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1 Visao geral

11 Introducao

Visdo geral

Este tutorial descreve a operacao dos dispositivos da familia de produtos
OMINIS NIR Analyzer, com base na Versdao do OMNIS Software 4.4,

O tutorial fornece uma breve visao geral do OMNIS Software e descreve
as definicoes do equipamento, o desenvolvimento de modelo e a previ-

Sao.

1.2 Informacoes sobre a documentacao

Possiveis apresentacdes na documentacao:

(1

Referéncia ao numero da posicao na figura

1

Etapa de instrucao

Método

Parametros, pontos do menu, guias e dialogos

Proces-

sos » Proce-
dimentos
operacionais

Caminho do menu

[Proximo]

Botdo ou tecla

Informacgdes complementares sobre o texto de
descricdo

1.3 Licencas OMNIS

OMNIS é uma plataforma modular. As funcdes do equipamento e 0s
maodulos de software podem ser combinados livremente:

= As funcdes do equipamento estao disponiveis como pacotes de licenca
(veja Metrohm Knowledge Base).
Para este tutorial, € necessario ter a seguinte licenca de funciona-

mento:

— Licenca de funcionamento Lab NIR Spectroscopy


https://guide.metrohm.com/w/search/~/nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid7b0102d100463e150a9c221400e3ac13%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid9c22f933cd5aeb3b0a9c6222686a7922%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid45477a8297101e5a0a9c23625eda2322?page=1

Direitos de usuario

» Os modulos de software podem ser licenciados e ativados individual-
mente (veja Metrohm Knowledge Base).
As sequintes licencas de software sao necessarias para este tutorial
(exemplo para o OMNIS Stand-Alone):
— Licencas de software OMNIS Stand-Alone
— Para o desenvolvimento de modelos de quantificagao: licenca de
software Quant Development
— Para o desenvolvimento de modelos de identificacdo e modelos
de qualificacao: licenca de software Ident Development

H Informacgdes adicionais sobre licencas podem ser obtidas na
Metrohm Knowledge Base ou com o representante da Metrohm
local.

14 Direitos de usuario

Se a administracao de usuario estiver ativada, um administrador pode
criar outros usuarios e atribuir direitos de usuario. As funcdes de usuario
relnem uma série de direitos individuais, facilitando a administracao de
direitos (consultar a Metrohm Knowledge Base).

Se a administracdo de usuario estiver ativada, serd necessaria a funcao
de usuario Desenvolvedor de métodos ou Diretores do laboratdrio
para concluir este tutorial.

Alternativamente, o OMNIS Software pode ser utilizado sem administra-
cao de usuario ativada.

1.5 Informacoes adicionais

A ajuda OMNIS pode ser acessada pelo OMNIS Software ou por meio de
um navegador da web.

Acessar a ajuda do OMNIS Software

» Definir o acesso on-line ou off-line
— Acesso on-line (é necessario acesso a internet): ativar na barra de
titulo sob e e ¢ 3 0pcao Metrohm Knowledge Base.
— Acesso off-line: desativar na barra de titulo sob e e e a Opcao
Metrohm Knowledge Base.
= Abrir a pagina inicial da ajuda
— Na barra de titulo, sob e e e, clicar no botao Ajuda.
— Ou pressionar a tecla [F1].
= Abrir a ajuda dependente do contexto

?

— Na area ou janela relevante, clicarem ¢.
Aviso: ao acessar off-line, a pagina inicial sempre aparece.


https://guide.metrohm.com/w/search/~/nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid7b0102d100463e150a9c221400e3ac13%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid9c22f933cd5aeb3b0a9c6222686a7922%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nidf3a525e8ee5de9020a9c62e1698af960?page=1
https://guide.metrohm.com/w/search/~/nidc46dc06a2d012e03c0a8014000441190_%7C_nidbaa33e2246b200540a9c221400289875%20AND%20nidc46dc06a2d012e03c0a8014000441190_%7C_nid38d018bcef60c1d00a9c23647db1efac%20AND%20nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid7b0102d100463e150a9c221400e3ac13%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid9c22f933cd5aeb3b0a9c6222686a7922?page=1
https://guide.metrohm.com/w/search/~/nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid7b0102d100463e150a9c221400e3ac13%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nidabc5fd7046b011450a9c221400d6e830%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid4622096a1ab5a7590a00224a29b618c0%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid0637a9631abb50db0a00224a361f6798?page=1

Visdo geral

Acessar a ajuda através de um navegador da web

Ir a0 website https://guide.metrohm.com.

Clicar no OMNIS Software.

Selecionar a versao desejada do OMNIS Software no filtro Versao.
Para a versao mais recente do OMNIS Software e para versoes de
suporte de longo prazo, a ajuda também esta disponivel em PDF:
utilizar filtro Informacoes » Publicacao » Manual.


https://guide.metrohm.com/

Estrutura e funcdes

2 Breve visao geral do OMNIS Software

2.1

2.11

2.1.2

Estrutura e funcoes

Barras de funcoes
O OMNIS Software divide a interface de usuario em barras de funcoes.
Cada um dos icones no lado esquerdo da tela abre uma determinada
barra de funcoes.

Barras de funcoes

Na barra de funcées Amostras, é possivel organizar amos-
tras e analisar subamostras.

Na barra de fun¢des Processos, é possivel definir procedi-
mentos operacionais e métodos para a analise de amostras.

5@ Na barra de fun¢des Equipamento, sao gerenciados equi-
pamentos e acessorios.

"..&fx Na barra de funcoes Modelos, podem ser desenvolvidos
modelos espectroscopicos. Um modelo possibilita a previsao
de propriedades da amostra.

Além disso, ha a barra de fun¢des Ajustes.

De acordo com o sistema, também ha disponiveis as barras de funcoes
Administracao de usuario e Audit Trail.

Guias e subareas

Uma barra de fun¢des contém uma ou mais Guias. Cada guia cumpre um
determinado propdsito. Na barra de funcdes Processos, uma guia pode
possibilitar, por exemplo, a edicao de um procedimento operacional.

Cada barra de fungdes tem suas proprias guias. A guia mais a esquerda (1)
serve para organizar a barra de funcoes selecionada. A partir dela, podem
ser abertas outras guias para a execucao de determinadas tarefas.
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3 2 1

As barras de func¢des ainda sao divididas em Subareas. A guia mais a
esquerda (1) exibe a subarea (2) da barra de funcdes selecionada (3).

Subareas relevantes

A sequinte figura T mostra uma representacao esquematizada. A barra
de funcbes Amostras contém uma lista de amostras. A lista de amostras
contém amostras e subamostras. A cada subamostra, esta atribuido um
procedimento operacional.

Amostras Processos Equipamento
Lista de amostras —p=| Procedimento @ Sistema de trabalho
operacional
Amostra a
Subamostras E Método - ———— Equipamento %‘3
@ E Comando @

Figura 1 3 barras de fun¢ées com subdreas relevantes

Uma subamostra acessa um procedimento operacional.

Um sistema de trabalho esta atribuido ao método.

Se uma subamostra for analisada, o OMNIS Software inicia o procedi-
mento operacional atribuido e executa os métodos e comandos contidos
nele.

Um sistema de trabalho esta atribuido ao método. Assim, os comandos
podem acessar o sistema de trabalho e os dispositivos contidos nele.
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2.13 Barra de funcoes Amostras

Uma Amostra ¢ a substancia a ser analisada. Uma amostra é dividida em
uma ou mais subamostras.

Para uma Subamostra, esta atribuido um procedimento operacional.
Em uma analise da subamostra, o procedimento operacional atribuido é
executado.

Uma Lista de amostras organiza as amostras e subamostras. Uma
amostra ou subamostra pode estar contida em uma ou mais listas de
amostras.

Um Perfil da amostra é um modelo para a criacdo de amostras.

Amostras - visao geral

Na barra de funcées Amostras, é possivel organizar amos-
tras e analisar subamostras.

A sequinte figura 2 mostra um exemplo simplificado de uma lista de
amostras com uma amostra que, por sua vez, contém uma subamostra.

Amostras

Lista de amostras

Amostra i:'j
Perfil da
| Dados da amostra |<— amostra

@ ‘ Subamostra E

Procedimento
operacional —T| Dados da subamostra |

Figura 2  Barra de funcbes Amostras

—_— Especificacao de campos de dados.

Para amostras e subamostras, podem ser criados campos de dados. Por
exemplo, dados da amostra para valores de referéncia ou dados da suba-
mostra para resultados de analise.

