe].

= Elektroda CGMDE, kroplowa elektroda rteciowa o kontrolowanym wzroscie
powierzchni. Generacja kropli rteci w tej elektrodzie odbywa sie szeregiem
impulséw zatgczajacych zawor dozujacy rte¢. Wielko$¢ wygenerowanej kropli
zalezna jest od ilosci impulséw oraz czasu ich trwania. Parametry kropli, tj.
gtéwnie powtarzalnos¢ powierzchni, zalezg w znacznej mierze od wiasciwej
regulacji zaworu elektrody oraz energii impulsu otwierajacego zawor.
Wszystkie parametry zwigzane z generacjg kropli ustawiane sg w oknie
dialogowym, otwieranym wirtualnym klawiszem CGMDE >>, ktory jest
aktywny, gdy w ramce Elektroda wybrano opcje CGMDE. Obstuga
programowa polega takze na mechanicznym obrywaniu kropli miotkiem
elektromagnetycznym po zakonczeniu kazdego pomiaru lub po kazdym
punkcie pomiarowym w przypadku pomiaréw polarograficznych. Site i czas
trwania impulsu miotka ustawia sie w oknie »Pomiar » Akcesoria.

Ramka Naczynie , pozwala skonfigurowaé¢ uktad pomiarowy potencjostatu.

= Naczynie 2-elektrodowe to naczynie pomiarowe z dwoma elektrodami:
elektrodg pracujgca WORK (od ang. working, w zaleznosci od wybranego
potencjatu pomiarowego bedzie to katoda lub anoda) i zwartych ze sobg wejs¢
elektrod pomocniczej AUX (od ang. auxiliary) i odniesienia REF (od ang.
reference). Potencjostat nie kompensuje spadku napiecia spowodowanego
opornoscig roztworu a przez obydwie elektrody ogniwa ptynie prad.
Elektroda odniesienia (REF) musi by¢ w tym wypadku zdolna do przyjecia
okreslonego pradu bez istotnej zmiany potencjatu, powinna zatem miec niskg
opornos$¢ i duzg powierzchnie (znacznie wiekszg od powierzchni elektrody
pracujgcej).

= Naczynie 3-elektrodowe , naczynie pomiarowe z trzema elektrodami:
- pracujacg (WORK),
- pomocniczg (AUX), wykonang najczesciej z drutu platynowego,
- odniesienia (REF), ktérg moze by¢ nasycona lub normalna elektroda
kalomelowa, chlorosrebrowa lub siarczanowa.

Prad mierzony przeptywa pomiedzy elektrodg pracujagcg (WORK) a
pomocniczg (AUX), natomiast elektroda odniesienia (REF) wyznacza
potencjat odniesienia i nie przeptywa przez nig prad. Zastosowanie elektrody
odniesienia o zbyt duzej opornosci (np. przeznaczonej do pomiaréw
potencjometrycznych) moze spowodowaé pogorszenie wynikdw pomiaréw.
Potencjostat kompensuje spadek napiecia spowodowany opornoscig roztworu
pomiedzy elektrodami pomocniczg i odniesienia, dlatego w pomiarach, w
ktérych opornosc¢ nie skompensowana (tzn. pomiedzy elektrodg odniesienia a
pracujacg) powinna by¢ mozliwie mata, elektroda odniesienia powinna byc¢
usytuowana mozliwie blisko elektrody pracujgcej (np. kapilara Luggina).

= Naczynie wewn etrzne , wybor tej funkcji zatgcza uktad testowy analizatora.

W kolejnych oknach wprowadza sie pozostate parametry.

» Liczba punktow (pomiarowych), mozliwa do ustawienia w zakresie 1 - 999.
Praktycznie realizowana bedzie zawsze liczba punktéw pomiarowych
ograniczona przez rozdzielczos¢ monitora i karty graficznej, ktérg, w
przyblizeniu, mozna obliczy¢ jako 90% rozdzielczosci poziomej monitora.
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Zazwyczaj ustawiana jest liczba punktéw pomiarowych potrzebna do
osiggniecia przez uktad zadanego potencjalu koncowego Ek. Przy danej
wysokosci schodka Es liczbe punktow pomiarowych n wylicza sie ze wzoru:

n = (Ep - EK)/ Es
gdzie: Ep potencjat poczatkowy, Ek potencjat koncowy, Es wysokosc¢ schodka

Usrednianie , z n pomiarow, maksymalnie 999, (gdzie n jest liczbg wpisang
przez uzytkownika w ramce). W przypadku pomiaru pojedynczego i
cyklicznego n oznacza ilos¢ przebiegow usrednianych. Usrednianie odbywa
sie w czasie rzeczywistym a jako wynik pomiaru otrzymywana jest jedna
krzywa bedgca s$rednig z n pomiarow. Usrednianie pozwala m. in. obnizy¢
poziom zaktécen.

Mieszadto , czas spoczynku, maksymalnie 99, mierzony w sekundach, od
momentu wylgczenia mieszadta do chwili rozpoczecia pomiaru. Czas ten
odmierzany jest zawsze po wylaczeniu mieszadta bez wzgledu na to czy
mieszadio bylo wigczone w czasie realizacji przerwy czy przed pomiarem.
Czas spoczynku pozwala na uspokojenie roztworu po wylaczeniu mieszania i
odtleniania a przed rozpoczeciem pomiaru.

Przerwy, po wpisaniu ilosci przerw (max. 7) uaktywnia sie wirtualny klawisz
Przerwy >> | pozwalajacy na otwarcie okna dialogowego obstugi przerw.

Przycisk Pomiar, rozpoczynajgcy procedure pomiaru, dziatajgcy identycznie
jak funkcja »Pomiar » Start pomiaru .

Przycisk Przerwy >> , otwiera okno dialogowe parametréw przerw (patrz: Rys.
3.18), w ktorym wpisywany jest Potencjat [mV] i Czas [minuty: sekundy] |,
przy ktorych zostanie wykonana przerwa w pomiarze. Przerwy
zaprogramowane przy potencjatach znajdujgcych sie poza przedziatem
wyznaczonym przez Ep i Ek, realizowane sg przed pomiarem, w kolejnosci
zgodne] z wpisem w oknie dialogowym, pozostale w miare osiggania
potencjatu. Przy pomiarze cyklicznym przerwy realizowane sg tylko przy
zmianach potencjalu od napiecia poczatkowego Ep do napiecia koncowego
Ek, nie sg realizowane przy powrocie potencjatu. W trakcie realizacji przerwy
automatycznie wigczane jest mieszadto. Wylaczenie mieszadla poprzedza
moment zakonczenia przerwy o odcinek czasu podany w okienku mieszadto .
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Parametry przerw [=5]

Potenciat [miv] Czas [minuty : sekundy]
1. 200 0 . |15

2 |180 |n : |5

3 230 0 El

|

Rys. 3.18. Okno dialogowe: Przerwy .

» Przycisk wirtualny CGMDE >> otwiera okno dialogowe (patrz: Rys. 3.19)
parametréw sterowania pracg elektrody i jej kalibracjg, przystosowane przede
wszystkim do obstugi statywu elektrodowego z elektrodg CGMDE.

Parametry CGMDE ==

Spozdb generaci

Liczba impulsdi = * jedna kropla

Czaz obwarcia 2awor =

T

s " sekwencia kropli

200

Czas przenay pomigdzy impulzami = LIES S

" -t [sumaweanie]

:

F.rople przed pomiarem

| oK, | Al

Rys. 3.19. Okno pomocnicze: CGMDE.

W oknie dialogowym CGMDE umieszczone sg nastepujace elementy.
- Okna parametréw pracy zaworu dozujgcego rtec.
o Liczba impulséw , okresla ilos¢ impulséw otwierajgcych zawor elektrody, dla
wygenerowanie pojedynczej kropli, mozliwe jest ustawienie ilosci impulsow
w zakresie od 1 do 999 .
o Otwarcie zaworu , czas trwania impulsu otwierajgcego zawor, mozliwe jest
ustawienie czasu otwarcia zaworu w zakresie od 1 do 999 ms. Najlepsza

powtarzalnos¢ powierzchni kropli jest uzyskiwana przy czasach otwarcia
zaworu w zakresie od 4 do 40 ms.
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o Czas przerwy pomi edzy impulsami , czas przerwy pomiedzy kolejnymi
impulsami otwierajgcymi zawdr, mozliwe jest ustawienie czasu przerwy w
zakresie od 1 do 9999 ms. Zawor najlepiej pracuje przy czasach przerwy
powyzej 40ms (przy krotszych czasach powtarzalnos¢ kropli moze by¢ nieco
gorsza, szczegOlnie gdy mechaniczna regulacja zaworu nie jest optymalna).

o Krople przed pomiarem, pole wskazuje ile kropli (od 1 do 20) zostanie
automatycznie wygenerowanych i zerwanych przed rozpoczeciem pomiaru.

- Ramka Sposéb generacji pozwalajgca wybra¢ algorytm generacji kropli w
trakcie pomiaru.

o generowana jest jedna kropla, pomiar dokonywany jest na jednej kropli rteci,
generowanej bezposrednio przed rozpoczeciem pomiaru - pomiar
woltamperometryczny;

o generowana jest sekwencja kropli , kropla generowana jest przed kazdym
punktem pomiarowym - pomiar polarograficzny. Przy tym sposobie generaciji
znacznie wzrasta zuzycie rteci, zatem powinna by¢ stosowana tylko w
uzasadnionych przypadkach.

O generowana jest i-t oraz i-t (sumowanie) , reprezentujg najbardziej ztozone
algorytmy pomiarowe. Podczas pomiaru kropla generowana jest w
sekwencji: otwarcie zaworu dozujgcego, tw, tp, tw, tp, otwarcie zaworu
dozujgcego, itd. Zmierzone w czasie generacji kropli probki pradu sg
sumowane. Po zakonczeniu generacji pierwszej kropli nastepuje jej
zerwanie, uklad zmienia napiecie polaryzujace i rozpoczyna sie generacja
nastepnej kropli, potgczona z probkowaniem pradu po kazdorazowym
przyroscie jej powierzchni i sumowaniem zmierzonych probek pradu.
Zastosowany sposob rejestracji polarogramu eliminuje zaktécenia znane pod
nazwg "long-term noise" (petzanie tla). Rodzaj generacji »i-t suma jest
podobny do opisanego powyzej, z tg réznicg, ze sumowaniu nie podlegajg
dwie pierwsze probki pradu mierzone na kazdej generowanej kropli Hg.

Optymalna wielkos¢ generowanej kropli zalezy od sktadu roztworu, wyboru
techniki, jak i zalozen realizowanego problemu analitycznego. Zwykle
stosowane sg krople o wielkosci 10 - 50% kropli maksymalnej (.
obrywajacej sie pod wlasnym ciezarem). Mniejsze krople sg trudniejsze do
oberwania i ze wzgledu na matg powierzchnie dajg mniejszy sygnat.
Wieksze krople zwiekszajg zuzycie rteci i mogg sie obrywa¢ w czasie
pomiaru (szczegOlnie, jezeli stosowane jest intensywne mieszanie). Zmiany
ci$nienia hydrostatycznego powodowane zmniejszaniem sie poziomu rteci w
zbiorniku (a takze zmiany temperatury i r6znice w nastawie mechanizmu
elektrody) powodujg, ze kropla wygenerowana przy tych samych
parametrach, w odstepie kilku dni, moze rézni¢ sie wielkoscig. Natomiast
wielkos¢ kropli maksymalnej, tj. takiej, ktora odrywa sie pod wilasnym
ciezarem, jest dla danej kapilary praktycznie stata (zaktadajgc, ze kropla
generowana jest: przy tym samym poziomie rteci w zbiorniku elektrody, przy
tym samym potencjale, w tym samym roztworze i w tych samych warunkach
zewnetrznych, jak temperatura i cisnienie).



3. 2. 3. FUNKCJA »Pomiar »Parametry pomiaru — techniki liniowe

Wybor tej funkcji otwiera okno dialogowe, umozliwiajgce dobor parametréw
pomiaru w technikach liniowych (LSV, Linear Sweep Voltammetry, Linear Potential
Scan Voltammetry), patrz: Rys. 3.20.

W oknie dialogowym umieszczone sg pola umozliwiajgce zaprogramowanie
parametréw procedury pomiarowe;j.

Ramka dE/dt, okreslajgca szybkos¢ polaryzacji w 13 ustalonych podzakresach.
Jest to szybkos¢ zmiany napiecia polaryzujgcego elektrody. Cyfrowy charakter
sygnatu wyjsciowego wymusza dyskretng zmiane wartosci napiecia i czasu. Niewielki
krok kwantowania, wynoszacy 0.125 mV dla potencjatu i 1 ms dla czasu, pozwala na
generacje przebiegéw quasi liniowych o szybkosciach polaryzacji zestawionych w
Tabeli 2. llos¢ punktow pomiarowych na krzywej wynika z zakresu potencjatu i
wysokosci schodka, (ktora jest zwigzana z szybkoscig polaryzacji dE/dt - Tabela 2) i
dana jest wzorem:

n = (Ek Ep)/h

gdzie: n - ilos¢ punktow pomiarowych, h - wysoko$¢ schodka [mV], Ek - potencjat
koncowy [mV], Ep - potencjat poczatkowy [mV].

