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info@tecnoedu.com – www.tecnoedu.com
Av. José Javier Díaz 429 - (5016) Córdoba - Argentina 
Telefax +54   (0)351   461 7007 (rot)


NOTAS SOBRE EL USO DEL CABEZAL ESPECTROFOTOMETRICO USB CON EL DATALOGGER PASPORT GLX

SE-7196 / SE-7197 / PS-2002

Introducción

Este documento contiene sólo algunas notas y pautas generales para utilizar este conjunto.

El manual de uso completo se entrega en papel con el equipo, y también puede descargarse libremente del sitio del fabricante Pasco Scientific (http://www.pasco.com/)
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Si tiene críticas, aportes o sugerencias para este documento, por favor remítalas por correo electrónico a:

Sergio San Román <mailto:sergio@tecnoedu.com>

Constitución del conjunto

· Cabezal Espectrofotométrico UV-Vis SE-7196

· Sonda de pruebas con fibra óptica SE-7194

· Portacubetas y fuente de luz incandescente SE-7197

· Licencia de software (plug-in) para usar cabezal espectrofotométrico c/el datalogger GLX PS-2555-GLX

· Interfase, datalogger y calculadora graficadora avanzada PasPort p/Ciencias Naturales PS-2002
Principios generales

[image: image35.wmf]Cabezal Espectrofotométrico SE-7196

Este cabezal contiene en una unidad sellada:

· Un sistema óptico de colimación de haz

· Una red de difracción de alta calidad

· Una cámara con una línea de sensores CCD, que actúa como un arreglo lineal de fotómetros.

· Electrónica de acondicionamiento de señales, procesamiento y comunicación por USB

El cabezal analiza simultáneamente todas las longitudes de onda (dentro del rango de medición) de la luz que le llega a través de un conector SMA (que por fuera es bastante similar a una ficha de conexión de antena de un TV).

En general,  la luz analizada por el cabezal proviene de uno de los 2 elementos siguientes:

· Fibra óptica SE-7194

· Portacubetas y fuente de luz incandescente SE-7197
También es posible hacer incidir la luz directamente sobre la entrada SMA, por los resultados que se obtienen son muy poco consistentes.

Fibra Optica SE-7194

Este acople se utiliza, fundamentalmente, cuando el fenómeno de bajo estudio es el espectro de alguna fuente luminosa, como puede ser:
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Un tubo de descarga gaseosa

· El sol

· Una llama

· Una lámpara incandescente

· Un tubo fluorescente

· Un LED

· Una pantalla

También resulta útil para determinar las propiedades reflectivas de una superficie contrastando, en iguales condiciones ambientales, la luz que refleja dicho objeto contra otro tomado como referencia o “blanco”.

Portacubetas y fuente de luz incandescente SE-7197

Este dispositivo se usa cuando se desea determinar las características de absorción de una sustancia transparente o traslúcida.

La información que se obtiene permite obtener pistas sobre la composición de la sustancia en cuestión, así como su concentración.

La sustancia a estudiar se interpone entre una fuente de luz estable y conocida y el cabezal espectrofotométrico.

Normalmente, las sustancias a estudiar son soluciones líquidas que se almacenan dentro de un pequeño recipiente transparente llamado “cubeta”.

Normalmente se toma como sustancia idealmente transparente (aunque no lo es) al agua destilada: se llena la cubeta con agua destilada y se observa cuánta luz de c/longitud de onda generada por la lámpara llega al cabezal.

Luego se llena la misma cubeta con la sustancia a estudiar, y se observa cómo y cuánto afectó la transmisión de la luz.

De las longitudes de onda afectadas pueden inferirse detalles de la composición, mientras que de la absorción puede calcularse (en muchos casos) la concentración de la sustancia estudiada en la solución, a través de la ley de Beer, que postula una proporcionalidad lineal entre la concentración y la absorbancia.

A = k * c + b (muy a la manera de y=mx + b)

Donde A es la absorbancia, k es una constante de proporcionalidad que depende de las características geométricas del lugar por donde pasa la luz y de la sustancia en cuestión, c es su concentración y b es otra constante que da cuenta del hecho de que la absorción medida por el sistema no es cero aún cuando la concentración del soluto es nula.

Preparación del Sistema

Primera vez

El cabezal espectrofotométrico SE-7196 es compatible con la interfase, datalogger y calculadora graficadora avanzada PasPort p/Ciencias Naturales PS-2002, pero esta necesita ejecutar un software específicamente dedicado a la espectrofotometría, que se adquiere por separado con el código PS-2555.