A figura 2 mostra também como podem ser criados campos de dados:

» Com um perfil da amostra, podem ser predefinidos campos para dados
da amostra.
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= Com um procedimento operacional, podem ser predefinidos campos
para dados da subamostra.

Os campos de dados podem ser preenchidos com dados de maneira
manual ou automatica (p. ex., por meio de um comando).

Amostra - subareas

A subarea Listas de amostras oferece as seguintes fun-
coes:

= (Criar e gerenciar listas de amostras.
= Em uma lista de amostras:

— Adicionar novas amostras ou subamostras.

— Processar subamostras de modo que, para cada
subamostra, seja executado o procedimento ope-
racional atribuido a ela.

O procedimento operacional pode, p. ex., executar
uma analise de amostras ou uma calibracao do
comprimento de onda.

E‘.‘\ Na subarea Resultados de busca, todas as amostras e
subamostras no banco de dados podem ser filtradas em
resultados de busca de acordo com diferentes critérios.

Os critérios de filtro podem ser salvos como resultado de
busca.

As amostras encontradas podem ser salvas como lista de
amostras.

Na subarea Perfis da amostra, um perfil da amostra deter-
mina o seguinte para uma série de amostras semelhantes:

» Estrutura dos dados da amostra, ou seja, quantidade e
tipo dos campos para dados da amostra.

= Valores padrao para campos de dados da amostra.

= Um ou mais procedimentos operacionais padrao validos
respectivamente para uma quantidade padrao de suba-
mostras.

2.1.4 Barra de funcoes Processos

Processos — visao geral

- Na barra de funcdes Processos, é possivel definir procedi-
mentos operacionais e métodos para a analise de amostras.

A seguinte figura 3 esclarece os componentes para processos:

= Procedimentos operacionais
= Meétodos
= Comandos (p. ex. MEAS SPEC)
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E Processos

Procedimento operacional @

Método E IF

! E CALC
E MEAS SPEC i

T
1

Figura 3  Barra de fun¢des Processos

Processos — subareas

@ Na subarea Procedimentos operacionais, os procedimen-
tos operacionais podem ser montados a partir de métodos e
comandos. Os métodos e comandos podem ser organizados
para uma execucao sequencial ou simultanea.

Na subarea Métodos, os métodos podem ser montados a
partir de comandos. Os comandos podem ser organizados
para uma execucao sequencial ou simultanea.

Um método pode conter comandos para o controle das
acoes de um sistema de trabalho. Esses comandos serdo
executados no sistema de trabalho atribuido ao método.

2.1.5 Barra de funcoes do Equipamento

Equipamento - visao geral

Na barra de funcdes Equipamento, sdo gerenciados equi-
pamentos e acessorios.

A sequinte figura 4 mostra como tornar um equipamento acessivel:

1. Na subarea Equipamentos, todos os equipamentos de rede e dispo-
sitivos USB disponiveis sao listados em um inventario.

2. Por Inventario, um equipamento pode ser reservado. Assim, os dis-
positivos do equipamento sao disponibilizados ao usuario.

3. Na subarea Sistemas de trabalho, um sistema de trabalho pode ser
montado com todos os dispositivos necessarios para a determinagao.



Equipamento

Breve visao geral do OMNIS Software

Equipamentos %ﬂ Sistemas de trabalho
[ s [ ;o .
Inventario Inventario Sistema de trabalho

Equipamentos de rede / outros equipamentos Dispositivos
OMNIS NIR Analyzer @! Amostras de liquidos NIR
(/]
= reservar
OMNIS NIR Analyzer K" @ —_—— Apresentagao de amostras
de liquidos

Figura 4  Barra de funcbes do Equipamento

Equipamento - subareas

%ﬂ

Na subarea Equipamentos, os equipamentos podem ser
reservados e liberados. Se um equipamento estiver reser-
vado, seus dispositivos estarao disponiveis ao usuario.

Apos a analise, o equipamento pode ser novamente liberado
para que outros usuarios possam acessa-lo.

=

Na subdrea Sistemas de trabalho, os sistemas de trabalho
podem ser montados a partir de um ou mais dispositivos. O
mesmo dispositivo pode estar contido em varios sistemas de
trabalho.

Para analisar amostras, um método acessa um sistema de
trabalho e usa os dispositivos contidos nele. Um sistema de
trabalho pode estar atribuido a varios métodos.

Aviso: os dispositivos no sistema de trabalho podem ser tro-
cados de maneira simples, caso necessario. Assim, é possivel
executar analises em diferentes equipamentos sem ter que
alterar os métodos.

2.1.6 Barra de funcoes Modelos
Um Modelo possibilita a analise de uma amostra com base no espectro

registrado:

Modelo de quantificacao: previsdo de um parametro de interesse
quantitativo (p. ex., teor de agua 5,1%)
Modelo de identificacao: identificacdo ou verificacdo de uma amos-

tra (p. ex. frutose)

Modelo de qualificacao: qualificacdo de uma amostra (p. ex.: a
amostra atende as especificacoes)
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Modelos - visao geral

A.o.fx
—

Na barra de funcdes Modelos, podem ser desenvolvidos
modelos espectroscopicos.

A barra de funcdes esta dividida em subareas.

Modelos - subareas

Na subarea Modelos de quantificacao, podem ser desen-
volvidos modelos de quantificacao.

Um modelo de quantificacao descreve a dependéncia de
um parametro de interesse quantitativo dos espectros regis-
trados das amostras.

Na subérea Correcoes da interceptacao do eixoy/
inclinacao, podem ser criadas correcdes da interceptacao
do eixo y / slope. Com isso, é possivel corrigir erros sistémi-
cos na aplicacao de um determinado modelo de quantifica-
¢ao. Erros sistémicos podem ocorrer, p. ex., em alteracoes
nas amostras ou na manipulacao de amostras.

Na subarea Modelos de identificacao podem ser desen-
volvidos modelos para identificacdo ou verificacdo de amos-
tras.

Um modelo de identificacdo subdivide as amostras em diver-
sos produtos (por ex. frutose, glucose e lactose) com base
nos espectros registrados.

Na subarea Modelos de qualificacao, podem ser desen-
volvidos modelos para qualificacdo de amostras.

Um modelo de qualificacao classifica amostras em positivas
(utilizaveis) e negativas (inutilizaveis) com base nos espectros
registrados.

Na subarea Hierarquias de modelos, podem ser desenvol-
vidas hierarquias de modelos:

= Se as amostras nao puderem ser distinguidas por um
Unico modelo de identificacao, uma hierarquia de mode-
los pode vincular hierarquicamente varios modelos de
identificacdo.

= Se a analise quantitativa for realizada em amostras iden-
tificadas, uma hierarquia de modelos podera vincular
modelos de quantificacao a produtos.
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Introducao pratica

A seqguinte introducao oferece uma apresentacao geral do OMNIS Soft-
ware.

Barras de funcoes

O OMNIS Software divide a interface de usuario em barras de funcoes. As
barras de funcdes podem ter diferentes subareas.

Neste tutorial, as subareas sao informadas por meio de um caminho do
menu. Exemplo: a subarea Métodos, na barra de funcdes Processos, é
informada com Processos » Métodos.

A seguir, sera mostrado como é aberta uma subarea de uma barra de
fungdes como essa.

1 Abrir uma barra de funcoes

Clicar nos icones no lado esquerdo da tela para alternar entre as
diferentes barras de funcoes.

Para o exemplo acima, abrir a barra de funcdes Processos ao clicar

|
no i1cone correspondente L.

[} Tooltips
Se o cursor for colocado sobre um icone, aparece uma tooltip
com o nome da area de trabalho, uma breve explicacdao e um
link para mais informacdes. Tooltips para outros elementos da
interface de usuario podem ser exibidas da mesma maneira.
Para exibir tooltips em uma tela sensivel ao toque, tocar no
item e manter o dedo.

11
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A drea de trabalho pode conter uma ou mais guias (1).

2 Abrir a guia da subarea

Clicar na guia mais a esquerda (1) para exibir a subarea (2) da barra
de funcodes selecionada (3).

_ O X
I B x  [E X .V
1
3 Abrir uma subarea
Abrir a subarea Métodos ao clicar em (2).
[0} _ O X
O Processos
oE
- Métodos + ’D E FD 'E X ? x
- ®
Q a
r— fr— [ —

I
2 1

A subarea Métodos contém uma lista de visao geral com todos 0s
métodos no banco de dados (1).
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Guias

Como apresentado no passo 3 acima, a subarea de uma barra de funcdes
pode conter uma lista de visao geral. Se uma entrada na lista for aberta ou
uma nova entrada for criada, ela sera apresentada em uma guia propria.