Ramka Zakres, umozliwia dobranie zakresu maksymalnego prgdu pomiarowego.
Mozliwy jest pomiar w siedmiu zakresach pomiarowych: 100 nA, 1 pA, 10 pA, 100
MA, 1 mA, 10 mA, 100 mA (podane liczby wskazujg maksymalng warto$¢ pradu,
ktéry moze by¢é zmierzony w danym zakresie). Wiecej szczego6téw dotyczacych
wyboru zakresu podanych jest przy opisie funkcji Parametry pomiaru - techniki
impulsowe.

Tabela 2: Parametry generacji przebiegu napieciowego dla poszczegdlnych
szybkos$ci polaryzacji.

Szybk_(_) s¢ Wysokosc¢ Czas trwania
polary[/rzna\t/c/jls]dE/dt schodka h [mV] schodka’ [ms]
1.05 0.125 120
2.1 0.25 120
4.2 0.25 60
6.25 0.125 20
12.5 0.25 20
25 0.5 20
50 0.25 5
100 0.5 5
200 1 5
250 0.25 1
500 0.5 1
1000 1 1

«~czas trwania schodka jest rownowazny czasowi probkowania pradu.
W technikach sterowanych z okna Parametry pomiaru — techniki
liniowe , probkowanie pradu trwa przez caly czas trwania schodka.
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Programowanie zakresu zmiennosci potencjatdbw oraz parametrOw czasowych
odbywa sie w ramce Potencjat i czas .

Ep, potencjat poczatkowy, moze by¢ wybrany w zakresie od -4000mV do
+4000mV, z rozdzielczoscig 1mV

Ek, potencjat koncowy, moze by¢ wybrany w zakresie od -4000mV do
+4000mV, z rozdzielczoscig 1mV

Sg to skrajne potencjaly zakresu napiecia zmienianego podczas pomiaru.
Wyznaczajg kierunek zmiany potencjatu elektrody w przypadku pomiaru
pojedynczego od Ep do Ek (Pomiar WP pojedynczy ) a przypadku pomiaru
cyklicznego i wielocyklicznego  (Pomiar  »cykliczny  lub  Pomiar
»wielocykliczny ) kierunek zmiany potencjalu w pierwszej czesci cyklu
pomiarowego (w drugiej czesci cyklu kierunek zmian potencjalu jest
przeciwny, od Ek do Ep ).

Es, potencjat startu, moze by¢ wybrany w zakresie od -4000mV do +4000mV,
z rozdzielczoscig 1mV
Jest to potencjal, ktdry jest uwzgledniany tylko w czasie pierwszego przebiegu
pomiaru wielocyklicznego. Rejestracja pierwszej krzywej rozpoczyna sie od
wartosci potencjatu Es.

Okienko czasu opdznienia td (patrz takze Funkcja Parametry pomiaru -
techniki impulsowe ).

Parametry pomiaru - techniki liniowe

dE /dt Lakres Elektroda M aczynie
£ 1.058 my/z £ 100 " DME " 2-eleklr.
2 mivis 710 ma, (& stala " 3- eleklr
47 e 1 mé " CGMDE * wewngtrzne
cEmaE | O o Pomi
125 mils “ 10paA * pojedunczy
" 25 m/s :_ ?Ililulélﬁlni‘-. - l:}.lkliczny-
= B0 v s " wislocykliczny
£ 100 mi /s Paotencjat i czas Irine
s Ep = 100 it ugredrianie= |1
280 mb/s
B0 s Ek = (100 ' mieszadta = |0 %
i 1/ Ez = ' przeray = |0
o2V W = [500 e -
[ Pomiar | ok | Arui | | |

Rys. 3.20. Okno: Parametry pomiaru dla technik liniowych



Ramka Pomiar, pozwala na wybor sposobu przeprowadzenia pomiaru.

= Pomiar pojedynczy , w ktdrym realizowany przebieg napieciowy rozpoczyna
sie od potencjatu poczatkowego Ep i konczy sie na potencjale koncowym EKk.

= Pomiar cykliczny , w ktérym realizowany jest przebieg od potencjatu Ep do EKk,
a nastepnie od potencjatu Ek do Ep a na ekranie monitora wyswietlane sg
dwie krzywe.

= Pomiar wielocykliczny , w ktérym potencjat elektrody zmienia sie tak, jak w
pomiarze cyklicznym, z tym, ze pomiar powtarzany jest wielokrotnie i za
kazdym razem rejestrowana jest krzywa woltamperometryczna. I1losc
powtdrzen zalezna jest od liczby wpisanej w polu liczba cykli , ktore jest
aktywne, jezeli wybrano opcje pomiaru wielocyklicznego.

Okienko liczba cykli , aktywne gdy wybrano pomiar wielocykliczny pozwala na
wpisanie ilosci cykli pomiarowych w zakresie od 1 do 999. Wpisanie w okienku
wartosci 0 oznacza "pomiar bez konca', ktory moze by¢ przerwany przez
uzytkownika funkcjg Pomiar » Stop.

Uwaga! - podczas realizacji pomiaru wielocyklicznego mozliwe jest zapamietanie
tylko 20 ostatnich przebiegébw wraz z informacjg o numerze kolejnym przebiegu,
liczonym od poczatku pomiaru. Pozostate (wczesniejsze) przebiegi sg bezpowrotnie
tracone. Obraz przebiegu wielocyklicznego na ekranie aktualizowany jest (do
ostatnich 20 krzywych) tylko w momentach skalowania wykresu, je$li nie zachodzi
koniecznos¢ przeskalowania, to na ekranie pozostanie slad po zadanej liczbie cykili
pomiarowych.

Podczas zapisywania wynikbw pomiarow przebiegu wielocyklicznego okno
dialogowe zapisuje dane w postaci calego pliku, ktérego nazwe trzeba podaé w
okienku Nazwa krzywej wraz z ewentualnym komentarzem w okienku Komentarz .

Plik jest programowo dzielony na poszczegolne krzywe, ktére moga byc¢
oddzielnie czytane w funkcji » Plik » Otworz .

Ramki: Pomiar, Elektroda, Naczynie, okienka: usrednianie, mieszadio i
przerwy , klawisze wirtualne: Pomiar, Przerwy>>, CGMDE>>: funkcjonujg
identycznie jak w przypadku technik impulsowych, patrz funkcja Parametry pomiaru
- techniki impulsowe.

3.2.4. FUNKCJA » Pomiar » Akcesoria

Wybor tej funkcji otwiera interaktywne okno (patrz: Rys. 3.21) ustalania
parametréw pracy i testowania akcesoriow statywu elektrodowego i zespotu
elektrody CGMDE.

Analizator M161 oraz statyw muszg by¢é wigczone by obserwowaé i stosowac
polecenia tego menu. Jesli analizator nie zostat wigczony lub nie dziata prawidtowo,
program otwiera okno z informacjg o braku komunikacji (patrz: Rys. 3.10).

W obrebie okna mozna wyr6zni¢ nastepujace elementy.

Okienko Szybko $§¢ mieszadta , pozwalajgce na regulacje napiecia zasilajgcego
mieszadto, wyrazonego w procentach, mozliwe jest ustawienie wartosci od 1 do 99%,
program przy wigczeniu ustawia wartos¢ 50%, co odpowiada najczesciej uzywanej
predkosci mieszadta zainstalowanego w statywie elektrodowym.
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Nowa wartos¢ ustawionego napiecia zasilajgcego, tym samym nowa predkosc¢
obrotowa bedzie realizowana od pierwszego programowego wigczenia mieszadia,
np. przez wybor funkcji tak, w ramce: Mieszanie. Jesli mieszadto wigczy sie
przyciskiem na panelu czotowym statywu elektrodowego, to nowa predkos¢ obrotowa
bedzie realizowana dopiero po zamknieciu okna dialogowego Akcesoria .

Okienko parametréow miotka zrywajacego krople, a w nim nastepujgce parametry.

Sita miotka , pozwalajagce na regulacje napiecia zasilajgcego miotek,
wyrazonego w procentach, mozliwe jest ustawienie wartosci od 0 do 99%,
program przy wiaczeniu ustawia wartos¢ 50%, co odpowiada przecietnej sile
uderzenia miotka zainstalowanego w statywie elektrodowym. Nowa wartosc
ustawionego napiecia zasilajgcego, tym samym nowa sita uderzenia bedzie
realizowana od pierwszego programowego wigczenia miotka, np. klawiszem
wirtualnym Test miotka . Jesli miotek wigczamy przyciskiem na panelu
czotlowym analizatora w polu Akcesoria, to nowa sia uderzenia bedzie
realizowana dopiero po zamknieciu okna dialogowego Akcesoria .

Czas impulsu miotka , pozwala na okreslenie dtugosci impulsu zatgczajgcego
elektromagnes, mozliwe jest ustawienie wartosci od 1 do 999 ms, program
przy wiaczeniu ustawia wartos¢ 50 ms, najczesciej stosowang przy
wspoipracy z miotkiem zamontowanym w statywie elektrodowym. Nowa
dilugos¢ impulsu bedzie realizowana od pierwszego programowego wigczenia
miotka, np. klawiszem wirtualnym » Test miotka .

Akcesoria (o]
Szybkoft mieszadta = &l 4
Sita mkotka = |50 ¥
Czas impuleu mkatka = |50 ms Test mbotka |
Odtlenianie Mieszanie Test zaworu CGMDE (10 ms) |
* i O Anuluj |
7 tak ™ tak | oK |

Rys. 3.21. Okno: Akcesoria .

Klawisze wirtualne:

Test miotka , pozwala praktycznie sprawdzi¢ poprawno$¢ nastaw parametrow
impulsu zalgczajgcego elektromagnes. Podobne dziatanie ma przycisk
zrywacza kropli na panelu czotowym statywu elektrodowego, ktéry dziata
jednak przy ustalonym czasie dtugosci impulsu = 50 ms. Wigczenie miotka
sygnalizowane jest zawsze zapaleniem sie lampki kontrolnej w polu wigcznika
recznego na panelu czotowym statywu elektrodowego, a czas wigczenia
lampki jest rowny czasowi wigczenia miotka.

Test zaworu CGMDE (10ms) , pozwala praktycznie sprawdzi¢ poprawnos$é
regulacji mechanicznej i wartosci napiecia zasilajgcego elektromagnes zaworu
dozujacego rte¢. Podobne dziatanie ma przycisk reczny zaworu dozujgcego
rte¢ na panelu czotowym statywu elektrodowego. W obu przypadkach czas
zalgczenia zaworu jest ograniczony do 10 ms.
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Do bardziej zaawansowanego testowania zaworu dozujgcego stuzy funkcja
»Pomiar »Test CGMDE . Wigczenie zaworu sygnalizowane jest zawsze
zapaleniem sie lampki kontrolnej na panelu czotowym statywu elektrodowego,
a czas wigczenia lampki jest rowny czasowi wigczenia zaworu.

= Qdtlenianie ramka recznego sterowania zaworu trojdroznego gazu
obojetnego z opcjami:
- tak, zawOr wigczony, gaz jest podawany do wyjscia odtleniania, (PURGE)
umieszczonego w poblizu dna naczynka pomiarowego.
- nie, zawoér wylgczony, gaz jest podawany do wyjscia ostony gazowej,
(BLANKET) umieszczonego nad roztworem.

W warunkach rzeczywistego pomiaru zawOr gazu jest sterowany programowo
i przetaczany jednoczesnie z mieszadtem. Wigcznik reczny zaworu znajduje
sie na panelu czotowym statywu elektrodowego. Zalgczenie zaworu
przyciskiem sterowania recznego, sygnalizowane zapaleniem lampki
kontrolnej na panelu, jest jednoznaczne z wybraniem opcji tak.

= Mieszanie ramka wigcznika mieszadta, z funkcjami:

- tak, mieszadto wigczone, praca mieszadta zostanie przerwana programowo
jedynie w czasie pomiaru, z wyprzedzeniem czasowym, okreslonym w okienku
Mieszadto , w oknie dialogowym Parametry pomiaru .

- nie, mieszadto wylgczone, poza odcinkami czasowymi wyznaczonymi przez
program Wigcznik dziala analogicznie do przycisku recznego na panelu
czotlowym statywu elektrodowego, wigczenie mieszadta jest sygnalizowane
zapaleniem lampki na panelu czotowym.

UWAGA! Jezeli mieszadto i/lub zawér tréjdrozny gazu obojetnego, zostaly zatgczone
przez operatora przyciskami na panelu czotlowym statywu elektrodowego, to w
prezentowanej wersji oprogramowania, nie zostang one programowo odtgczone
przed rozpoczeciem pomiaru. Jesli akcesoria zostaly zalgczone z panelu statywu
nalezy je tymi samymi przyciskami wytgczy¢, wyjatek stanowi sytuacja, gdy z
przyczyn metodycznych wskazane jest zatgczenie mieszadta lub zaworu w czasie
trwania pomiaru.