Este software debe ser instalado en la PS-2002 para poder trabajar.

El PS-2555 se entrega en un pen-drive USB,  que después podrá aprovechar para otros fines. Para instalarlo, simplemente inserte el pen-drive en el puerto USB del costado derecho de la PS-2002 y siga las instrucciones de la pantalla.

Uso cotidiano

El software de espectrofotometría consume muchos recursos de la interfase PS-2002, por lo que su sistema operativo interno no lo carga ni pone en ejecución sino cuando es específicamente requerido, apagando otras de sus funciones nativas (como por ejemplo la de registro simultáneo de otros sensores, o traspaso de datos en vivo a una PC a través del programa DataStudio).

La interfase PS-2002 reconoce que debe trabajar en el modo espectrofotométrico cuando encuentra un conectado un cabezal SE-7196 al “despertar”.  Si conecta el cabezal SE-7196 cuando la interfase ya estaba encendida, simplemente lo ignorará.
Usos típicos

Espectro crudo

En este modo se ve un gráfico con la intensidad relativa de todas las longitudes de onda que el cabezal puede captar (este modo está muy bien descrito en el manual proporcionado por Pasco).

Espectro ponderado

Es posible “descontar” las lecturas correspondientes a la luz ambiente o lecturas espurias de los sensores, muy a la manera en la que se usa el botón de tara de una balanza. El botón que memoriza los valores de cero para cada longitud de onda está rotulado como Save Dark.
En algunas condiciones también es útil efectuar una normalización de las lecturas, refiriéndolas a un valor que se toma como el 100%. Esto sirve, fundamentalmente, para deshacerse de las características de emisión de la fuente al estudiar transmisiones de filtros, absorciones de soluciones o reflexiones de superficies coloreadas. El botón que memoriza los valores que deben ser tomados como el 100% de cada longitud de onda está rotulado como Save Ref.

Medición de concentraciones

La ley de Beer tiene un carácter general a lo ancho de todo el espectro. Sin embargo, si la solución a estudiar contiene varias sustancias, cada una de ellas contribuirá a la absorción general de luz, haciéndose imposible determinar sus concentraciones, ya que una absorción dada puede ser el resultado de distintas combinaciones de concentración.

Sin embargo, si los distintos solutos presenten absorciones más intensas en distintos lugares del espectro, es posible minimizar su interferencia mutua eligiendo adecuadamente las zonas del espectro y anchos de banda sobre los que se efectuarán las mediciones.

El software PS-2555 permite hacer mediciones que tengan en cuenta sólo una parte determinada del espectro, ignorando las demás.

Una vez elegida la porción útil del espectro, el software puede determinar las constantes de la ley de Beer que corresponden a un caso particular dado, a partir de muestras de concentración conocida que proporcione el usuario.

Con estas constantes guardadas en la memoria, la interfase podrá entregar lecturas directas de concentración, efectuando los cálculos necesarios de manera automática y transparente.

Procedimiento de Calibración para Medir Concentraciones
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	· Apague su interfase

· Enchufe el portacubetas en el cabezal

· Conecte el cabezal espectrofotométrico a la interfase

· Vuelva a encenderla
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	· Aparecerá una pantalla doble: previsualización del espectro + herramientas de calibración

· Llene la cubeta con agua destilada y colóquela dentro del portacubetas (tenga la precaución de tomar la cubeta siempre por arriba, para no ensuciar las caras que se usan durante las mediciones).
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	· Muy probablemente verá que los sensores de una buena parte del espectro están saturados (en el gráfico esto se ve como una meseta)

· Deje al equipo algunos minutos en este estado, permitiéndole estabilizarse térmicamente
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	· Disminuya la sensibilidad del cabezal bajando del tiempo de integración (el tiempo que transcurre entre vaciado y vaciado de cada elemento CCD) hasta que no se observe saturación en ninguna parte del espectro
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	· Vaya a la lengüeta que controla el estado de la lámpara

· Oprima el botón Save Ref para indicar al software que está viendo el 100% de la luz disponible en cada frecuencia del espectro
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	· Apague la lámpara

· Tape la entrada de portacubetas para que quede complemente a oscuras

· El espectro observado deberá ser prácticamente nulo

· Oprima el botón Save Dark para indicar al software que descuente las lecturas remanentes de cada longitud de onda (efecto equivalente al de un botón de tara en una balanza)
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	· Vuelva a encender la lámpara
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	· Vaya a la lengüeta Time Aquisition y asegúrese de estar usando el software en modo Scope (graficador de espectro)