A seguir ha uma descricao de como criar um novo método, por exemplo.

1 Abrir a subarea Métodos

Abrir Processos » Métodos como descrito acima.

Q e _ 0O X

Métodos

B +”|JB’E’]5"3X?“

Q al ®

2 Criar o método
Clicar em +.

F exibida uma nova guia com o nome Novo método (2) e o método
pode ser criado nela (3).

@ PR~
I'. ______
= Processos Novo método x|
r — — — — — I _______
- I Métodos EJ/ H X ? I
-
)\ |
I
Novo método > =
I
e — [ mmm e ommm e — e — -l
| a
4 3 2 1

Os icones (1) e (4) dao acesso a outras janelas atualmente ocultadas,
como explicado a seguir.

13



14

Introducao pratica

Janela

As janelas fazem parte de uma guia ou de uma area na guia. Algumas
janelas sao visiveis, outras estao ocultadas e devem ser abertas por meio
de um icone.

1 Janela de biblioteca

Uma biblioteca contém elementos que podem ser inseridos em um
processo.

= Abrir a janela Biblioteca ao clicar em ii\
A janela de biblioteca € aberta:

1 2 3
1

Biblioteca ? €

|Comandos v |

;
;
B

A janela de biblioteca tem diferentes Subareas que podem

ser selecionadas a partir da lista de selecao (1), p. ex. Biblio-
teca » Comandos.

O campo de busca (2) permite procurar elementos de uma suba-
rea, p. ex., comandos (3).
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» Como exemplo, o comando CALC sera inserido no método:
— Em Biblioteca » Comandos, procurar o comando CALC.
— Inserir o comando CALC ao arrastar e soltar no método.

Biblioteca €«
Comandos v
Método
>0
E CALC r————— — — 1
———
L - - - _ —_ —_ = -
Depois disso, 0 método ird conter um comando:
Método
Novo método >

E CALC

Se necessario, é possivel inserir outros comandos. Os

comandos que estao dispostos um abaixo do outro sao

executados sequencialmente. Os comandos que estao dis-

postos um ao lado do outro sdo executados paralelamente.
» Para fechar a janela de biblioteca, clicar em €.

15



Introducao pratica

2 Janela de propriedades

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em ‘_E
O conteudo da janela de propriedades depende do elemento
selecionado:

Método )n
— Ao clicar em

propriedades do método:

, € possivel acessar as

Método Propriedades ?
Novo método >0 Geral ¥
|
CALC Método
Nome
Novo método
|
E CALC
— Ao clicar em , € possivel acessar as

propriedades do comando:

Método Propriedades
. O .
Novo método > Geral
|
CALC Comando
E /' Nome
Novo método
||

— Ao clicar duas vezes em um dos elementos, € aberta a
subarea Propriedades » Parametros.
= Para fechar a janela de propriedades, clicar em =>.

Conclusao da introducao

1 Nomear o método

Método )D
» Clicar em

= Abrir Propriedades » Geral.
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= Digitar um nome para o método:

Propriedades ? 2

Geral v

Método
Nome

| x

Salvar o método

= Salvar o método clicando em H ou pressionando as teclas
[CTRLI+[S].

Abrir a lista de visao geral

= Fechar a guia e voltar para a guia da subarea (a guia mais a
esquerda) Processos » Métodos.

O método criado sera exibido na lista de visao geral:

Q . _ O X

Processos

Métodos B, T @ ) & X | 2 23

a al

Nome Saved Version Tags

I My first method 2021-10-05 14:18:15 1 I

Excluir o método
« Selecionar o método criado.

= Excluir o método selecionado ao clicar em X
Aviso: enquanto um método estiver aberto em uma guia, ele nao
podera ser excluido.

= Aparece uma mensagem de confirmagao.
Verificar o nome do método a ser excluido.

« Confirmar com Excluir.

O método sera excluido do banco de dados e da lista de visao geral.
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2.3 Comandos OMNIS

Comandos executam uma determinada tarefa. Com o comando MEAS
SPEC, p. ex., um espectro é registrado. O comando MEAS SPEC ¢
utilizado em um método e pode acessar o sistema de trabalho atribuido
ao método.

Alguns comandos também podem ser inseridos em procedimentos opera-
cionais, p. ex. do comando IF.

Os comandos sao exibidos em duas linhas. A primeira linha contém o
nome do tipo de comando (p. ex., MEAS SPEC), a segunda linha contém
um nome do comando especifico do usuario.

H E possivel alterar os nomes do comando padrdo (p. ex., Registrar
espectro 1) para um nome mais especifico. As referéncias cruzadas
ao comando serao automaticamente adaptadas.

A borda esquerda do elemento de comando tem uma cor diferente
dependendo do tipo de comando:

= Comandos de medicdo, comandos de calibracao e comandos de titula-
cao

» Comandos de estrutura que controlam o processo do método (p. ex.,
ramos e loops)

= Comandos de dosagem, comandos de automacdo e outros comandos

Variaveis de comando

Cada comando tem pelo menos uma variavel de comando, que é criada
na sequéncia do processo e pode ser usada em uma férmula sob a
denominacao 'Nome da variavel. Nome do comando'.

A seguinte variavel esta disponivel para todos 0s comandos:
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'Finished.nome do comando'

Status do comando.

Invalido: o comando (ainda) nao foi iniciado.

0: 0 comando ainda estd em execucao.

1: 0 comando foi concluido corretamente.

2: 0 comando nao foi concluido corretamente. Ocorreu um erro ou
um alerta.

3: o comando foi ignorado por um comando SKIP ou manualmente
nos Dados online.

4: o0 comando foi parado por uma intervencdo manual do usuario
(parada ou parada de emergéncia), por um comando STOP ou
devido a um erro em um comando que esta sendo executado em
paralelo.

2.3.1 Registro do espectro

Nome do Descricao Variavel de comando gerada
comando (seguida por .nome do comando)
PREP SPEC Prepara a analise de amostras liqui-

Para dispositi- das:

vos do tipo = Assegura que o suporte de

Liquid Sam- amostra colocado seja adequado

ple Presen- ao recipiente de amostra infor-

tation mado. Caso contrario, a determi-

nacao sera cancelada.

Assegura que um recipiente de
amostra esteja colocado. Caso
contrario, é exibida uma solicita-
cao de colocacdo da amostra.
Possibilita um controle de tem-
peratura no recipiente de amos-
tra ou no suporte de amostra
(ver capitulo 2.5, pdgina 29).
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Nome do Descricao Variavel de comando gerada
comando (seguida por .nome do comando)
MEAS REF Registra um espectro de referéncia = Date.Result
SPEC no dispositivo atribuido. O espectro Data na qual o espectro de referéncia
de referéncia sera salvo no equipa- foi registrado.
mento. Adicionalmente para dispositivos do tipo
Ha 1 espectro de referéncia por Liquid Sample Presentation:
dispositivo. A cada execucao do » TemperatureControlMode.Result
comando MEAS REF SPEC o Local do controle de temperatura
espectro de referéncia anterior sera — Inactive: sem controle de tem-
sobrescrito. peratura.
O espectro de referéncia salvo sera B ngple holder: a temperatura
" foi controlada no suporte de
utilizado por todos os comandos
MEAS SPEC que forem executados amostra.
L " — Sample vessel: a temperatura
no respectivo dispositivo. ) ]
foi controlada no recipiente de
amostra.
» CurrentTemperature.Result
Temperatura atual durante a execu-
¢cao do comando.
Unidade: °C
MEAS SPEC  Registra um espectro de uma amos-  Para dispositivos do tipo Liquid Sample

tra no dispositivo atribuido.

Com base no espectro e no espec-
tro de referéncia salvo no equipa-
mento para o dispositivo correspon-
dente, é calculado o Espectro de
absorcao da amostra.

Presentation:

» TemperatureControlMode.Result
Local do controle de temperatura

— Inactive: sem controle de tem-
peratura.

— Sample holder: a temperatura
foi controlada no suporte de
amostra.

— Sample vessel: a temperatura
foi controlada no recipiente de
amostra.

» CurrentTemperature.Result
Temperatura atual durante a execu-
¢do do comando.