3.2.5. FUNKCJA »Pomiar »Test CGMDE

Funkcja ta jest uzupetnieniem funkcji Akcesoria , otwiera ona okno dialogowe
(patrz: Rys. 3.22), pozwalajgce zweryfikowa¢ prawidtiowos¢ ustawienia zaworu
dozujacego rte¢, tak pod wzgledem mechanicznym jak i parametrow impulséw
otwierajacych. Test powinien by¢ przeprowadzany w warunkach maksymalnie
zblizonych do warunkéw pomiaru. Zasada testu polega na wyznaczaniu liczby
impulséw generujgcych krople maksymalng, tj. taka, ktéra odrywa sie pod wkasnym
ciezarem. Wielokrotne powtérzenie testu pozwala sprawdzi¢ powtarzalnosc¢ wielkosci
powierzchni generowanej kropli, ktéra jest podstawowym Kkryterium poprawnosci
dziatania elektrody CGMDE. Kazdy test, po ustawieniu parametrow czasowych i
potencjatu, rozpoczyna sie wirtualnym klawiszem Start testu, a konczy,
nacisnieciem, natychmiast po zerwaniu sie kropli, klawisza Koniec testu . Przebieg
testu jest zapamietywany i aktualizowany po wygenerowaniu kazdej kropli w ramce
Wyniki testu . Wirtualny klawisz Inicjalizacja , powoduje wyzerowanie okienek
danych w ramce Wyniki , co pozwala na rozpoczecie nowej serii testow.
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Okno dialogowe Test kropli elektrody CGMDE zawiera nastepujace elementy.

Test kropli elektrody CGMDE [=5]
Paramety generacj kropl Wioniki bestu
Otwarcie zawor = L mz Liczba testow = a
Wonik, sredni = Q.00
Czaz przenay = 200 ms Y
Odchylenie standardowe = 0.00
| Potencjat = |0 m _ _
Lizzba impulsdw = 0
Inicjalizacia | Start testu | K.oniec teshu Anuluj Zamknij

Rys. 3.22. Okno pomocnicze: Test CGMDE.

Otwarcie zaworu , czas trwania impulsu otwierajgcego zawor, mozliwe jest
ustawienie czasu otwarcia od 1 do 999 ms. Najlepsza powtarzalnosc
powierzchni kropli jest uzyskiwana przy czasach otwarcia zaworu w zakresie
od 5 do 40 ms.

Czas przerwy, czas przerwy pomiedzy kolejnymi impulsami otwierajgcymi
zawor elektrody, mozliwe jest ustawienie czasu przerwy w zakresie od 1 do
9999 ms. Zawor najlepiej pracuje przy czasach przerwy powyzej 100 ms, przy
krotszych czasach powtarzalnos$¢ kropli moze by¢ nieco gorsza, szczegélnie,
gdy regulacja zaworu nie jest optymalna.

Okienko Potencjat, ze znacznikiem zalgczenia (checkbox), umozliwia
przeprowadzenie testu z utrzymaniem na elektrodzie potencjatu, ktorego
wartos¢ mozna zada¢ w zakresie, od -4000mV do +4000mV. Znacznik
informuje, czy funkcja zalaczenia potencjatu jest aktywna. Przeprowadzenie
testu z wymuszonym potencjalem pozwala, w niektorych wypadkach,
przyblizy¢ warunki testu do warunkdéw pomiaru, szczegolnie wtedy, gdy
procesy elektrodowe mogg zmieniaé napiecie powierzchniowe rteci a tym
samym czas zycia kropli.

UWAGA: Wybranie potencjatlu bardziej dodatniego, od anodowego
rozpuszczania rteci moze spowodowac trwate zatkanie kapilary a potencjat
bardziej ujemny od potencjatu rozktadu elektrolitu podstawowego, wydzielanie
np. gazowego wodoru na powierzchni kropli.

Klawisze wirtualne

Start testu , inicjalizuje serie impulsow generujgcych krople, zgodnie z
wartosciami ustawionych czaséw i potencjatu.

Test przerywa sie naciskajgc klawisz Koniec testu w momencie oderwania
sie od kapilary kropli maksymalnej. Potwierdzenie zakohczenia testu w oknie
dialogowym (patrz: Rys. 3.23) aktualizuje dane testow w ramce Wyniki i
pozwala na rozpoczecie generacji hastepnej kropli testowe].

Inicjalizacja , zeruje wyniki testow, prezentowane w ramce Wyniki .
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W ramce Wyniki podawane sg nastepujace informacje:
» Liczba testow , rowng liczbie wygenerowanych kropel

= Wynik $redni, podaje s$rednig arytmetyczng ilosci impulséw generujacych
krople maksymalng dla wszystkich wygenerowanych kropel

= Odchylenie standardowe , dla wszystkich kropel wygenerowanych w danej
serii testéw

= Liczba impulsbw , w czasie trwania testu podaje liczbe impulséw, ktére
zostaly wystane do zaworu dozujgcego przez ukiad generacyjny, po
nacisnieciu klawisza Koniec testu , w momencie oderwania sie kropli od
kapilary, licznik pokazuje liczbe impulséw, potrzebnych do wygenerowania
kropli maksymalnej, liczba ta jest wyswietlana rozpoczecia nowego testu.

Test kropli elektrody CGMDE X
Fararnetry generacii kropli Wioniki kestu
Obwarcie zawory = 1a ms Liczba testuw = 3
Wiunik sredni = 2033
Czas preenay = [200 ms Y
Qdchylenie standardowe = 208
[ Potencigk = i . .
Liczba impulsd = 0
|nicjalizacia | Stark teztu ‘ Anulug Zarnk.hij

Rys. 3.23. Okno: Test kropli elektrody CGMDE
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3. 3. OPIS FUNKCJI MENU Interpretacja

Po rozwinieciu pozycji menu gtdwnego Interpretacja dostepne sg nastepujgce
funkcje:

= Ustawienia

=  Wygtadzanie

= Usuwanie zaburze n impulsowych

= Usrednianie

= Wspohz edne wzgl edne

» Szukanie pikéw

= Zapamietywanie krzywej aktywnej jako tta

= Generacja tta

= Odejmowanie tta od aktywnych

= (Odejmowanie tla od nieaktywnych

* Przesuwanie

* Analiza statystyczna piku/fali

=  Zmiana nazwy krzywej

= Schowek

Wszystkie funkcje menu Interpretacja majg zastosowanie do krzywych
pomiarowych uzyskanych w technikach impulsowych oraz technice LSV. Niektére
funkcje (np. Generacja tla, Przesuwanie ) wykonywane sg nha jednej krzywej
aktywnej i brak krzywej aktywnej lub obecnos¢ wielu krzywych aktywnych
uniemozliwia ich prawidlowe przeprowadzenie. Dla krzywych uzyskanych w
pomiarach cyklicznych i wielocyklicznych mozliwe jest, w takim wypadku,
wykonywanie modyfikacji jedynie przez wskazanie jednej krzywej z czesci katodowej
lub anodowej przebiegu cyklicznego.

Efekty modyfikacji krzywych nie zmieniajg zawartosci plikéw zrédtowych, ale tez
mogq byc¢ bezpowrotnie stracone, jesli nie zostanie utworzony nowy plik zawierajacy
przetworzone krzywe. Aby utworzy¢ nowy plik, zawierajgcy wszystkie przetworzone
krzywe przedstawione na ekranie, nalezy skorzysta¢ z funkcji Aktywuj wszystkie
krzywe a nastepnie PPlik »Zapisz jako . Wykonanie operacji modyfikujgcych
oryginalne wyniki pomiaru jest odnotowywane w parametrach, jezeli efekt tych
operacji zostat zapisany w pliku.

3. 3. 1. FUNKCJA »Interpretacja » Ustawienia
Wybranie funkcji »Interpretacja » Ustawienia otwiera okno dialogowe (patrz:

Rys. 3.24), w ktérym uzytkownik okresla rodzaj funkcji wykorzystywanej do generacji
tta (tto aproksymowane wielomianem pierwszego, drugiego lub trzeciego stopnia lub
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tto wykladnicze) oraz metode wygtadzania, scharakteryzowane szczegétowo przy
omawianiu funkcji P Interpretacja  »Generacja tta oraz P Interpretacja
» Wygtadzanie .

USTAWIENIA ==
Fodzaj generowanego tha Rl
" bw+a * algorytm Savitzky'ego - Golaya
C deBeow" Z+hura okno = 7 stopief wiglomianu = 3
" a"explbx]

" metady z zastosowaniemn FFT

¥ automatpczina detekcia czestotl, graniczne
(" reczna detekcja czestotiwosci graniczne|

" metady medianowe

* mediana 2wykla, apertura = 7
mediana iterawana k33
mediana iterawana k333

mediana iterowana k53

Ty Ty )

mediana terawana k35

Wioghadzanie
" wielarmianowy filtr adaptacyjny

Al . . .
I okho=| 15  maks. stopien wiglomianu = ¥
poziom ufnogci,.  f 98% O 99%

ddi

Rys. 3.24. Okno: Ustawienia .

3. 3. 2. FUNKCJA »Interpretacja »Wygtadzanie

Funkcja ma zastosowanie do obnizenia poziomu widocznych zakiécen na krzywej
pomiarowej. Do eksperymentatora nalezy wybo6r odpowiedniego algorytmu
wygtadzania oraz ustalenie optymalnych parametréw jego dziatania (np. szerokosci
okna, stopnia wielomianu, czestotliwosci odciecia itp.). Krok ten jest szczegdlnie
istotny w przypadku, gdy przetwarzane krzywe stanowig podstawe do wykonania
oznaczenia analitycznego. Nalezy wybraé taki algorytm wygtadzania, aby dalsze
oznaczenia ilosciowe oraz istotne parametry analityczne nie zostaly pogorszone w
procesie numerycznego przetwarzania sygnatow.

Program pozwala na wybranie jednej z czterech metod wygtadzania w oknie
Ustawienia (otwieranym przez wybranie pozycji »Interpretacja P Ustawienia ).
Wygtadzanie przeprowadzane jest na krzywej aktywnej (krzywych aktywnych) i nie
modyfikuje oryginalnych punktéw pomiarowych przechowywanych w pliku. Krzywg
otrzymang w wyniku wygtadzania mozna zachowac¢ korzystajac z funkcji »Plik
»Zapisz jako Iub »Plik »Dotgcz. Ponizej opisano poszczegllne metody
wygtadzania.
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Metody wygtadzania z zastosowaniem algorytmu Savitzky’'ego — Golaya
wymagajq podania nastepujgcych parametrow:

= 0okno — szerokos$¢ okna w punktach (liczba nieparzysta)
= stopien wielomianu — stopien wielomianu wygtadzajgcego.

Do obliczania skrajnych punktow przebiegu brana jest odpowiednio mniejsza liczba
punktéw. Efekt wygtadzenia wzrasta wraz z liczbg punktéw branych do usrednienia.
Procedure wygtadzania mozna przeprowadza¢ wielokrotnie. Stosowanie wysokich
stopni powoduje zadowalajgce odtworzenie dynamicznie zmieniajgcej sie sktadowej
uzytecznej, jednak redukcja szumu losowego jest wtedy niewielka. Natomiast
wielomiany niskich stopni pozwalajg polepszy¢ redukcje szumu ale jednoczes$nie
mogq spowodowaé np. obnizenie wysokosci pikéw. Wybor optymalnego stopnia
wielomianu dla catej krzywej jest czesto bardzo trudny. Jezeli zachodzi konieczno$é
korzystania z tej funkcji programu to wygtadzanie musi dotyczy¢ wszystkich
poréwnywanych ze sobg krzywych.

Metody wygtadzania wykorzystujgce Szybka Transformacje Fouriera (FFT)
mozna stosowaé¢ bez podania parametrow transformacji — sg one dobierane
automatycznie. Metoda jest zoptymalizowana dla typowych warunkéw, w ktérych
szerokos¢ piku obejmuje 50-100 punktéw pomiarowych. Jezeli piki sg wezsze mogg
zostac¢ znieksztatcone.

Algorytmem, ktory umozliwia usuniecie impulsowych zakiécen jest wygtadzanie
medianowe (MM). Zasada dziatania algorytmu opiera sie na prostej operacji
zastgpienia punktu srodkowego w oknie przesuwanym wzdtuz wykresu — mediang
punktéw nalezacych do tego okna. Niestety ta procedura znieksztatca piki i obniza
rozdzielczos¢ krzywych i w zwigzku z tym nie znajduje zastosowania w eliminaciji
zaburzen losowych. Jako parametr nalezy poda¢ wielkos¢ okna (apertura). Mozliwe
jest dwukrotne powtdrzenie operacji poprzez wybor opcji — mediana iterowana.