· Apriete el botón F4 para elegir la función Close
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	· Se cerrará la ventana de configuración, dejando más espacio libre para ver el espectro
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	· Abra el menú Tools y active el cursor “inteligente” Smart Tool
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	· Ahora podrá ver la intensidad relativa de cada longitud de onda del espectro, paseando cursor por el gráfico, usando las flechas
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	· Oprima Enter (
· Navegue hasta el rótulo de las ordenadas

· Oprima Enter ( otra vez

· Se desplegará el menú de las ordenadas posibles

· Elija transmisión
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	· Ya que ha calibrado el nivel de referencia y el de negro, la gráfica de transmisión normalizada debería ser una horizontal a la latura del 100%

· En los lugares del espectro donde la emisión de la lámpara es muy baja y la medición se hace ruidosa, seguramente el valor mostrado se apartará notablemente del teórico.

· Evite usar estas zonas ruidosas en sus determinaciones
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	· Reemplace el agua destilada de la cubeta con una muestra de la solución a estudiar

· Constatará que una parte del espectro baja notoriamente su nivel (en el caso de la figura, para longitudes de onda de menos de 700nm)
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	· Oprima Enter (
· Navegue hasta el rótulo de las ordenadas

· Oprima Enter ( otra vez

· Se desplegará el menú de las ordenadas posibles

· Elija absorbancia
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	· Verá que la absorbancia es despreciable en algunas partes del espectro..

· ... ruidosa en otros

· y adecuada en otras
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	· Acceda al menú Tools
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	· Vuelva a abrir la ventana de configuración
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	· Navegue hasta la lengüeta Time Aquisition
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	· Elija una longitud de onda sobre la que basará sus determinaciones de concentración (en nuestro caso 600nm) desde la celda Wavelength
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	· Elija un ancho de banda adecuado (lo más grande que pueda, para minimizar los efectos del ruido, pero lo suficientemente estrecho para dejar de lado las zonas del espectro en que pueden interferir otros solutos)
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	· Elija el modo de presentación Beer´s Law desde el menú Scan Mode
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	· Tenga a mano preparados con concentraciones conocidas

· Una de ellas va a ser el agua destilada, cuya concentración es –por supuesto- cero
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	· Apriete Inicio de Registro (
· A partir de ahora el software no sólo mostrará los datos sino que los guardará en su memoria
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	· Llene la cubeta con agua destilada (concentración = 0)

· Oprima la banderita ( para hacer la toma efectiva de ese primer punto de datos
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	· Indique que la concentración es cero y oprima Enter (
· Llene la cubeta con otra concentración conocida

· Oprima la banderita (
· Tipee el valor de la concentración

· Oprima Enter ( nuevamente
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	· Repita el procedimiento con todas las soluciones de calibración

· Se irá construyendo una gráfica con Concentraciones en las abcisas y Absorbancia en las ordenadas

· Después de cargar la última concentración, Apriete ( para dar por terminado este registro

	[image: image28.jpg]8 0] 3:28:20 PM 08/21/09  XplorerGLX
(@ Smart ool
@77 Deta Téol
@ 7~slope Taol
@ 5 statstcs

a D=

© & Area Tool
(@ % pernatie
(® -z Trigeer
©&zoom
MHCosrdinate Marker
E25wap Cursors v

Rutoseat [ scornvove NSRRI craphs

0.

000000

®
®
°
(3
°
@

0606
06606




	· Acceda al menú Tools
· Active el ajuste lineal (Linear Fit)
· Se creará una recta de regresión lineal que vincula los valores de concentración y absorbancia por medio del método de los cuadrados mínimos (recta de ajuste óptimo)
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	· Acceda nuevamente al menú Tools
· Pida al software que guarde la fórmula de la recta de regresión como una fórmula de la calculadora experimental desde la entrada Create Calculation from Linear Fit
· La calculadora experimental permite presentar como una variable medida lo que en realidad es el resultado de un cálculo matemático efectuado con  las variables genuinas
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	· Oprima la tecla Home
· Abra el menú de la Calculadora

· Observe el cálculo de regresión que usará el software
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	· Oprima nuevamente la tecla Home 

· Elija la presentación Display Digital
· Apriete Inicio de Registro (
· Coloque las soluciones a estudiar

· Observe para cada una la concentración calculada por medio e la Ley de Beer en el cuadro Linear Fit Cal
· Ignore la ventana Concentration porque no muestra valores significativos.
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