Unidade: °C
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Nome do Descricao Variavel de comando gerada
comando (seguida por .nome do comando)
VESSEL = Pode garantir a remocao do reci-

REMOVAL piente de amostra. A sequén-

Para dispositi-
vos do tipo
Liquid Sam-
ple Presen-
tation

cia do processo é interrompida
até o recipiente de amostra ser
removido. Isso possibilita uma
sequéncia controlada nas deter-
minacdes em série.

Se a temperatura for controlada
no recipiente de amostra, o sen-
sor de temperatura é afastado
do recipiente de amostra. Assim
que aparecer a solicitacao para
retirada do recipiente de amos-
tra, o recipiente de amostra
podera ser retirado sem causar
danos ao sensor de temperatura.
O controle de temperatura pode
ser desativado ou continuado no
suporte de amostra.

2.3.2 Previsao

PREDICT - Quantificacao

O comando PREDICT aplica um modelo a um espectro de absorcao
registrado com o comando MEAS SPEC.

O modelo de quantificacdo fornece uma previsao de um parametro de
interesse quantitativo. Opcionalmente, pode ser utilizada uma correcao da
interceptacao do eixo y / slope.

Variavel de comando gerada (sequida por .nome do comando)

» Predicted.Quantification.Result
Resultado previsto para o parametro de interesse.
» Uncorrected.Quantification.Result
Valor previsto para o parametro de interesse sem aplicagao da correcao
da interceptagao do eixo y / slope.
» Unit.Quantification.Result
Unidade do parametro de interesse.
= IsOutlier.OutlierDetection.Result
Avaliacao que informa se o espectro é um outlier.
0: 0 espectro ndo é considerado um outlier.
1: 0 espectro é considerado um outlier.
» HotellingsT2.OutlierDetection.Result
Hotelling T2 do espectro.
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= LimitHotellingsT2.OutlierDetection.Result
Hotelling 72 Valor limite para marcacao como outlier. O valor limite
depende do nivel de significancia definido no modelo.

= QResiduals.OutlierDetection.Result
Residuos Q do espectro.

« LimitQResiduals.OutlierDetection.Result
Residuos Q Valor limite para marcacao como outlier. O valor limite
depende do nivel de significancia definido no modelo.

» NearestNeighborDistance.OutlierDetection.Result
Nearest Neighbor Distance (NND) do espectro.

= LimitNearestNeighborDistance.OutlierDetection.Result
Valor limite NND para marca¢ao como outlier.

PREDICT - Identificacao e verificacao

O comando PREDICT aplica um modelo a um espectro de absorcao
registrado com o comando MEAS SPEC.

Dependendo do uso, um modelo de identificacao fornece a identificacao
de uma amostra desconhecida (p. ex., frutose) ou uma verificacao do
pertencimento de produto de uma amostra.

Variavel de comando gerada (seguida por .nome do comando)

» Product.ldentification.Result
O produto determinado ou o grupo de produtos determinados da
amostra identificada.
Se a identificacdo falhar, ndo é exibido um resultado.
= Status.ldentification.Result
— Identified: identificacdo concluida com sucesso. Um produto
ou um grupo de produto pdde ser averiguado.
— Ambiguous: a identificacao falhou. Os valores de probabilidade
de varios produtos ultrapassam o limiar de probabilidade.
— Unidentified: a identificacdo falhou. Nenhum valor de probabi-
lidade de um produto ultrapassa o limiar de probabilidade.
= Probability.Identification.Result
— de 0,01 até 100: a probabilidade em percentual expressa a
plausibilidade da amostra corresponder ao produto ou ao grupo
de produto.
— Invalido: a identificacao falhou.

Se 0 modelo foi usado para verificagao:

= Status.Verification.Result
— 1: verificacdo concluida com sucesso.
— 0: a verificacao falhou.

PREDICT - Qualificacao

O comando PREDICT aplica um modelo a um espectro de absorcao
registrado com o comando MEAS SPEC.
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Um modelo de qualificacao qualifica uma amostra como uma amostra
positiva (utilizavel).

Variavel de comando gerada (seqguida por .nome do comando)

« Status.Qualification.Result
— 1: Qualificacdo bem-sucedida.
— 0: Qualificacao falhou.

PREDICT - Hierarquia de modelos

O comando PREDICT aplica uma hierarquia de modelos a um espectro de
absorcao registrado com o comando MEAS SPEC.

Dependendo do uso, a hierarquia de modelos fornece uma identificacao
de uma amostra desconhecida (p. ex., frutose), uma verificagao do perten-
cimento de produto de uma amostra ou uma quantificacdo dos parame-
tros de interesse de uma amostra.

Variavel de comando gerada (sequida por .nome do comando)

» Hierarquia de modelos (identificacao)

— Product.ldentification.Result
O produto determinado ou o grupo de produtos determinados
da amostra identificada.
Se a identificacao falhar, ndo é exibido um resultado.

— Status.ldentification.Result
Identified: identificacao concluida com sucesso. Um produto
ou um grupo de produto pdde ser identificado.
Ambiguous: a identificacdo falhou. Os valores de probabilidade
de varios produtos ultrapassam o limiar de probabilidade.
Unidentified: a identificacao falhou. Nenhum valor de probabi-
lidade de um produto ultrapassa o limiar de probabilidade.

— Probability.ldentification.Result
de 0,01 até 100: a probabilidade em percentual expressa a
plausibilidade da amostra corresponder ao produto ou ao grupo
de produto.
Invalido: a identificacdo falhou.

= Hierarquia de modelos (verificacao)
— Status.Verification.Result
0: a verificacao falhou.
1: verificacdo concluida com sucesso.
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Hierarquia de modelos (quantificacao)

Aviso: x = indice do modelo de quantificacao (ver capitulo 11.4.1,
pdgina 176)

Se nenhuma referéncia a um modelo de quantificacao puder ser feita,
as sequintes variaveis retornarao o valor /nvdlido.

Predicted.Quantification{x}.Result

Valor final previsto para o parametro de interesse.
Uncorrected.Quantification{x}.Result

Valor previsto para o parametro de interesse sem aplicacao da
correcao da interceptacao do eixo y / slope.
Unit.Quantification{x}.Result

Unidade do parametro de interesse.
ParameterName.Quantification{x}.Result

Nome do parametro de referéncia.
IsOutlier.OutlierDetection{x}.Result

Avaliacao que informa se o espectro é um outlier.

0: 0 espectro nao é considerado um outlier.

1: 0 espectro é considerado um outlier.
AnyOutlier.OutlierDetection.Result

0: nenhum resultado de quantificacdo esta marcado como out-
lier.

1: no minimo um resultado de quantificacao esta marcado como
outlier.

HotellingsT2.OutlierDetection{x}.Result

Hotelling T2 do espectro.
LimitHotellingsT2.OutlierDetection{x}.Result

Hotelling T2 Valor limite para marcacao como outlier. O valor
limite depende do nivel de significancia definido no modelo.
QResiduals.OutlierDetection{x}.Result

Residuos Q do espectro.
LimitQResiduals.OutlierDetection{x}.Result

Residuos Q Valor limite para marcacao como outlier. O valor
limite depende do nivel de significancia definido no modelo.
NearestNeighborDistance.OutlierDetection{x}.Result
Nearest Neighbor Distance (NND) do espectro.
LimitNearestNeighborDistance.OutlierDetection{x}.Result
Valor limite NND para marcacao como outlier.
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2.3.3 Calculos e estatisticas
Nome do Descricao Variavel de comando gerada (seguida
comando por .nome do comando)
CALC Executa calculos, p. ex., » 'Nome do resultado'
para pés-processamento Valor de resultado do calculo.
do resultado previsto. A Aviso: o '"Nome do resultado' pode ser definido
férmula pode ser criada ou calculado nos parametros do comando. O
usando o editor de for- nome padrao é 'Resultado 1'.
mulas. » 'MeanValue.nome do resultado'
Valor médio de todos os resultados previamente
determinados com a mesma versao do procedi-
mento operacional e com as mesmas versoes
dos métodos.
» 'StandardDeviation.nome do resultado'
Desvio padrao absoluto. Para o calculo, sao usa-
dos os valores que ja foram previamente deter-
minados da subamostra atual e de todas as
subamostras com a mesma versao do procedi-
mento operacional e com as mesmas versoes
dos métodos.
EVAL BASE Determina valores esta- » Mean.Result
STATISTICS  tisticos basicos de um Valor médio dos valores de absorbancia.

espectro. E possivel defi-
nir os pré-tratamentos
de dados e as faixas de
comprimento de onda a
utilizar.