Zastugujgcym na uwage narzedziem, ktére omija niedogodnosci algorytmu
Savitzky’ego — Golaya jest adaptacyjny filtr wielomianowy ADPF (ang. Adaptive
Degree Polynomial Filter). Zasada dziatania ADPF polega na aproksymaciji
poszczegolnych fragmentow krzywej wielomianami réznego stopnia. Algorytm ten,
ktérego stosowanie w duzej mierze bazuje na automatycznym doborze parametrow
na podstawie testow statystycznych, wymaga zadania wielkosci okna,
maksymalnego stopnia wielomianu aproksymujgcego oraz poziomu ufnosci.

Adaptacyjny filtr wielomianowy posiada liczne zalety, dajac przede wszystkim
mozliwos¢ eliminacji zaburzen, gdy krzywa eksperymentalna sktada sie z wielu pikow
0 roznej szerokosci. Dla krzywych woltamperometrycznych algorytm ADPF daje
wyrazng poprawe ksztattu krzywych i umozliwia odtworzenie jej pierwotnego
przebiegu. Pozwala takze na obnizenie granicy oznaczalnosci. Nie powoduje on
pogorszenia czutosci metody. W wielu przypadkach algorytm adaptacyjny daje o
wiele lepszg poprawe parametrow analitycznych, w poréwnaniu z innymi
algorytmami. Usuwanie szumow z krzywych o matej dynamice (szeroki pik, fala) daje
wyniki porownywalne z innymi filtrami przy optymalnym wyborze ich parametrow
dziatania.



3. 3. 3. FUNKCJA »Interpretacja » Usuwanie zaburze i impulsowych

Funkcja (Rys. 3.25) dziata na krzywej aktywnej. Usuwa punkty obcigzone btedem
grubym. Usuwane sg te punkty, dla ktorych przyrost jest znaczaco wiekszy od
Sredniego przyrostu ostatnich pieciu punktow pomiarowych (a kolejny przyrost po
nieprawidiowym) ma znak przeciwny. Jako kryterium wuznania punktu za
nieprawidtowy (tzn. obarczony btedem grubym) zastosowano do wyboru: test Deana-
Dixona, test Grubbsa, analize skosnosci oraz kurtoze na przyjetym poziomie ufnosci
95% lub 99%. Btednie zmierzone wartosci zastepowane z zastosowaniem procedury
modelowania krzywej. Program dostarcza mozliwosci modelowania wielomianem
pierwszego, drugiego oraz trzeciego stopnia. Po usunieciu wszystkich
nieprawidtowych punktow wyswietlany jest zmodyfikowany przebieg. Lewym
przyciskiem myszki potwierdza sie wynik operacji, prawym powraca do sytuaciji
poczatkowej (wyswietlany jest przebieg pierwotny).

Funkcja nie modyfikuje pliku. Chcac efekt jej dziatania zachowaé nalezy wykonacé
operacje PPlik »Zapisz jako Ilub P Plik »Dotacz. Procedura M Interpretacja
» Usuwanie zaburze i impulsowych uzupetnia procedury wygtadzania.

Usuwanie zaburzen impulsowych @
b etoda
.............................. Okno = 15
¢ {Test Disana
™ Test Grubbza Foziom ufnogci
" Skosnoéd (v 95%
" Kurtoza (" 99%

M odelowanie krzpwe|
" wielomianem 1-go stopnia
* wielomianern 2-go stophia

" wielomianem 3-go stopnia

2k, | Aralu

Rys. 3.25. Okno dialogowe Usuwanie zaburzen impulsowych.

3. 3. 4. FUNKCJA »Interpretacja P Usrednianie

Funkcja umozliwia zastgpienie wszystkich krzywych prezentowanych na ekranie,
zarowno aktywnych jak i nieaktywnych, przez krzywg bedacg ich $rednig
arytmetyczng i polepszenie w ten sposOb stosunku sygnaty do szumu oraz
zmniejszenie wptywu bteddéw przypadkowych na wysokosé¢ piku lub fali.

Kazdy punkt krzywe] usrednionej jest otrzymywany jako srednia arytmetyczna
odpowiednich punktéw krzywych usrednianych. Przed wykonaniem funkcji nalezy
usung¢ z ekranu wszystkie zbedne krzywe przez zastosowanie funkcji Aktywuj
krzyw g a nastepnie Usun aktywn g krzywa. Po wybraniu funkcji na ekranie
obrazowana jest, w przeskalowanym uktadzie wspétrzednych, nowa krzywa, bedaca
Srednig arytmetyczng krzywych wejsciowych. Ta metoda usredniania jest
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szczegOlnie przydatna przy wykonywaniu pomiarow polarograficznych, umozliwia
zastgpienie operacji usredniania podczas wykonywania pomiaru.

Glowne zastosowanie funkcji to usrednienie krzywych wykorzystywanych do
konstrukcji prostej kalibracji, jezeli pomiary dla poszczeg6lnych roztworow
kalibracyjnych byt powtarzany kilkakrotnie. Nie zaleca sie natomiast usredniania
przebiegow dla badanej prébki, poniewaz uniemozliwia ono analize statystyczng
wyniku (tj. wyznaczenie przedziatu ufnosci i odchylenia standardowego).

3. 3. 5. FUNKCJA »Interpretacja »Wspotrz edne wzgl edne

Opcja umozliwia odczytywanie wspoétrzednych punktéw pomiarowych krzywej
aktywnej wzgledem prostej przechodzacej przez dwa dowolne punkty tej krzywej,
wyznaczone przez uzytkownika. Praktycznym zastosowaniem tej opcji jest mozliwos$é
odczytania wzglednej wysokosci piku lub fali. W praktyce jest ona rownowazna
odjeciu tta prostoliniowego od krzywej aktywnej.

Po wybraniu opcji nalezy wskazac¢ kursorem dowolny punkt na krzywej, wtedy na
ekranie pojawia sie kursor w ksztalcie pionowej linii. Gdy przesuwamy kursor
rysowana jest prosta przechodzgca przez dwa wskazane punkty. Po ponownym
kliknieciu mozemy przesuwac kursor wzdtuz krzywej pomiarowej a program obliczy i
wyswietli na biezagco wspotrzedng wzgledna punktu na woltamperogramie. W dolnej
czesci okna wykresow wyswietlane sa;

= numer wybranego punktu pomiarowego,

= wartos¢ zadanego dla tego punktu potencjatu w mV (miliwoltach)

= wartos¢ zmierzonego pradu w jednostkach zgodnych z opisem osi pionowej,

ktorych wartosci zmieniajg sie wraz ze zmiang potozenia kursora.

Klikniecie prawym przyciskiem myszki pozwala na wycofanie operacji o jeden krok i
daje ponownie mozliwosc¢ ustalenia potozenie pierwszego punktu, przez ktory bedzie
przebiega¢ prosta okres$lajgca tto. Dalszemu przemieszczaniu kursora towarzyszy
teraz obraz prostej, wyrysowywanej w kolorze zielonym, ktora przechodzi przez
pierwszy ustalony punkt i punkt aktualnego potozenia kursora (patrz: rysunek 3.26).
Ponowne Kklikniecie lewym klawiszem myszki ustala potozenie drugiego punktu
prostej. Przemieszczanie kursora wzdtuz krzywej ponownie umozliwia odczytywanie
wartosci pradu wzgledem wyrysowanej prostej.
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Analizator elektrochemiczny.

7 K
Mazwa pliku : | i ea\ab‘\resu\lé\‘kal‘-‘pb-é val
Mazvwa kraywes| ; IP-1C1
Data: 5/05/2003
Godzina: 1210:21

EF + 15ul PB[12-5] + 10ul Cd[5%-5] [380C]
Technika: DP . woltamper
Prabkowanie : podwoine, 250 punkide

Zakies: 10ph

POTENCIAL CZ85
Ep = F00 m¥ tp = 10 ms
Ek = 200w e = 10 ms
£ = 30 om¥ W = 500 ms

Elektrada:  staka, naczynie 3-elekirodowe

PRZERWY
1 200 i 0005
2 700 i 00:E0

|
|

25 | | | I | | | | | |

=700 -e50  -500 =550 500 450 -400  -3500  -300 -250  -200
Potenciat | my

Tryb myszy:
| | | |
Aktywyuj  Powieksz  Kursor  Preeglada)

Wz‘gle‘dna‘b‘d‘uzén\e punk‘tu: 494 my Lél.u;ﬁ KVZYV\.‘YE"I: 14'1‘00.

L2y lewego praycisku myszy aby zakoricayd, U2y prawego, aby cofnad operacie,

Rys. 3.26. Okno: Obliczanie wspoétrzednych wzglednych punktow.

Klikniecie lewym Kklawiszem myszki umozliwia zakonczenie realizacji funkciji,
usuwajac z ekranu obliczong prostg. Mozliwa jest teraz dalsza analiza krzywej z

zastosowaniem funkcji menu Interpretacja.

3. 3. 6. FUNKCJA »Interpretacja P Szukanie pikow

Opcja umozliwia automatyczng lokalizacje pikow na krzywej aktywnej. Po znalezieniu
kazdego piku jego wspotrzedne (potencjat oraz prad) wyswietlane sg na wykresie
(rys. 3.27). Informacja o maksimach wy$wietlana jest w kolorze zielonym, za$ o
minimach — w kolorze czerwonym. Mozliwe jest powiekszenie fragmentu wykresu w
celu szczegotowej analizy wskazanych przez program pikow.
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Analizator elektrochemiczny

Pll. Pomiar Interpretacja Kalibracia Raporty  Pomoc
o i wrewy | wew | Qoo &
= = 4 ® || == | 25 1) i |4' & ﬁ 7 K
Nazwa plku | ealabhesultshpomiard. vol o
. L4564 mY
MNazwa krzywej : DP10
Data INEA 37 L L S L
Godzina ; 131640 002
0.1 M KCl+ Pb/Cd/Zn po 10 uM
Technika: DP | woltamper. 03—
Prabkowanie : podvwding, 425 punktar
Fakies: Tpb 0,04
POTEMCIAL L2485 -0,05
Ep = 200 m¥ tp = 20 ms
Bk = | 080 mV e - 0 ms Ly
£ = 20 m = 100 ms =
. £-0,07
Elektroda: CGMDE, jedna kropla, naczynie Li-564 mi
Ti-0,0748 A
kropla impuls  przemwa -0,08
Generacia : 5 10 100 ms
-0,09—
01—
Usurt akbywing krzywg  Chri+ ‘
A-352 my
0,11 1:-0,109 LA Akbywui wszystkie krzywe ]
0,12 Usury wszystkie krzywe J
Usur nieakbywne krzywe ‘
0,13~
I | | | | | | 1 | | Tryb myszy:
-Z00 -250 -300 -350 -400 -450 -500 -550 -600 -B50 [
Potencjat | my | |
Akbywui  Powigkse  Kursor  Preegladaj
Cata krzywa
Krzywych: 1/100 Kursor whaczhwytacz

Rys. 3.27. Okno: Szukanie pikow .

Zakonczenie dziatania funkcji nastepuje poprzez klikniecie w oknie wykresow. Wtedy
pionowe linie (kursory) oraz komunikaty tekstowe sg usuwane. Informacja o
zlokalizowanych pikach nie jest zapamietywana i wykorzystywana przez program.
Uwaga! Podczas pracy w trybie Powieksz nie jest mozliwe usuniecie informacji o
pikach poprzez klikniecie w oknie wykresow.

3. 3. 7. FUNKCJA »Interpretacja P Zapamietywanie k. aktywnej jako tta
Wybdér funkcji umozliwia zapamietanie krzywej aktywnej. W dalszym
przetwarzaniu moze ona zosta¢ wykorzystana jako linia bazowa.

Jezeli przed wybraniem funkcji »Interpretacja P Odejmowanie tla ... , tlo nie
bylo wygenerowane, zostanie wyswietlony komunikat Brak tta (Rys. 3.28).

EAlab ==

l L Brak tia

Rys. 3.28. Okno: Brak tla .
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3. 3. 8. FUNKCJA »Interpretacja P Generacja tta

Funkcja umozliwia wygenerowanie tta, tj. krzywej, aproksymowanej funkcjg
wybrang w oknie Ustawienia (otwieranym przez wybranie funkcji »Interpretacja
» Ustawienia ). Parametry wybranej funkcji wyznaczane sg metodg najmniejszych
kwadratow na podstawie punktéw pomiarowych znajdujgcych sie w obrebie odcinkow
wskazanych przez uzytkownika w procesie generacji tta. Sposob generacji tta jest

nastepujacy:

Po wybraniu funkcji pojawia sie kursor w postaci pionowej linii, ktorym wybiera
sie na krzywej aktywnej, przez klikniecie lewym przyciskiem myszki, cztery
punkty. Punkty te parami (tj. pierwszy z drugim i trzeci z czwartym),
wyznaczajg fragmenty krzywej, ktére sg wykorzystywane do wyznaczenia
(metodg najmniejszych kwadratéw) rownania krzywej aproksymujacej tto.

Po zaznaczeniu ostatniego, czwartego punktu (rys. 3.29), program
automatycznie odwzoruje, w kolorze niebieskim, krzywg aproksymujacqg tto
(rys. 3.30).

Ponowne Kklikniecie lewego przycisku myszki spowoduje odjecie tta od krzywej
aktywnej (rys. 3.31).