StandardDeviation.Result

Desvio padrao dos valores de absorbancia.
Minimum.Result

Valor minimo dos valores de absorbancia.
Maximum.Result

Valor maximo dos valores de absorbancia.
First.Result

Primeiro valor de absorbancia
Last.Result

Ultimo valor de absorbancia
Integral.Result

Valor integral do espectro.

Além disso, estao disponiveis comandos de estrutura como IF, LOOP, SKIP, STOP, SYNC ou

WAIT.

O comando EXPORT ou REPORT pode ser utilizado para a criacao de uma emissao dos dados
da determinacao.
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2.3.4 Calibracao do comprimento de onda
Nome do Descricao Variavel de comando gerada
comando (seguida por .nome do comando)
CAL WL Executa uma calibracao do compri- = Date.Result
mento de onda do equipamento. Data na qual a calibracdo do compri-
A calibracdo do comprimento de mento de onda foi realizada.
onda normaliza os valores de com-
primento de onda, ou seja, 0 €ixo x
dos espectros.
VAL WL Valida a calibracdo do comprimento = Date.Result

de onda.

Data na qual a calibracdo do compri-
mento de onda foi validada.
OverallStatus.Result

1: a validacao foi bem-sucedida.

2: a validacao falhou.
ExpectedWavelength.Peak{X}
Comprimento de onda esperado (em
nm) do pico X.
MeasuredWavelength.Peak{X}
Comprimento de onda medido (em
nm) do pico X.
ExpectedBandwidth.Peak{X}
Largura de banda esperada (em nm)
do pico X.
MeasuredBandwidth.Peak{X}
Largura de banda medida (em nm) do
pico X.

Index.Peak{X}

NUmero de pico do pico X.

Exemplo: 'Index.Peak{2}' informa o
Resultado 2.

Se nao existir um pico para X, as variaveis
de comando acima informam o resul-
tado: Invdlido
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2.3.5 Testes de desempenho do equipamento

Nome do Descricao Variavel de comando gerada
comando (seguida por .nome do comando)
TEST WL O teste de comprimento de onda « Date.Result

controla a exatiddo do compri- Data em que o teste de comprimento

mento de onda e a precisao do de onda foi realizado.

comprimento de onda. = OverallStatus.Result

Interno (obrigatério): o padrao de 1: 0 teste foi bem-sucedido.

. . . 2: o teste falhou.

comprimento de onda interno sera

usado.

Externo (opcional): um padrao de

comprimento de onda externo sera

usado.
TEST NOISE O teste de ruido verifica o ruido do = Date.Result

sinal. Data na qual o ruido do sinal foi tes-

Interno (obrigatdrio): é usado o tado.

. A = OverallStatus.Result
caminho de referéncia da apresen- , ,
- " 1: o teste foi bem-sucedido.
tacao de amostras utilizada.
2: o teste falhou.

Teste Low-Flux e teste High-

-Flux (opcional): sao utilizados

padroes de referéncia externos.
TEST PHO- O teste externo opcional verifica « Date.Result
TOMETRIC a linearidade fotométrica usando Momento em que a linearidade foto-
LINEARITY padroes de referéncia externos. métrica foi testada.

OverallStatus.Result
1: o teste foi bem-sucedido.
2: o teste falhou.
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2.4 Reservar e liberar os equipamentos

Cada equipamento especifico s6 pode ser utilizado por um sistema
OMNIS.

O equipamento precisa ser reservado antes de poder ser utilizado. Assim
que o equipamento estiver reservado, nenhum outro sistema OMNIS
podera acessa-lo.

Reservar o equipamento

1 Procurar equipamentos disponiveis
= Abrir EQuipamento » Equipamentos.
= Abrir a janela Inventario ao clicar em =l

= Procurar o equipamento necessario.
Aviso: equipamentos com icones em cinza nao estao disponiveis.

2 Reservar o equipamento

Puxar o equipamento ao arrastar e soltar na area de trabalho adja-
cente.

Equipamento

Equipamentos

%&I
Inventario (5] 7€«
Equipamentos de rede r — — — -1
Qa
/" — I I
f I |
My NIR @ L
I I

O equipamento estara reservado:

My NIR

®

Uma luz de status verde ao lado do equipamento indica que o
equipamento esta pronto para uso.
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E Caso necessario, é possivel reservar outros equipamentos.

E O equipamento também permanece reservado ao finalizar o OMNIS
Software.

O equipamento sera liberado somente ao finalizar o Windows.
Assim que o computador for ligado novamente, o equipamento vol-
tara a estar reservado. Isso ocorre independentemente de o mesmo
usuario ou de outro usuario ter feito o login.

Liberar o equipamento

Para liberar permanentemente um equipamento reservado, proceder da
seguinte forma:

1 Abrir a subarea Equipamentos
= Abrir Equipamento » Equipamentos.

2 Liberar o equipamento
= Selecionar o equipamento a ser liberado.

= Clicarem X para remover 0 equipamento selecionado.

O equipamento ¢ liberado e esta disponivel novamente para outros
usuarios.

2.5 Controle de temperatura (Liquid Sample Presenta-

tion)

O Controle de temperatura controla a temperatura opcionalmente no
suporte de amostra ou na amostra.

Controle de temperatura no suporte de amostra

» Compativel com suportes de amostra para frascos descartaveis, cube-
tas e células de fluxo.

= Temperatura alvo no suporte de amostra: entre 25 °C e 80 °C (nunca
menor do que 5,0 K abaixo da temperatura ambiente).

» Exatiddo dos sensores de temperatura: < 0,5 K

Controle de temperatura na amostra

» Compativel para frascos descartaveis.

= Temperatura alvo da amostra: entre 25 °C e 80 °C (nunca menor do
gue 5,0 K abaixo da temperatura ambiente).

= Exatiddo dos sensores de temperatura: < 0,5 K
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Controle de temperatura (Liquid Sample Presentation)

= Algoritmo de controle:

— O algoritmo de controle considera a temperatura alvo definida
da amostra e a temperatura medida nos sensores. Assim que a
temperatura modelada na amostra for atingida com estabilidade
suficiente e ndo se desviar mais de 0,5 K da temperatura alvo,

a medicdo espectroscopica pode iniciar. Caso necessario, a medi-
Gao espectroscopica ja comeca pouco depois da colocacao do
frasco descartavel.

— Exatiddo tipica: 1,0 K (testado em amostras de agua para tem-
peraturas de amostra de 25 °C a 80 °C a uma temperatura
ambiente de 23 °Q).

Ligar o controle de temperatura

» Por meio de um comando PREP SPEC (parametro de comando Con-
trole de temperatura).
= No controle manual (somente para controle de temperatura no suporte
de amostra):
— Em Equipamento » Equipamentos, abrir Controle manual
ao clicar duas vezes no equipamento reservado.
— Na area Regular a temperatura, no campo de introducao
Temperatura alvo suporte de amostra, inserir a temperatura

desejada e clicar em @

Desligar o controle de temperatura

= Por meio de um comando VESSEL REMOVAL (op¢ao Desativar).
= No controle manual:
— Em Equipamento » Equipamentos, abrir Controle manual
ao clicar duas vezes no equipamento reservado.

— Na area Regular a temperatura, clicar em @ O controle de
temperatura é encerrado independentemente de a temperatura
ser medida no suporte de amostra ou na amostra.

» O controle de temperatura geralmente é encerrado apds 2 horas de
inatividade ou ao desligar o equipamento.
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3 Preparar o aparelho

Antes do equipamento poder registrar espectros, é necessario fazer as
seguintes preparacdes:

= Um Sistema de trabalho deve ser configurado.

A sequir, as seguintes tarefas visam assegurar que 0s espectros sejam
comparaveis:

= A Calibracao do comprimento de onda calibra o eixo x dos espec-
tros.

» Os Testes de desempenho do equipamento asseguram que o
desempenho do equipamento corresponda aos requisitos.
Os testes de desempenho do equipamento devem ser executados
regularmente (ver capitulo 10.1, pdgina 163).

E Além disso, os valores de absorbancia no eixo y dos espectros
devem ser padronizados. Para tal, antes de registrar os espectros
€ usado um comando MEAS REF SPEC para cada.

H Um esclarecimento da sequéncia no OMNIS Software pode ser
encontrado no anexo (ver "Preparar o aparelho”, pdgina 183).

3.1 Criar um sistema de trabalho

Pré-requisito:

= O espectrometro esta reservado (ver "Reservar e liberar os equipamen-
tos", pdgina 28).