Zmodyfikowana krzywa aktywna zostaje po przeskalowaniu zaprezentowana
na ekranie.

Ponowne Klikniecie lewym przyciskiem myszki powoduje wyjscie z funkcji
generacji tla, wynik operacji jest nieodwracalny na ekranie. Natomiast
klikniecie prawym klawiszem myszki powoduje cofniecie przebiegu generacji
tta o jeden krok. Na ekranie pojawia sie ponownie krzywa aktywna z
zaznaczonymi punktami i wygenerowanym przebiegiem tta. Jesli wyrysowany
przebieg tta, nie spetnia oczekiwan to mozna go usung¢, naciskajgc prawy
klawisz myszki. Mozliwy jest ponowny wybor jednego z punktéw okres$lajgcych
generowane tto. Niepozadany punkt mozna usung¢ naprowadzajgc na niego
kursor i naciskajgc prawy klawisz myszki. Kursorem i lewym klawiszem myszki
wyznacza sie ponownie czwarty, brakujgcy punkt. Ponownie generuje tto i
odejmuje od krzywej aktywnej. Wszystkie opisane czynnosci mozna, do
momentu  zamkniecia funkcji, wykonywac¢ wielokrotnie, precyzyjnie
modyfikujgc przebieg generowanego tta.
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PBlil: Pomiar Interpretacis  Kalibracja  Raporty Pomoc
| @ | b |oe|m| m s o
M azwa pliku : | ..ciaktechnika npyiesch-1.vol I _
Mazwa klzywei: [ 2MY-5
Data: [ 19042010 0
Godzina: I (EAEYE] \
4. 8w dest +0.2 but PLIVA+Tma/L BT - usrednianie -1 -:\__
Technika: MF . woltamper.
Prébkoveanie : podwaine, 225 punkidw A
Zakres: 10pA
Usrednianie: 5
POTENCIAL £Zhs =5
Ep = s = 0 ms £
Ek = b = | 20 ms X
ED = | 100 m¥ = [ 800 ms ® as
ool
Elektroda :  staka, nacaynie 3-elektrodows
=l =R
=
PRZERWT |
1 1700 o010 8- |
1 |
| Usur nigak
= ! ! ! ! ! Tryb myszy:
-1100 -1200 -1300 -1400 -1500 -1600 T
Patengjat / mv \ \ [
Bktywuj  Powieksz  Kursor  Przeglads
| Cata krzyiea
r(u(sor 1:-1324.0mV  Kursor 2; -1374.0mV  Kursor 3: -1486.0mV  Kursor 4 -1514.0 mV'

Rys. 3.29. Generacja tta — wyboér przedziatu do obliczen.

Plik  Pomiar lnterpregacjs Ealibracja Raporty Pomoc

| w | D[ | m o] wig a9 2 v
I azwa pliku ..ciastechnika npyiesch-1.vol I _
MNazwa krapwej : M
Data: [ 19/04/200 0
Godsing 091343 \
4 Bu dest +0 2 buf PLIVA+Tma/L BT - udrednianie =15 e *\\-\
Technika: NP waltamper. 5
Probkowanie :  podwdine. 225 punktdw A i
Zakiez: 10ps, ot
Usrednianie: 5 o
3
POTENC)AE
Ep = [ 10 ke = ms i
Bk = b - ms =8 !
ED = td = ms B
& 5 ]
Elekbroda : stata, naczynie 3-elektindowe i
6
-7 !
PRZERWY |
1z -1100 my 0010 8- |
- |
=5 ! ! ! ! ! Tryb myszy:
-1100 -1200 -1300 -1400 -1500 -1600 o h
Potendjat f mV I | | |
Aktywu] Powisksz  Kursor  Przeglada
rcursor];—wzmom\d Kursor 2: -1374.0mV  Kursor 3: -1486.0mV.  Kursor 4: -1514.0 mV

T o T

Rys. 3.30. Generacja tta wielomianowego dla przyktadowej krzywej pomiarowe;j.
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Tlo jest zapamietywane i moze zosta¢ dalej wykorzystane w obliczeniach. Na
rysunku 3.30 przedstawiono zaznaczone punktami fragmenty krzywej, wykorzystane
do generacji tta oraz wygenerowane na ich podstawie tto wyktadnicze.

[ Analizator elektrochemiczny E=x|EE!
Plik Pomiar Interpretacja Kalibracja Raporty Pomeg
= " R [ o] 3 Z
 H P X =S FELESe 92N
Mazwa pliku : cjaktechnika npviesch-1.vol 8 i‘gm
MHazwa krzpwe) ; 25
Data: 18/04/2010 #1
Godzina : 03:13:43 6
4. 8w.dest +0.2 buf PLIVA+1marL B - ufrednianie
Technika: NP, wolkamper. 5
Probkowanie :  podwdine, 225 punktaw
Zakies: 10 pa 4—
Usrednianie: 5
POTENCJAL CZA5 3=
Ep = 900w k= 20 ms
Ek = [ 880 md omw = 0 ms Ety
E0 = 00 my = 500 me 2
&£ 1~
Elektroda:  staba; naczynie 3-elekbiodowe
o
e
EheE i 2 Usun aktywng krzywag I
2 1100 010 -
-3 Aktywuj wszystkie krzywe l
e Usuri wszystkie krzywe |
Usun nieaktywne krzywe I
= ! i I | | Trvb :
-1100 -1200 -1300 -1400 -1500 -1600 B
Potenciat / mY I | | |
Aktywuj Powieksz  Kursor  Przegladaj
Cala krzywa |
Polozenie myszy: X=-1186.1 Y= -2.227 Niicor Wzl ]

Rys. 3.31. Krzywa po odjeciu wygenerowanego tia.

3. 3. 9. FUNKCJA »Interpretacja P Odejmowanie tta od aktywnych

Funkcja odejmuje od krzywej (lub krzywych) aktywnych zapamietane tlo, ktore
zostalo wczesniej wygenerowane lub utworzone na podstawie krzywej
eksperymentalnej. Program automatycznie dokona odejmowania tta od wszystkich
krzywych aktywnych, ktére po przerysowaniu i przeskalowaniu uktadu wspotrzednych
zostang zaprezentowane na ekranie.

3. 3. 10. FUNKCJA »Interpretacja » Odejmowanie tta od
nieaktywnych

Funkcja odejmuje od krzywej (lub krzywych) nieaktywnych zapamietane tto, ktore
zostalo wczesniej wygenerowane lub utworzone na podstawie krzywej
eksperymentalnej. Program automatycznie dokona odejmowania tta od wszystkich
krzywych nieaktywnych, ktére po przerysowaniu i przeskalowaniu uktadu
wspotrzednych zostang zaprezentowane na ekranie.
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3.3.11. FUNKCJA »Interpretacja P Przesuwanie

Funkcja pozwala na przesuniecie krzywej aktywnej, w osi pionowej, o wartos¢
okreslong przez pozycje kursora myszki. Aby funkcja mogta by¢ wykonana na
ekranie musi sie znajdowac jedna krzywa aktywna. Krzywa jest przerysowywana a
uktad wspétrzednych przeskalowany po osi pionowej.

Na przerysowanym wykresie kursor myszki umieszczony jest w miejscu, jakie
zajmowat w starym uktadzie wspotrzednych. W przypadku, gdy na ekranie znajduje
sie tylko jedna krzywa o jej przesunieciu informuje zmiana wartosci wspotrzednych
na osi pionowej. Przesuniecie mozna wykonywac¢ wielokrotnie bez potrzeby
wchodzenia do menu Interpretacja . Opcje opuszcza sie Kkliknieciem prawego
przycisku myszki lub przez wybér innej funkcji menu.

3.3.12. FUNKCJA P Interpretacja P Analiza statystyczna piku/fali

Wywotanie funkcji »Interpretacja P Analiza statystyczna wyswietla na ekranie
kursor w postaci pionowej prostej (patrz: Rys. 3.32).

Analizator elektrochemiczny

7T W
MNazwa pliku : aaiab\res‘ults\kal—pb—Z‘.‘voI =
MNazwa krzywe] : IP-1C-3
Data: 540542009 5=
Godzing : 121323 —1-
EF + 150l Pb[12-5] + 10ul Cd[5%-5] [33aLC]
Technika: DF . waltamper. &
Probkowanie : podwdine, 250 punktdw
Zakres: 10 pa
|
POTEMCIAE CZh5
Ep = 00 mY o tp = m ms |
Ek = 200w e = 10 ms 2
&£ = W omy oWl = 500 ms z
Elekiroda :  stata, naczpnie 3-slektiodome 454
4—
PRZERWY 35— ‘
i -200 v 0005
2 700 it O0:ED (T 1
3= R J
257 | | | | | | | | | | Tryb myszy:
-700  -650 600 -5500 500 450 400 -350  -300 -250  -200 | ‘ |
Potenciat | mb |
Aktywup  Powisksz  Kursor  Przeglada)
Kursor 1:-544  Kursor 2: 478 Krzywych: 4/100

Lzvi lewego pravcisku myszy aby ustawic drugi kursor, anastepnie aby kanbyruowad, Uzyi prawego, aby cofnad operacie.

Rys. 3.32. Okno pomiarowe z kursorami do wykonania analizy statystycznej zestawu
krzywych.

Kursor nalezy naprowadzi¢ myszkg na fragment krzywej, poprzedzajacy pik/fale
depolaryzatora, ktére podlegajg analizie. Po ustaleniu jego pozycji przez nacisniecie
lewego klawisza myszki pojawia sie drugi kursor, ktéry naprowadza sie na fragment
krzywej tak, aby interesujacy pik/fala znajdowata sie pomiedzy kursorami. Przed
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ustaleniem pozycji drugiego kursora mozliwe jest naprzemienne wigczanie kursoréw
prawym klawiszem myszki. Pozycje drugiego kursora ustala sie przez podwdjne
klikniecie lewego klawisza myszki. Od tego momentu dalsza zmiana pozycji kursorow
jest niemozliwa. Wysokos¢ pikow/fal odczytywana jest, dla wszystkich krzywych
wyswietlonych na ekranie, jako roznica miedzy maksymalng i minimalng wartoscig
pradu we fragmencie krzywej, ograniczonym pozycjg obu kursorow.

Po okresleniu pozycji dwdch kursoréw wyswietlone zostaje okno dialogowe,
przedstawione na rysunku 3.33.

Analiza statystyczna piku/fali §|

Srednia wysokosé pikual 16816 00454 A

Odchylenie standardowe = 0028543 pa
Wspakczpnnik zmiennogc = 17282%
Lizzba wunikdw = 4

Analizator elektrochemiczny

7T W
Mazwa pliku : . ealabhresultsikalph-2 val 7 rival EAlbIRESULEIRAL-PE-2 VDL BR-10
Mazwa krape] 3P-1C41
Data 5/05/2009 J
Godzina 1210:21
EP + 150l Ph(1:-:5] + 10ul Cd[5=-5] [380C]
Technika: DP , woltamper.
Problkowanie : podwaine, 260 punktdw
Zakres: 10 ps
POTEMCIAE CZas8

Ep = J00 m¥ b = 10 ms =
Ek: = 200w ot = 10 ms B
d = o omé td = 500 ms o
Elektroda:  stata, naczynie 3-elekirodowe 45—

4—

FPRZERWY 3,5

1 200 i 00:05
2 700 i 00:E0 il sz stkie oz

o e I

255 | I | | | | | | | | Tryb tuyszy:
-F00 -650  -600 <5500 -500  -450  -400  -350 -300 -250  -200
Patencjat | my | | | |
- Akbywuf  Powigksz  Kursor  Przsgladaj
Flrsor 1; -542  Kursor 2: 480 KrzyWych: 1I1‘UU‘
Uzvi lewego przycisku myszy aby ustawic drugi kursor, anastepnie aby kontynuowad, Uzyj prawego, aby cofnad operacie.

Rys. 3.34. Okno pomiarowe z kursorami do obliczenia wysokosci piku/fali jednej
krzywej.
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W oknie prezentowane sg nastepujgce informacje:

= Srednia wysoko$¢ piku/fali, wraz z przedziatem ufnosci (obliczonym dla
poziomu ufnosci 0.95)

» odchylenie standardowe
= wspobtczynnik zmiennosci
» liczba wynikow, ktére zostaty wykorzystane do analizy statystycznej.

W dolnej czesci okna dialogowego umieszczone jest przycisk wirtualny, ktéry
powoduje zamkniecie okna.

Mozliwe jest takze wykonanie analizy, gdy wyswietlona jest tylko jedna krzywa (rys.
3.34). Wtedy wyswietlone zostanie okno dialogowe pokazane na rys. 3.35.

Analiza statystyczna pikuffali E]

Srednia wysokosd pikufal = 16313 pa
Odchylenie standardowe = -
W epdkczynnik. zmiennozci = -

Lizzba vk = 4

Rys. 3.35. Okno: Analiza statystyczna piku/fali . Analiza jednej wczytanej krzywe,;.

3. 3. 13. FUNKCJA »Interpretacja »Zmiana nazwy krzywej

Funkcja P Interpretacja »Zmiana nazwy krzywej umozliwia wprowadzenie
nowej nawy krzywej aktywnej oraz wprowadzenie lub modyfikacje komentarza
powigzanego z tg krzywg. Nazwa krzywej nie moze przekracza¢ 7 znakow, zas
komentarz 49 znakéw. Uwaga! Wprowadzona zmiana nie jest wpisywana do pliku.
Aby zmiane zarejestrowa¢ o odpowiednim pliku .vol, nalezy krzywe badz krzywg
zapisac.

3. 3. 14. FUNKCJA P Interpretacja » Schowek

Funkcja P Interpretacja »Schowek umozliwia wykonanie kopii okna
wykresow do schowka. Wykresy kopiowane sg wraz z opisem o0si.

3. 3. 14. FUNKCJA P Interpretacja P Potencjal/czas

Funkcja umozliwia wyskalowanie osi poziomej okna pomiarowego w
jednostkach czasu i interpretacje krzywej jako zaleznosci pradu w czasie. Skalowanie
uktadu wspétrzednych odbywa sie automatycznie na podstawie wartosci czasow
podanych w opcjach »Pomiar »Parametry pomiaru - techniki impulsowe - [
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» Pomiar »Parametry pomiaru — techniki liniowe . O$ czasu bedzie wyskalowana
w milisekundach. Zamiane skali osi poziomej mozna wykonywac¢ wielokrotnie, wybor
opcji »Interpretacja »Potencjal/czas naprzemiennie przeskalowuje 0§ poziomg w
jednostkach czasu i potencjatu. Najbardziej oczywistym zastosowaniem tej opcji jest
interpretacja krzywych zarejestrowanych w warunkach statego potencjatu lub przy
rejestracji krzywych typu i-t. Nie ma mozliwosci wykorzystania tego wariantu
prezentacji krzywych podczas pomiaru. W takim przypadku program automatycznie
wybiera na osi poziomej zmienng potencjat.
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3. 4. OPIS FUNKCJI MENU Kalibracja

Rozwiniecie pozycji menu gtdwnego Kalibracja zawiera nastepujace opcje:

= Ustawienia

= Dane do kalibracji

=  Wynik oznaczenia

»= Granica oznaczalno $ci

= Nowa kalibracja

» Czytaj kalibracj e

= Zapisz kalibracj e

» Pokaz kalibracj e

» Analiza statystyczna wynikow

Analizator M161 pozwala na wyznaczenie stezenia w oparciu o liniowg zaleznos¢
kalibracyjng, wyznaczong przy uzyciu roztworéw wzorcowych, metodg dodatku
wzorca lub przez poréwnanie ze wzorcem.

Kalibracja moze by¢ dokonana za pomocg jednego roztworu (tzw. metoda
poréwnania z wzorcem, ktéra zaktada, ze krzywa kalibracyjna przechodzi przez
poczatek uktadu wspoétrzednych), dwdch roztworéw (bez mozliwosci wyznaczenia
przedziatbw ufnosci parametréw prostej) lub wiekszej liczby roztworéw (wyznaczona

bedzie prosta regresji wraz z przedzialami ufnosci parametrow i wspoétczynnikiem
korelaciji, ktére mozna obliczy¢ korzystajac z funkcji menu Kalibracja ).

3.4.1. FUNKCJA »Kalibracja P Ustawienia

Wybranie funkcji menu P Kalibracja P Ustawienia powoduje wyswietlenie okna
Kalibracja - ustawienia pokazanego na rysunku 3.36.

Kalibracja - ustawienia [=5]
F.omentarz : ||

M etoda oznaczania F.zztatt krzywe)

(" pordwnanie ze wzarcem * pik

* krzywa kalibracyina ™ fala

" dodatek wearca 7 LSV - krzywa anodowa
" LSY - krzywa katodowa

ak Arluj

Rys. 3.36. Okno Kalibracja - ustawienia menu Kalibracja .
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W oknie dokonuje sie wyboru metody oznaczenia i ksztaltu interpretowanej
krzywej. Metody oznaczenia tj. porOwnanie ze wzorcem, metoda krzywej kalibraciji
oraz metoda dodatku wzorca sg opisane WM Kalibracja »Wynik oznaczenia .
Ponadto mozna wpisa¢ komentarz, ktory zostanie wydrukowany w raporcie.

3. 4. 2. FUNKCJA »Kalibracja P Dane do kalibracji

Przed rozpoczeciem wyznaczania prostej kalibracji nalezy umiesci¢ na ekranie
wszystkie krzywe pomiarowe, maksymalnie 15, ktére majg zosta¢ wykorzystane do
kalibracji (mogg to by¢ krzywe wczytane z pliku lub krzywe aktualnie zmierzone).
Maksymalna liczba krzywych jest ograniczona pojemnoscig okna dialogowego
parametréw kalibracji (Rys. 3.34). Jezeli uprzednio wyznaczano juz krzywag
kalibracyjng to trzeba jg skasowac poprzez wywotanie funkcji »Kalibracja » Nowa
kalibracja . Wywotanie funkcji »Kalibracjia »Dane do kalibracji wyswietla na
ekranie kursor w postaci pionowej prostej (patrz: Rys. 3.37). Kursor nalezy
naprowadzi¢ myszkg na fragment krzywej, poprzedzajacy pik depolaryzatora, dla
ktérego wykonuje sie kalibracje. Po ustaleniu jego pozycji przez nacisniecie lewego
klawisza myszki pojawia sie drugi kursor, ktéry naprowadza sie na fragment krzywej
tak, aby interesujacy pik znajdowat sie pomiedzy kursorami. Przed ustaleniem pozycji
drugiego kursora mozliwe jest naprzemienne wigczanie kursorow prawym klawiszem
myszki. Pozycje drugiego kursora ustala sie przez podwojne klikniecie lewego
klawisza myszki. Od tego momentu dalsza zmiana pozycji kursorow jest niemozliwa.
Wysokos¢ pikéw odczytywana jest, dla wszystkich krzywych obecnych na ekranie,
jako roznica miedzy maksymalng i minimalng wartoscig prgdu we fragmencie
krzywej, ograniczonym pozycjg obu kursorow.

EZ Analizator elektrochemiczny ==
Plik  Pom Interpretacjs  Kalibracja  Raporty Pomoc
2 W
Mazwa plilu ; g kmfe_pbed.wol
Mazwa kizywe| BPIC4
Data: 5/06/2003
Godzira 12:32:48

EP + 30ul Pb[1:-8] + 10ul Cd[5%-5] [38aC]
Technika: DF . woltamper
Probkowanie:  podwdine, 250 punkbaw

Zakres: 10pA
POTEMCIAL CZ45

Ep = 700 ¥ ts = 10 ms
Ek = 200 m¥ b = 0 me
dE = 0 om = 500 me
Elektroda :  staka, nacaynie 3-elektrodows

PRZERWT
1 -200 00:05
2 700 i 00:En

257

L) 1 | 1 1 I 1 I | 1

-700  -650 -600 -550  -500 -450 400 -350  -300 -250  -200
Poi':ent_ialfm\-' = 7 | | . |

Kursor 1: -550.0mV  Kursor 2 -466.0 mV e ]

Uzyj lewego przycisku myszy aby ustawic drugi kurser, a nastepnie aby kontynuowac. Uzyj prawego, aby cofnac operacje.

Rys. 3.37. Okno z kursorami do wyznaczania wysokosci pikow dla kalibracji.
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Po potwierdzeniu pozycji drugiego kursora otwierane jest okno dialogowe,
umozliwiajgce wpisanie danych do kalibracji, przedstawione na rysunku 3.38.

W oknie Dane do kalibracji wyswietlane sg nastepujgce informacje:
» nazwa pliku, z ktérego pochodzi dana krzywa
* nazwa krzywej

= obliczona przez program wysokos¢ piku, znajdujgcego sie pomiedzy
kursorami, podana wraz z jednostka.

Dane do kalibracji EJ
Jednostka stezenia
" m M " nM " qfl * mafl gyl
Mazwa pliku MNazwa krzywe] Wysoknst pikujFal Stezenie

...al EAlab\MFE_PECD.VOL OP-1C-4 0,1882 LA lig
...al EAlab\MFE_PBCD.YOL 1P-1C-4 00,4539 pd liz
.+.al Eflab\MFE_PBCD.YOL 2P-1C-4 1.0354 pa |74
...al EAlab\MFE_PECD.WOL 3P-1C-4 1.6402 pa Iiﬁ
...dl EAlaB\MFE_PECOMOL  4P-10-4 2,2828 1A |73
...al EAlab\MFE_PECD. VoL Ep-1C-4 29518 pA liw
...al EAlab\MFE_PECD.WOL  6P-1C-4 3.6373 LAk |712

| Kalibracja | Obliczanie stefenia Anluj

Rys. 3.38. Okno: Dane do kalibracji

Uwaga! Zawartos¢ okna Dane do kalibracji nie jest sortowana wedtug
wzrastajgcych pradow, lecz jest podawana w takiej kolejnosci, w jakiej wpisywane
byly krzywe. Nalezy zwréci¢ uwage na wkasciwe przyporzadkowanie stezen krzywym
przy wpisywaniu ich wartosci.

W gornej czesci okna znajduje sie ramka, w ktorej uzytkownik wybiera (poprzez
zaznaczenie myszkg) jednostke, w ktorej bedzie wpisywat stezenie. Po prawej
stronie okna umieszczone sg ramki, do ktérych nalezy wpisaé stezenie
odpowiadajgce poszczegllnym krzywym (jezeli oznaczenie ma by¢ prowadzone
metodg dodatku wzorca, w ramce odpowiadajgcej probce wpisa¢ nalezy stezenie
,0”). Stezenie moze zosta¢ wpisane bezposrednio do ramek, lub moze zostaé
obliczone po otworzeniu pomocniczego okna Obliczanie st ezenia, pokazanego na
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rysunku 3.39. Okno to otwiera sie przez nacisniecie myszkag klawisza wirtualnego
» Obliczanie st ezenia w dolnej czesci okna Dane do kalibracji

W oknie Obliczanie st ezenia, podobnie jak w oknie Dane do Kkalibraciji
wyswietlane sg nastepujace informacje:

» nazwa pliku, z ktérego pochodzi dana krzywa

* nazwa krzywej

= wyznaczona wysoko$¢ piku, znajdujgcego sie pomiedzy kursorami, podana

wraz z jednostka.

Obliczanie stezenia

Objetosc roztworu VO =

Stezenie wzorca CW =

Mazwa pliku

G:\MFE_PBCD.VOL
G:\MFE_PBCD.VOL
G:\MFE_PBCD.VOL
G:\MFE_PBCD.VOL
G:\MFE_PBCD.VOL
G:\MFE_PBCD.VOL

G:\MFE_PBCD.VOL

| Mie uwzgledniaj objetosd wzorca

| o l

[l

mi

mal
Mazwa krzywej Wysokosc piku/ffali  Dodatek wzorca [ ml

oP-1C-4 0.2150 pA 0.0000]

1P-1C-4 0.4539 pA W
P-1C-4 1.0334 pA W
P-1C-4 1.6402 pA W
4p-1C-4 2.7828 pA W
5P-1C-4 2.9518 pA Iw
6P-1C-4 3.6373 A m

Anuluj |

Rys. 3.39. Okno: Obliczanie st ezenia.

W gornej czesci okna znajdujg sie ramki, w ktérych uzytkownik wpisuje

nastepujace informacje:

* Objetosé¢ roztworu VO , podang w mililitrach objetos¢ poczatkowa roztworu (jezel
poszczegllne stezenia uzyskiwane byly przez kolejne dodatki roztworu
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wzorcowego, bezposrednio do naczynia pomiarowego) lub objetos¢ kolbek
miarowych, w ktérych przygotowywano roztwory do kalibraciji.

» Stezenie wzorca CW , stezenie roztworu wzorcowego, stosowanego do
sporzadzenia roztworOw Kkalibracyjnych, w jednostkach takich samych, jakie
zostaty wybrane w oknie Dane do kalibracji .

Z prawej strony okna znajdujg sie ramki dodatek wzorca [ml] , w ktorych
uzytkownik wpisuje sumaryczng objetos¢ dodanego roztworu wzorcowego,
odpowiadajgcg danej krzywej. Objetos¢ roztworu wzorcowego nie bedzie
uwzgledniona w obliczeniu stezenia jesli znacznik Nie uwzgl edniaj obj etosci
wzorca , w lewym, dolnym rogu okna zostanie zatgczony (checkbox).

Po wpisaniu wszystkich wymaganych informaciji i sprawdzeniu ich prawidtowosci
nalezy przycisng¢ klawisz wirtualny » OK co spowoduje zamkniecie okna Obliczanie
stezenia, obliczenie stezen odpowiadajgcych poszczegolnym krzywym i wpisanie ich
w odpowiednich ramkach okna Dane do kalibracji . W razie potrzeby czynnosc
obliczania stezenia moze by¢ wielokrotnie powtarzana.