1 Criar um sistema de trabalho

» Em Equipamento » Sistemas de trabalho, clicar em @lf

Uma nova guia é aberta.

2 Nomear o sistema de trabalho

= Selecionar a subarea Novo sistema de trabalho.
A moldura da subarea é exibida em verde.

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em ‘E
» Em Propriedades » Geral, inserir um nome adequado no
campo Nome.
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3 Inserir dispositivo

= Abrir a janela Inventario ao clicar em ==l

= Inserir o dispositivo Liquid Sample Presentation ou Solid
Sample Presentation ao arrastar e soltar no sistema de traba-
lho.

E Equipamentos do tipo OMNIS NIR Analyzer Liquid/Solid dis-
ponibilizam 2 dispositivos. A Metrohm recomenda a criacao de
sistemas de trabalho separados com cada um dos dois disposi-
tivos.

H Um dispositivo pode ser novamente removido do sistema de
trabalho:

» Selecionar o dispositivo a ser excluido.

» Clicarem X ou pressionar a tecla [Del].

E Se necessario, o0 nome do dispositivo pode ser alterado:
» Selecionar o dispositivo cujo nome deve ser alterado.
= Em Propriedades » Geral » Nome, inserir um nome ade-
quado.

4 Salvar o sistema de trabalho

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
H Um dispositivo pode ser atribuido a varios sistemas de trabalho.

Assim que o sistema de trabalho for criado, o equipamento pode
ser liberado e novamente reservado, se necessario.

3.2 Calibracao do comprimento de onda

A calibracdo do comprimento de onda visa assegurar que os valores de
comprimento de onda do espectro sejam comparaveis. Ela utiliza um
padrao de comprimento de onda interno metrologicamente rastreavel.

A calibracao do comprimento de onda é efetuada em 2 passos:

1. O comando CAL WL normaliza os valores de comprimento de onda,
ou seja, 0 eixo x dos espectros.

2. O comando VAL WL valida a calibragao do comprimento de onda.
A validacao deve ser executada com sucesso antes de poder registrar
espectros com o dispositivo.



Preparar o aparelho

I} Equipamentos do tipo OMNIS NIR Analyzer Liquid/Solid dispo-
nibilizam 2 dispositivos. A calibracdo do comprimento de onda e
a validagcao devem ser executadas separadamente para ambos os
dispositivos.

3.2.1 Preparar a calibracao do comprimento de onda

E Na primeira utilizacao do OMNIS Software, ler a introdugao (ver
“Introducdo prdtica”, pdgina 11) antes de prosseguir.

Sequir as instrugdes informadas para criar um método com os comandos
CAL WL e VAL WL. A seguir, criar um procedimento operacional, um
perfil da amostra e uma lista de amostras. Com isso, a calibracao do
comprimento de onda pode ser iniciada da mesma forma que uma deter-
minacao da amostra.

Criar o método

1 Criar o método

= Em Processos » Métodos, clicar em ==+,

E aberta uma guia com o novo método criado e o titulo Novo
método.

2 Nomear o método

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em y H
» Em Propriedades » Geral, inserir no campo Nome o seguinte
nome: Wavelength Cal/Val.

3 Atribuir a sistema de trabalho ao método

= Em Propriedades » Executar com, selecionar o sistema de
trabalho a ser usado.

Propriedades

Executar comv

HI

Utilizar o mesmo sistema de trabalho para todos os métodos
neste documento.
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Calibracdo do comprimento de onda

4

Inserir os comandos

= Abrir a janela Biblioteca ao clicar em ii\

= Em Biblioteca » Comandos, procurar o comando .CAL WL.

= Inserir o comando CAL WL ao arrastar e soltar no método.

= Procurar o comando VAL WL e coloca-lo abaixo do comando
CAL WL.

Método

>

E CAL WL
E VAL WL

E A ordem dos comandos é importante. Comandos colocados

abaixo de outros serao executados em sequéncia. Primeiro
sera executado o comando CAL WL e, depois, 0 comando
VAL WL.

H Os comandos registram automaticamente um espectro de refe-

réncia. Por isso, o comando MEAS REF SPEC nao é necessa-
rio.

5 Salvar o método

=« (licarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Elaborar o procedimento operacional

1 Criar o procedimento operacional

Abrir Processos » Procedimentos operacionais ao clicar em
E e depois em @

Criar um novo procedimento operacional ao clicar em IE>+.

2 Nomear o procedimento operacional

Abrir a janela Propriedades ao clicar em { H
Em Propriedades » Geral, inserir no campo Nome o seguinte
nome: Wavelength Cal/Val
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3 Inserir o método

= Abrir a janela Biblioteca ao clicar em ii\
= Inserir o método criado ao arrastar e soltar Biblioteca » Méto-
dos no procedimento operacional.

Procedimento operacional

B >

Método

> "

4 Salvar o procedimento operacional

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
Elaborar o perfil da amostra

1 Criar o perfil da amostra

= Em Amostras » Perfis da amostra, clicar em +.

2 Nomear o perfil da amostra

= Inserir no campo Nome do perfil da amostra o sequinte nome:
Wavelength Cal/Val

Perfil da amostra
Nome do perfil da amostra

3 Campo de introducao para o nome da amostra

A area Dados da amostra contém um campo para o nome da
amostra:
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Dados da amostra

Nome do campo, curto

Nome

Nome do campo, longo

Nome

Tipo de campo de introdugéo

Texto v
Utilizar como
Campo de introducdo v

4 Propriedades campo de introducao

Valor padrao

My Sample name

= Inserir Valor padrao para o nome da amostra.

4 Definir o procedimento operacional e o nimero de subamos-
tras
= Na area Procedimentos operacionais / Subamostras, selecio-
nar o procedimento operacional Wavelength Cal/Val.
» Aopcao Quantidade de subamostras define quantas suba-
mostras serao adicionadas automaticamente para cada amostra.
Inserir 1.

Procedimentos operacionais / Subamostras

Jilii}
i
m
AT
m
+Ill
L 1]
+100

Procedimentos operacionais Quantidade de subamostras

1 1

5 Salvar o perfil da amostra

= Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
Elaborar a lista de amostras

1 Criar a lista de amostras

= Em Amostras » Listas de amostras, clicar em +.

2 Nomear a lista de amostras
= Inserir no campo Nome o seguinte nome: Wavelength Cal/Val
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Confirmar com [Enter].

Preparar o aparelho

Lista de
amostras

3 Salvar a lista de amostras

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

ﬂ As amostras serao adicionadas posteriormente.

3.2.2 Iniciar a calibracao do comprimento de onda
E Observar os intervalos de execucao (ver capitulo 10.2, pdgina 164).

E A Metrohm recomenda aguardar 1 hora apds ligar o equipamento
antes de iniciar uma calibracao do comprimento de onda.

Iniciar a calibracao do comprimento de onda

Pré-requisito:

A calibracdo do comprimento de onda esta preparada (ver "Preparar a
calibracdo do comprimento de onda", pdgina 33).

1 Reservar o equipamento

Reservar o espectrometro (ver "Reservar e liberar os equipamentos”,

pdgina 28).

2 Abrir a lista de amostras 'Wavelength Cal/Val'

« Abrir a barra de funcdes Amostras.

» Se alista de amostras Wavelength Cal/Val tiver sido fechada,
ir até a guia Amostras, abrir a subarea Listas de amostras e
clicar duas vezes na lista de amostras Wavelength Cal/Val.

3 Selecionar o perfil da amostra 'Wavelength Cal/Val'

o
= Na lista de selecdo & esquerda do icone B+, selecionar o perfil da

amostra Wavelength Cal/Val.

9 = v B

==}

o-

ﬂ A seguir, as amostras adicionadas serao criadas conforme as
especificacdes no perfil da amostra selecionado.
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Calibracdo do comprimento de onda

4 Adicionar a amostra

[}
= Clicar em B+ para adicionar uma nova amostra & lista de amos-
tras.
Uma nova entrada aparece na lista de amostras. Ela contém uma
[ |

amostra identificada com B, sequida pela sua subamostra identifi-
cada com g

& Nomedaamosta @ N° Nome dasubamostra [N  —

inj Amostra 1 ¥ 1 Subamostra 1

Conforme o perfil da amostra, a nova amostra contém 1 subamostra
que utiliza o procedimento operacional Wavelength Cal/Val.

= O nome da amostra e 0 nome da subamostra podem ser edita-
dos, se necessario.