Po skompletowaniu danych w oknie Dane do kalibracji (Rys. 3.38) przystepuje
sie do wyznaczenie prostej kalibracji. W lewym, dolnym rogu okna (patrz: Rys. 3.38)
znajduje sie klawisz wirtualny » Kalibracja , ktérego nacisniecie powoduje obliczenie
parametréw prostej kalibracji i wyswietlenie okna: Kalibracja ip = a + b*st ezenie,
przedstawionego na rysunku 3.40.

W oknie przedstawiona jest prosta kalibracji oraz jej parametry: wyraz wolny a,
nachylenie b oraz wspoétczynnik korelacji r.
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Kalibracja ip = a + b"stezenie

pa
%] [4;]
| |

WWhysokosc piku £ ad
tn
|

a=-0.02303 £0.26 pA
b=0.2998 +£0.036 pAfmag/l

r =0.99425

| | | |
& 3 10 12
SteZenie / mgJl

Przez 0
a=0 pA
b=0.2921 £0.018 pA/mag/l

r =0.99419

14

Przez 0

" Tak * Mie

Zamknij

Rys. 3.40. Okno: Kalibracja ip = a + b*st ezenie.

W przypadku, gdy wyraz wolny w sensie statystycznym nie rézni sie istotnie od
zera podawane sg parametry alternatywnej prostej kalibracji przechodzacej przez
poczatek uktadu wspotrzednych (tzn. a=0). W ramce Przez 0, w prawym dolnym rogu
okna dialogowego, uzytkownik moze wybra¢, ktérg z prostych pragnie wykorzystac
przy obliczaniu stezenia.

Prosta kalibracji, przechodzaca przez srodek uktadu wspoirzednych, zostata
przedstawiona na rysunku 3.36. W oknie dialogowym prezentowane sg w tym
wypadku parametry dwu prostych, zrodiowej i zmodyfikowanej, przechodzacej przez
srodek uktadu wspétrzednych.

Do istniejgcej kalibracji mozna dodac¢ kolejne punkty, postepujac w sposéb
opisany powyzej. W tym wypadku zachowuje sie wyniki obliczeh w pamieci programu
i nie wykonuje polecenia »Kalibracja » Nowa kalibracja .

Jezeli ksztaltem krzywej jest fala, wszystkie czynnos$ci przy wprowadzaniu danych
prowadzi sie identycznie jak przy piku. Jedyng réznica jest ksztatt krzywe,).
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3. 4. 3. FUNKCJA »Kalibracja »Wynik oznaczenia

Pozycja menu »Kalibracja »Wynik oznaczenia stuzy do wyznaczenia stezenia
na podstawie aktualnej kalibracji. Aktualna kalibracja moze by¢ przeprowadzona
zgodnie z opisem w punkcie »Kalibracja »Dane do kalibracji lub odczytana z
pliku w funkcji » Kalibracja » Czytaj kalibracj e.

Metoda krzywej kalibracji i metoda poréwnania z wzorcem.

W celu wyznaczenia stezenia nalezy uprzednio umiesci¢ na ekranie krzywag
(krzywe) otrzymang dla probki o nieznanym stezeniu. Jezeli uzyskany wynik
ma byc¢ Srednig dla wszystkich krzywych, nalezy aktywowac¢ wszystkie krzywe
wykonujgc polecenie »Wykres B Aktywuj wszystkie krzywe . W przeciwnym
wypadku wynik podawany jest tylko dla krzywej aktywne). Jezeli
przeprowadzona byta kalibracja dla dwu lub wiekszej ilosci punktéw, po
wywotaniu pozycji menu »Kalibracja »Wynik oznaczenia wyswietlane jest
okno wynikowe, pokazane na rysunku 3.37. W oknie podana jest metoda
oznaczenia (krzywa kalibracyjna ) oraz warto$¢ wyznaczonego stezenia wraz
Z jednostka.

Wynik oznaczenia 3]

Metoda - krzywa kalibracyjna

Stefenie = 56425+ 14008 mag/l

........................................

Rys. 3.41. Okno: Wynik oznaczenia , przy wyznaczeniu stezenia metodg krzywej
kalibracyjnej.

Jezeli do kalibracji uzyty byt tylko jeden roztwor wzorca, woéwczas po
wywotaniu pozycji menu »Kalibracja »Wynik oznaczenia wyswietlane jest
okno wynikowe, pokazane na rysunku 3.41. W oknie podana jest metoda
oznaczenia (poréwnanie ze wzorcem ) oraz wartos¢ wyznaczonego stezenia
wraz z jednostka.

Metoda dodatku wzorca

Sposob oznaczenia metodg dodatku wzorca rézni sie od metody prostej
kalibracyjnej i pordbwnania z wzorcem, poniewaz roztwor wzorca dodawany
jest bezposrednio do badanej prébki, a wynik oznaczenia jest zakodowany w
parametrach otrzymanej prostej kalibracyjnej. W calu oznaczenie stezenia
metodg dodatku wzorca nalezy:

- zarejestrowac krzywa woltamperometryczng dla probki o nieznanym stezeniu
(technikg pomiarowg optymalng dla danego depolaryzatora i zakresu
stezenia).

- zarejestrowac krzywa woltamperometryczng dla probki o nieznanym stezeniu
z dodatkiem wzorca, takim, by wysoko$¢ piku (lub fali) wzrosta wyraznie (ze
wzgledu na doktadnos¢ oznaczenia najkorzystniejszy jest wzrost 30-100%).
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Dla doktadnego wyznaczenia prostej kalibracyjnej wykonuje sie zwykle 2 lub 3
dodatki wzorca.

- wywotac funkcje »Kalibracja »Nowa kalibracja ;

- wywotac¢ funkcje » Kalibracja » Dane do kalibracji i postepujac w sposéb
opisany przy oméwieniu tej funkcji ustawi¢ kursory okreslajace wysokos¢ piku
lub fali

- ustali¢ pozycje kursoréw i w otworzonym oknie dialogowym wpisa¢ lub
obliczy¢ stezenia. Dla krzywej odpowiadajgcej probce o nieznanym stezeniu
nalezy wpisa¢ stezenie 0. Dla pozostatych krzywych wpisa¢ stezenia
wynikajgce z dodatku wzorca (mozna je obliczy¢ korzystajagc z okna
dialogowego Obliczanie st ezenia otwartego klawiszem wirtualnym
» Obliczanie st ezenia.

- wyznaczyC¢ prostg kalibracji naciskajgc klawisz wirtualny P Kalibracja w
oknie Dane do kalibracji . Prosta kalibracji zostanie wyrysowana w oknie
dialogowym przedstawionym na rysunku 3.40.

- potwierdzi¢ wyniki obliczen w oknie Kalibracja ip = a + b*st ezenie przez
nacisniecie klawisza wirtualnego » OK

- wybra¢ opcje WKalibracia »Wynik oznaczenia . W otwartym oknie
wynikowym podana zostaje wartos¢ stezenia obliczona metodg dodatku
(dodatkoéw) wzorca.

W oknie wys$wietlany jest wynik oznaczenia stezenia dla krzywej aktywnej na
podstawie aktualnej kalibracji wraz z oszacowanym przedziatem ufnosci na
podstawie btedu predykcji, wynikajgcego z niepewnosci wyznaczenia prostej
kalibracji. Blad ten moze mie¢ znaczng wielko$¢ (w stosunku do oznaczanego
stezenia) jezeli prosta kalibracji zostata wyznaczona na podstawie maitej ilosci
roztworéw wzorcowych to jej parametry sg mato precyzyjnie okreslone
(szerokie przedziaty ufnosci parametréw prostej, niski wspotczynnik korelacii)
a oznaczane stezenie lezy w dolnej czesci prostej kalibracyjnej. Przedziat
ufnosci wynikajgcy z btedu predykcji nalezy traktowac orientacyjnie, natomiast
analize statystyczng wyniku opiera¢ na kilkakrotnym powtdrzeniu oznaczenia.

Jezeli funkcja WKalibracjia P»Wynik oznaczenia zostata wywotana bez
uprzedniego wykonania kalibracji (lub odczytania jej z pliku), zostanie wyswietlone
okno z komunikatem pokazanym na rysunku 3.42.

BLAD [

Brak krzywych do obliczen

........................................

Rys. 3.42. Okno: BLAD, brak kalibracji .
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3. 4. 4. FUNKCJA »Kalibracja P Granica oznaczalno sci

Pozycja menu P Kalibracja » Granica oznaczalno sci powoduje wyswietlenie
okna dialogowego, przedstawionego na rysunku 3.43, w ktorym nalezy wpisaé
wielkos$¢ odchylenia standardowego slepej proby.

Jezeli slepa préba nie byta wykonywana dla danego oznaczenia, to mozna jg
zastgpi¢ odchyleniem standardowym wysokosci piku (lub fali) dla najmniejszego,
stosowanego do kalibracji stezenia lub odchyleniem standardowym pradu tta.

Slepa priba (3w
Qdchylenie standardowe = [ CIICR-S

Rys. 3.43. Okno: Slepa préba .

Po wpisaniu odpowiedniej liczby i potwierdzeniu operacji klawiszem wirtualnym
» OK. wyswietlone zostaje okno wynikowe przedstawione na rysunku 3.44, w ktorym
podana jest granica oznaczalnosci dla aktualnej prostej Kkalibracji. Granica
oznaczalnosci szacowana jest w oparciu o0 metode propagacji btedu, uwzgledniajgca
podane odchylenie standardowe Slepej préby oraz biedy standardowe nachylenia i
wyrazu wolnego. Tak zdefiniowana granica oznaczalnosci [G.J. Long, J.D.
Winefordner, Anal. Chem., 55 (1983) 712A] pozwala oszacowaé dolny zakres
stosowalnosci aktualnej kalibraciji.

Granica oznaczalnoéci [

DL=  1.0414 mg/l

........................................

Rys. 3.44. Okno: Granica oznaczalno S$ci.

3.4.5. FUNKCJA »Kalibracja »Nowa kalibracja

Wybranie funkcji »Kalibracja P Nowa kalibracja powoduje usuniecie danych
dotyczacych poprzednio wyznaczanych prostych kalibracyjnych a w szczegdélnosci:

* usuwana jest informacja o wprowadzonych punktach do kalibracji

= Kkursory ustawiane sg w pozycji poczatkowej

» ustawiana jest domys$ina jednostka stezenia: [mM]

* inicjalizowana jest procedura ,poréwnanie ze wzorcem”.

Funkcja »Kalibracja » Nowa kalibracja nie usuwa znajdujgcych sie na ekranie
krzywych.



3. 4. 6. FUNKCJA »Kalibracja P Czytaj kalibracj e

Wybranie funkcji »Kalibracja W Czytaj kalibracj e powoduje wyswietlenie okna
dialogowego, przedstawionego na rysunku 3.45, ktdre umozliwia odczytanie prostej
kalibracyjnej i zwigzanych z nig danych, zapisanych uprzednio w pliku z
rozszerzeniem .cal, poprzez opcje P Kalibracja »Zapisz kalibracj e.

[ Otwieranie
Saukajw: | |, Techrika DPV | & B E
= Nazwa Data mody... Typ Rozmiar
-
el | KAL-ds.CAL
Qstatrio B
uzywane miegjgca | KAL-ms.CAL
Pulpit
i
Sory
Komputer
A
q
Siec Nazwa pliku: |K.-'1‘-.L-rns.CAL ﬂ Otwiirz |
Pliki typu: | Plii EAlab {* cal) -l Anuluj

Rys. 3.45. Okno: Czytaj kalibracj e.

Po wybraniu nazwy pliku zawierajacego szukang kalibracje i potwierdzeniu
operacji przez nacisniecie klawisza wirtualnego »OK, wyswietlane jest okno
Kalibracja ip = a + b*st ezenie.

3.4.7. FUNKCJA »Kalibracja P Zapisz kalibracj e

Wybranie pozycji menu WP Kalibracja W Zapisz kalibracj @ otwiera okno
dialogowe, przedstawione na rysunku 3.46, umozliwiajgce zapisanie prostej
kalibracyjnej oraz zwigzanych z nig danych.

Po wybraniu katalogu, wpisaniu nazwy pliku i potwierdzeniu operacji klawiszem
wirtualnym » OK prosta kalibracyjna zapisywana jest w pliku z rozszerzeniem *.cal.
Jezeli przed wywotaniem funkcji nie zostata dokonana kalibracja, pojawia sie okno
dialogowe z komunikatem o btedzie.
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[ Zapisywanie jako
Zapiszw: | . Techrika NPV | & B E

Nazwa Data mody... Typ Rozmiar

e s
|| KAL-ms.cal

Ostatrio
UZywane migjsca

Pulpit

[

So.ny

A

——,

Komputer
| W
Siec MNazwa pliku: |K.-“-.L—B'I.cal| ﬂ Zapisz |
Zapiszjakotyp:  |Plii EAlab (".cal) -] Anuluj

Rys. 3.46. Okno: Zapisz kalibracj e.

3. 4. 8. FUNKCJA »Kalibracja P Pokaz kalibracj e

Wywotanie funkcji P Kalibracjia »Pokaz kalibracj @ umozliwia prezentacje
danych do kalibracji w oknie przedstawionym na rysunku 3.47. Jezeli kalibracja byta
dokonana w oparciu o aktualnie wczytane lub zmierzone krzywe okno Dane do
kalibracji zawiera wyswietlone informacje o pliku i krzywych.
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Kalibracja ip = a + b"stezenie

pa
%] [4;]
| |

WWhysokosc piku £ ad
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|

a=-0.02303 £0.26 pA
b=0.2998 +£0.036 pAfmag/l

r =0.99425

| | | |
& 3 10 12
SteZenie / mgJl

Przez 0
a=0 pA
b=0.2921 £0.018 pA/mag/l

r =0.99419

14

Przez 0

" Tak * Mie

| Zamknij |

Rys. 3.47. Okno: Dane do kalibracji dla aktualnie dokonanej kalibracji.

W przypadku gdy kalibracja zostata odczytana z pliku w oknie Dane do kalibracji
nie sg wyswietlane nazwy plikéw i krzywych, te informacje nie sg zapisywane w pliku
.cal.

3. 4.9. FUNKCJA »Kalibracja P Analiza statystyczna wynikéw

Pozycja menu P Kalibracja »Wynik oznaczenia stuzy do prezentowania wyniku
oznaczenia na podstawie aktualnej kalibracji, wraz z podstawowg analizg
statystyczng. Rezultat operacji » Kalibracja »Wynik oznaczenia zalezny jest od
ilosci aktywnych krzywych, znajdujgcych sie na ekranie.

Wybranie pozycji menu W Kalibracja »Wynik o0znaczenia
wys$wietlenie okna wynikowego, przedstawionego na rysunku 3.48.

powoduje
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Analiza statystyczna [E3m]
16516 £0.0454 pa,

Srednia wpsokost pikufal

Odchylenie standardowe = 0028543 pa
W epdkczynnik. zmiennogci = 1.7282%
Lizzba wynikdw = 4

Rys. 3.48. Okno: Analiza statystyczna wynikéw  dla wielu krzywych aktywnych.

W oknie wyswietlone sg nastepujace informacije:

= stezenie srednie, wyznaczone na podstawie aktualnej kalibracji i aktywnych
krzywych, wraz z przedziatem ufnosci (obliczonym dla poziomu ufnosci 0.95)

= odchylenie standardowe wyniku oznaczenia
= wspobtczynnik zmiennosci
» liczba wynikow, ktére zostaty wykorzystane do analizy statystycznej.

W dolnej czesci okna dialogowego umieszczone sg dwa klawisze wirtualne, z
ktorych:

» OK - powoduje zamkniecie okna

» Drukuj - powoduje wydrukowanie krzywych bedacych podstawg dokonanej analizy
wraz z parametrami dla krzywej aktywnej oraz wynikami obliczen, zawartymi w oknie
Analiza statystyczna .

- gdy na ekranie znajduje sie jedna krzywa aktywna: wybranie pozycji menu
» Kalibracja »Wynik oznaczenia powoduje wys$wietlenie okna wynikowego.

W oknie wyswietlany jest wynik oznaczenia stezenia dla krzywej aktywnej na
podstawie aktualnej kalibracji wraz z oszacowanym przedzialem ufnosci na
podstawie btedu predykcji, wynikajgcego z niepewnosci wyznaczenia prostej
kalibracji. Btad ten moze mie¢ znaczng wielkos¢ (w stosunku do oznaczanego
stezenia) jezeli prosta kalibracji zostata wyznaczona na podstawie maiej ilosci
roztworéw wzorcowych to jej parametry sg mato precyzyjnie okreslone (szerokie
przedzialy ufnosci parametrow prostej, niski wspoétczynnik korelacji) a oznaczane
stezenie lezy w dolnej czesci prostej kalibracyjnej. Przedziat ufnosci wynikajacy z
btedu predykcji nalezy traktowac orientacyjnie, natomiast analize statystyczng wyniku
opierac na kilkakrotnym powtorzeniu oznaczenia.

Jezeli funkcja WMKalibracjia P»Wynik oznaczenia zostata wywotana bez
uprzedniego wykonania kalibracji (lub odczytania jej z pliku), zostanie wyswietlone
okno z komunikatem pokazanym na rysunku 3.49.
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BLAD ==

Brak krzywych do obliczen

Rys. 3.49. Okno: BLAD, brak kalibracji .
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3. 5. OPIS FUNKCJI MENU P Raporty

Rozwiniecie pozycji menu gtdwnego » Raporty zawiera nastepujgce opcje:

Ustawienia

Krzywa i parametry pomiaru
Raport standardowy

Raport petny

3. 5. 1. FUNKCJA » Raporty » Ustawienia

Wybranie pozycji menu PRaporty P Ustawienia otwiera okno dialogowe
pokazane na rysunku 3.50. W oknie »Raporty P Ustawienia uzytkownik okresla
jaki rodzaj raportu ma zosta¢ wydrukowany oraz moze wprowadzi¢ informacje
tekstowg, ktéra zostanie wydrukowana wraz z krzywymi, parametrami i wynikami
pomiaréw. Sg to:

Opis, pole przeznaczone na wprowadzenie opisu wykonywanego oznaczenia
Prébka , pole przeznaczone na wprowadzenie opisu analizowanej probki
Operator , pole przeznaczone do wpisania osoby wykonujacej oznaczenie
Walidacja , pole przeznaczone na wpisanie informacji o walidacji analizatora.

Wopisanie powyzszych informacji jest opcjonalne, a w polach moze zostac
wpisana inna informacja (lecz na wydruku znajdzie sie ona w komodrkach tabeli
opatrzonych takimi samymi nagtéwkami jak w oknie » Raporty » Ustawienia ).

Raporty - ustawienia ==
Opiz : |Elznaczanie PBIT T CA{ll]
Prabk.a : |EI.'IM EMO3 + HMO3[pH3] + 15 nkd PRI +100n
Operator : |Jar'| K.owalzki

Walidagia : |07.05.2009

Wl

" Krzywa i parametry pormiand
Dok

...............................................

)
a1}
=)
=1
3
[aT]
o}
(=
o
CL
z
=
s

Anuluj

Rys. 3.50. Okno: » Raporty P Ustawienia .

Uzytkownik ma do wyboru trzy rodzaje wydrukow.
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Krzywa i parametry pomiaru , drukowane sg krzywe znajdujgce sie na ekranie wraz
z parametrami krzywej aktywnej (jezeli aktywne sg wszystkie krzywe wyswietlony
zostanie komunikat Brak krzywej aktywnej a operacja drukowania nie zostanie
wykonana).
Przyktadowy wyglad wydruku pokazany jest na rysunku 3.51.
W gornej czesci wydruku (powyzej ramki) podane sg nastepujgce informacje:

" pazwa i wersja programu

* nazwa uzytkownika

» data i godzina wydrukowania raportu.
Wydruk zawiera krzywg (krzywe) pomiarowg wraz z parametrami krzywej aktywne,.

Raport standardowy (Rys. 3.52)
Drukowane sg nastepujgce informacje:
W nagtéwku:

" npazwa i wersja programu,
* nazwa uzytkownika,
» data i godzina wydrukowania raportu.

W ramce informacyjnej:
= Opis, opis oznaczenia,
= Probka, opis probki,
= Metoda, zastosowana metoda oznaczenia,
= Operator , analityk wykonujacy oznaczenie,
= Plik, nazwa pliku zawierajgcego krzywa oznaczanego sktadnika,
= Krzywa, nazwa krzywej oznaczanego sktadnika,
= Plik kalibracji , nazwa pliku kalibracij,
= Walidacja , data walidacji i odpowiedzialny za walidacje.

Informacja do pol: Opis, Prébka, Operator, Walidacja wprowadzana jest w oknie
» Raporty P Ustawienia, do pozostatych wprowadzana jest przez program
automatycznie.
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EAlab 1.0 Katedra Chemil Anaifyczng] WIMIC AGH Raport Z on. 12022010 podz. 1122742
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PARAMETRY POMIARLU
Nazwa pilku ; . rukcjrEaiba.vol Oata : 221132006
Wazwa krzyws] : EP-CD1-1 Czas : 175352
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Technika: 0P, 'l‘mﬁ}i‘{
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Elakiroda - CGMODE, [edna loola, naczymie 3-8,

wopa Impuis przenwa
Ganemcia: 5 ms 10ms 200 ms
Strona 11

Rys. 3.51. Wydruk: Krzywa i parametry pomiaru
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EAlaD 1.0

Kaedra Chemil Analtycane] WIMIC AGH R

apoet Z on. 12022010 godz 11:44:53
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Viynik oxaczeria olmymany da Keyws] EP-C03-1
na podstae katbrac) wynos! §.0044 # 00352128 mgd.

Strona 141

Rys. 3.52. Wydruk: Raport standardowy

Tres$¢ Raportu standardowego  stanowi:

= zestaw krzywych (znajdujacych sie na ekranie w momencie wybrania funkciji
drukowania)

= parametry krzywej aktywnej

= prosta kalibracji z naniesionymi punktami, na podstawie ktorych zostata
wyznaczona

= parametry prostej kalibracji
= wynik oznaczenia.
Raport standardowy miesci sie na jednej stronie formatu A4.
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Raport petlny, zawiera informacje takie jak Raport standardowy uzupetnione o
zestawienie danych do kalibracji, dane dla oznaczanej substancji (krzywe, prady)

oraz potencjaly i prady wszystkich punktéw krzywej aktywne;.
3. 5. 2. FUNKCJA » Raporty »Krzywa i parametry pomiaru

Podczas wykonywania funkcji Krzywa i parametry pomiaru , drukowane sg
krzywe znajdujgce sie na ekranie wraz z parametrami krzywej aktywnej (jezeli

aktywne sa wszystkie krzywe wyswietlony zostanie komunikat Brak krzywej
aktywnej a operacja drukowania nie zostanie wykonana).

3. 5. 3. FUNKCJA » Raporty »Raport standardowy

Podczas wykonywania tej funkcji drukowany jest raport standardowy.

3. 5. 4. FUNKCJA » Raporty »Raport petny

Podczas wykonywania tej funkcji drukowany jest raport petny.

3. 6. OPIS FUNKCJI MENU »Pomoc

Rozwiniecie pozycji menu gtbwnego »Pomoc zawiera nastepujgce opcje:
= Pomoc
= O EALab...

3.6.1. FUNKCJA »Pomoc »Pomoc

Wybranie funkcji »Pomoc P»Pomoc powoduje wyswietlenie pierwszego,

typowego okna pomocy w $rodowisku Windows. Uklad tresci i zawartosc
poszczegdlnych ekrandéw funkcji »Pomoc odpowiada zawartosci niniejszej
instrukciji.

Korzystanie z funkcji pomocy polega na znalezieniu w spisie tresci, znajdujacej
sie na pierwszej stronie, pokazanej na rysunku, hasta odpowiadajgcego
poszukiwanej informacji. Po naprowadzeniu kursora myszki na to hasto i nacisnieciu
jej lewego klawisza wyswietlana jest w oknie pomocy tre$¢ odpowiadajgca
wybranemu hastu. Hasla z przypisang tresciag pomocy wyrdznione sa przez
podkreslenie. Struktura odnosnikbw moze by¢ wielopoziomowa. Wyjscie z okna
pomocy nastepuje przez wybranie odpowiedniej pozycji menu lub nacisniecie
klawiszy klawiatury Alt + F4 .
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3.6. 2. FUNKCJA »Pomoc »O EALab

Wybranie pozycji menu »Pomoc »O EALab... otwiera okno z informacjg o
wersji programu oraz adresie producenta (patrz: Rys. 3.53).

O EAlab ['5__<

Eflak P
EAlab 2.1 Cook

MTM-Anko

Andrzej Kozakiewicz

os, Dywizjonu 303 46/23
31-875 Krakdw

Tel. 4312 423 0560 email: mtmanko, ak@agmail. com

Rys. 3.53. Okno informacyjne EALab.
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4.

Pasek narz edzi

Program EAlab umozliwia wykonywanie niektérych funkcji poprzez wybranie

przycisku na pasku narzedzi (Rys. 4.1).

=

HD %o lFrlTEaa 2N

Rys. 4.1. Pasek narzedzi programu EALab.

lkona Funkcja
= Otwieranie pliku
= Zapisywanie jako
[> Start pomiaru z wykorzystaniem ostatnio zdefiniowanych parametrow
X Natyghmiastowe zatrzymanie pomiaru bez mozliwosci kontynuacji tego
przebiegu
Wl Otwarcie okna dialogowego Techniki impulsowe — parametry pomiaru
- Otwarcie okna dialogowego Techniki liniowe — parametry pomiaru
o Ustawianie i test akcesoriow
1) Test elektrody CGMDE
¥ | Wygtadzanie
| Generacja tta
Dane do kalibraciji i kalibracja
= Drukowanie raportow
ha Cofanie ostatnio wykonanej operacji edycji lub przetwarzania sygnatow
R Informacja o programie
h? Pomoc
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