= Salvar a lista de amostras clicando em H ou pressionando as
teclas [CTRL]+[S].

Executar a calibracdo do comprimento de onda
= Selecionar a amostra adicionada.

= Iniciar a calibracdo do comprimento de onda ao clicar em @
Apos a conclusao da calibracao, o status da subamostra é exibido

como \/

Verificar o resultado
= Na area inferior direita, abrir Resultados » Dados originais.

Os resultados da calibracdo e da validacdo serao exibidos. Verificar o
status geral da validacao:

Status geral
Com éxito

E Adverténcia de status: se a validacdo falhar, o icone de suba-
mostras na lista de amostras sera marcado em vermelho:

&
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H Informacgbes sobre a Ultima calibracao do comprimento de
onda realizada e validacdo do comprimento de onda podem
ser visualizadas nas propriedades do equipamento:
= Sob Equipamento » Equipamentos, selecionar o equipa-

mento reservado.

= Com um clique em ‘_5 abrir a janela Propriedades.
» Dados especificos » Dados da calibracao e dados de
teste

ﬂ A variavel de comando VAL WL OverallStatus.Result mostra
o status geral da validacao:
1: a validacao foi bem-sucedida.
2: a validacao falhou.

3.3 Testes de desempenho do equipamento

Testes de desempenho do equipamento internos e externos estao disponi-
veis:

Testes de desempenho do equipamento internos (obrigatorios)
Os testes de desempenho do equipamento internos devem ser execu-
tados com sucesso antes de poder registrar espectros com o respectivo
dispositivo.

— 0O teste de comprimento de onda verifica a exatiddo do compri-
mento de onda e a precisao do comprimento de onda com o
comando TEST WL. O teste de comprimento de onda utiliza
um padrao de comprimento de onda interno metrologicamente
rastreavel.

— Os testes de ruido verificam o ruido fotomeétrico, o ruido pico
a pico e o viés de linha de base do ruido com o comando
TEST NOISE.

Testes de desempenho do equipamento externos (opcional)

Os testes de desempenho do equipamento externos cumprem a
validacao de acordo com varias farmacopeias, como USP <8565,
Ph.Eur 2.2.40 e JP 2.27. Os seguintes comandos sao usados: TEST WL
(precisao do comprimento de onda e exatidao do comprimento de
onda), TEST NOISE (ruido fotométrico, ruido pico a pico e viés

de linha de base do ruido em baixa e alta intensidade de luz) e

TEST PHOTOMETRIC LINEARITY (linearidade fotométrica).

Os testes de desempenho do equipamento exigem padrdes de referén-
cia externos e metrologicamente rastreaveis (ver capitulo 3.3.3, pdgina
46).
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3.3.1

Preparar testes de desempenho do equipamento internos

Sequir as instrucdes informadas para criar um método com os comandos
TEST WL e TEST NOISE. A seguir, criar um procedimento operacional,
um perfil da amostra e uma lista de amostras. Com isso, os testes de
desempenho do equipamento podem ser iniciados da mesma forma que
uma determinacdo da amostra.

Elaborar o método

1 Criar o método

= Em Processos » Métodos, clicar em ==+,

2 Nomear o método

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em { 5
= Em Propriedades » Geral, inserir no campo Nome o seguinte
nome: Teste de desempenho do equipamento.

3 Atribuir a sistema de trabalho ao método

= Em Propriedades » Executar com, selecionar o sistema de
trabalho a ser usado.

Propriedades

Executar com~

HI

4 Inserir os comandos

= Abrir a janela Biblioteca ao clicar em ii\

= Em Biblioteca » Comandos, procurar o comando TEST WL.

= Inserir o comando TEST WL ao arrastar e soltar no método.

= Procurar o comando TEST NOISE e coloca-lo abaixo do
comando TEST WL.
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Método
>

E TEST WL
E TEST NOISE

ﬂ Os comandos registram automaticamente um espectro de refe-
réncia. Por isso, o comando MEAS REF SPEC nao é necessa-
rio.

ﬂ Os testes de desempenho do equipamento usam o respectivo
caminho de referéncia dependendo de cada apresentacao de
amostras. O teste de comprimento de onda utiliza um padrao
de comprimento de onda interno metrologicamente rastreavel.

Os testes de desempenho do equipamento (opcional) exigem
padroes de referéncia externos (ver capitulo 3.3.3, pdgina
46).

5 Salvar o método

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
Elaborar o procedimento operacional

1 Criar o procedimento operacional

= Em Processos » Procedimentos operacionais, clicar em |i>+.

2 Nomear o procedimento operacional

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em ‘_E
= Em Propriedades » Geral, inserir no campo Nome o seguinte
nome: Teste de desempenho do equipamento

3 Inserir o método

= Abrir a janela Biblioteca ao clicar em ii\
» Inserir o método criado ao arrastar e soltar Biblioteca » Méto-
dos no procedimento operacional.

41



42

Testes de desempenho do equipamento

4

Procedimento operacional

B

Método

Salvar o procedimento operacional

=« (licarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Elaborar o perfil da amostra

Criar o perfil da amostra

= Em Amostras » Perfis da amostra, clicar em +.

Nomear o perfil da amostra
= No campo Nome do perfil da amostra, inserir 0 sequinte
nome: Teste de desempenho do equipamento.

Perfil da amostra
Nome do perfil da amostra

Campo de introducao para o nome da amostra

A area Dados da amostra contém um campo para 0 nome da
amostra:

Dados da amostra

Nome do campo, curto
Nome
Nome do campo, longo

Nome

Tipo de campo de introducdo
Texto
Utilizar como

Campo de introducdo

4 Propriedades campo de introducao

Valor padrao

My Sample name
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= Inserir Valor padrao para o nome da amostra.

4 Definir o procedimento operacional e o nimero de subamos-

tras

» Na area Procedimentos operacionais / Subamostras, selecio-
nar o procedimento operacional criado Teste de desempenho
do equipamento.

» A opcao Quantidade de subamostras define quantas suba-
mostras serao adicionadas automaticamente para cada amostra.
Inserir 1.

Procedi operacionais / St

il
m
+][D
I
+l
1]
+10

Procedimentos operacionais Quantidade de subamostras

1 1

5 Salvar o perfil da amostra

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
Elaborar a lista de amostras

1 Criar a lista de amostras

= Em Amostras » Listas de amostras, clicar em +.

2 Nomear a lista de amostras

= No campo Nome, inserir o seguinte nome: Teste de desempe-
nho do equipamento.

Lista de
amostras

Confirmar com [Enter].

3 Salvar a lista de amostras

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

ﬂ As amostras serao adicionadas posteriormente.
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3.3.2 Realizar os testes de desempenho do equipamento internos

Observar os intervalos de execucao recomendados (ver capitulo
10.1, pdgina 163).

Realizar o teste de desempenho do equipamento
Pré-requisito:

Os testes de desempenho do equipamento estao preparados (ver "Prepa-
rar testes de desempenho do equipamento internos”, pdgina 40).

1 Reservar o equipamento

Reservar o espectrémetro (ver "Reservar e liberar os equipamentos”,
pdgina 28).

2 Abrir a lista de amostras 'Teste de desempenho do equipa-
mento'

= Abrir a barra de funcbes Amostras.

= Se alista de amostras Teste de desempenho do equipamento
tiver sido fechada, ir até a guia Amostras, abrir a subarea Listas
de amostras e clicar duas vezes na lista de amostras Teste de
desempenho do equipamento.

3 Selecionar o perfil da amostra 'Teste de desempenho do
equipamento’

]
= Na lista de selecdo & esquerda do icone B+, selecionar o perfil da
amostra Teste de desempenho do equipamento.

U H v| 8.] 8-

E A seguir, as amostras adicionadas serao criadas conforme as
especificacdes no perfil da amostra selecionado.

4 Adicionar a amostra

o
= Clicar em B+ para adicionar uma nova amostra & lista de amos-
tras.

Uma nova entrada aparece na lista de amostras. Ela contém uma
[

amostra identificada com B, sequida pela sua subamostra identifi-

cada com E
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Nomedaamostra | N  Nomedasubamosta NN DN

Amostra 1 ¥ 1 Subamostra 1

o 4

Conforme o perfil da amostra, a nova amostra contém 1 subamostra
que utiliza o procedimento operacional Teste de desempenho do
equipamento.

» O nome da amostra e 0 nome da subamostra podem ser edita-
dos, se necessario.

» Salvar a lista de amostras clicando em H ou pressionando as
teclas [CTRL]+[S].

Executar o teste de desempenho do equipamento

= Selecione a amostra que realizara os testes de desempenho do
equipamento.

= Iniciar os testes clicando em @

Apos a conclusao do teste de desempenho do equipamento, o status

da subamostra é exibido como ‘/

Verificar o resultado
= Na area inferior direita, abrir Resultados » Dados originais.

Os resultados do teste de comprimento de onda e do teste de ruido
serao exibidos. Em ambos os testes, verificar o status geral:

Status geral

Com éxito

H Adverténcia de status: se um teste de desempenho do equi-
pamento falhar, o icone de subamostras na lista de amostras
serd marcado em vermelho:

&

Informacdes sobre os testes de desempenho do equipamento

podem ser visualizadas nas propriedades do equipamento:

= Sob Equipamento » Equipamentos, selecionar o equipa-
mento reservado.

= Com um clique em ‘_5 abrir a janela Propriedades.
» Dados especificos » Dados da calibracao e dados de
teste
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E A variavel OverallStatus.Result, dos comandos TEST WL e
TEST NOISE mostra o status geral de cada teste:
1: o teste foi bem-sucedido.
2: o teste falhou.

Siga as etapas de solucao de problemas para testes que falharam
(ver capitulo 10.1, pdgina 163).

3.3.3 Testes de desempenho do equipamento externos (opcional)

Os testes de desempenho do equipamento externos cumprem a validacao
de acordo com varias farmacopeias, como USP <856, Ph.Eur 2.2.40 e

JP 2.27. Padrdes de referéncia externos e metrologicamente rastreaveis
sao necessarios. Para cada padrao de referéncia externo, o arquivo de
padrao OMNIS correspondente (*.ostd) deve ser importado para 0 OMNIS
Software (consulte Metrohm Knowledge Base).

Para permitir que testes de desempenho do equipamento internos e exter-
nos sejam realizados de forma independente:

» Criar métodos, procedimentos operacionais e perfis da amostra separa-
dos.

» Para os testes de desempenho do equipamento externos, proceda de
forma analoga aos testes de desempenho do equipamento interno,
com as seguintes modificagdes e adicoes.

ﬂ Os comandos registram automaticamente um espectro de referén-
cia. Por isso, o comando MEAS REF SPEC nao é necessario.

TEST WL
= Selecionar e inserir o comando TEST WL no método.

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em { 5
» Em Propriedades » Parametros » Parametros de medicao, inse-
rir os parametros de medicao:
— Selecionar o modo de medicdo Externo.
— Liquid Sample Presentation: selecionar o padrao
WL Standard Transmission OMNIS NIR.
— Solid Sample Presentation: selecionar o padrao
WL Standard Reflection OMNIS NIR.

TEST NOISE - Teste Low-Flux
« Selecionar e inserir o comando TEST NOISE no método.

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em ’E
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= Em Propriedades » Parametros » Parametros de medicao, inse-
rir os parametros de medicao:
— Selecionar o modo de medicdo Teste Low-Flux.
— Liquid Sample Presentation: selecionar o padrao
ND Standard Transmission 4 (OD 1.0) OMNIS NIR.
— Solid Sample Presentation: selecionar o padrao
ND Standard Reflection 2 (R10) OMNIS NIR.

TEST NOISE - Teste High-Flux
» Selecionar e inserir mais um comando TEST NOISE no método.

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em { H
» Em Propriedades » Parametros » Parametros de medicao, inse-
rir os parametros de medicdo:
— Selecionar o modo de medicao Teste High-Flux.
— Liquid Sample Presentation: selecionar o padrao
ND Standard Transmission 0 (OD 0) OMNIS NIR.
— Solid Sample Presentation: selecionar o padrao
ND Standard Reflection 5 (R99) OMNIS NIR.

TEST PHOTOMETRIC LINEARITY

= Selecionar e inserir o comando TEST PHOTOMETRIC LINEARITY no
método.

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em '_5
= Sob Propriedades » Parametros » Parametros de medicao inse-
rir os padroes de referéncia:
— Liquid Sample Presentation:
ND Standard Transmission 1 (OD 0.1) OMNIS NIR
ND Standard Transmission 2 (OD 0.3) OMNIS NIR
ND Standard Transmission 3 (OD 0.6) OMNIS NIR
ND Standard Transmission 4 (OD 1.0) OMNIS NIR
ND Standard Transmission 5 (OD 1.7) OMNIS NIR
— Solid Sample Presentation:
ND Standard Reflection 1 (RO5) OMNIS NIR
ND Standard Reflection 2 (R10) OMNIS NIR
ND Standard Reflection 3 (R40) OMNIS NIR
ND Standard Reflection 4 (R80) OMNIS NIR
ND Standard Reflection 5 (R99) OMNIS NIR

Realizar os testes de desempenho do equipamento externos

E Observar os intervalos de execu¢ao recomendados (ver capitulo
10.1, pdgina 163).

Para realizar os testes, proceda da mesma forma que para os testes de
desempenho do equipamento internos. Para a colocagao dos padrdes de
referéncia, siga as instrucoes da area Curvas e dados » Dados online.
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Testes de desempenho do equipamento

AVISO

Padrao errado

Se o padrao colocado nao coincidir com o padrao selecionado no

comando correspondente, os resultados do teste serao incorretos.

= O numero de série do padrao colocado deve corresponder ao
numero de série exibido na area Curvas e dados » Dados
online.
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4 Preparar o desenvolvimento de modelo

Com dispositivos do tipo Liquid Sample Presentation, podem ser
desenvolvidos modelos para amostras de liquidos. Com dispositivos do
tipo Solid Sample Presentation, podem ser desenvolvidos modelos
para amostras de solidos.

O desenvolvimento de modelos comeca com a coleta de amostras de
calibracao e de amostras de validacao.

Coletar as amostras

Coletar cuidadosamente as amostras para o desenvolvimento de um
modelo:

= As amostras devem incluir variagdes de amostras tipicas esperadas
futuramente e também variacdes sazonais ou variacdes em funcao das
condicdes do ambiente.

= As amostras devem ser distribuidas uniformemente por toda a gama
de variacoes.

» Coletar preferencialmente conjuntos de amostras separados para a
calibracao e a validacao.

= Todas as amostras devem ser manuseadas da mesma forma.

Quantificacao

A Metrohm recomenda um minimo de aproximadamente 50 amostras ou,
para um primeiro modelo, aproximadamente 20 amostras. Quanto mais
variagdes nas condi¢des, componentes quimicos ou tamanhos das particu-
las forem incluidos, maior serd a quantidade de amostras necessarias.

1. Para cada amostra sera registrado um espectro.

2. Para cada amostra, o valor de referéncia para o parametro de inte-
resse sera medido pelo método de referéncia, p. ex., por titulagao.
Caso existam varios valores de referéncia por amostra para um deter-
minado parametro de interesse, o valor médio aritmético dos valores
de referéncia devera ser calculado para cada amostra. O valor médio
é utilizado como valor de referéncia para a respectiva amostra. Cada
valor médio deve ser formado a partir do mesmo numero de valores
de referéncia. Nesses casos, as figuras de mérito sao expressas em
relacdo a uma determinada quantidade de valores de referéncia.

Na medicdo de referéncia, se a amostra nao se alterar ou for destruida, as
medicdes também podem ser executadas na ordem inversa.
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Identificacao
Para cada produto, as amostras devem incluir todas as variacoes espera-

das. Os produtos podem ter uma quantidade diferente de amostras, a
quantidade minima é 3.

= Para cada amostra sera registrado um espectro.
» Aidentidade da amostra deve ser conhecida.

Qualificacao
As amostras de calibracdo devem incluir todas as variagcdes esperadas. A
quantidade minima de amostras no conjunto de dados de calibracdo é 3.

Opcionalmente, amostras de validacao podem ser atribuidas ao conjunto
de dados de validacao positivo ou ao conjunto de dados de validagao
negativo.

= Para cada amostra sera registrado um espectro.

Fluxos de trabalho

Um esclarecimento da sequéncia no OMNIS Software pode ser

encontrado no anexo:

» Registrar os espectros das amostras de calibragao (ver "Registrar
espectros das amostras de calibracdo”, pdgina 185)

= Registrar os valores de referéncia ou nomes de produtos (ver
"Registrar valores de referéncia ou nomes de produtos”, pdgina
184)

4.1 Preparar o registro do espectro

Um espectro deve ser registrado para cada amostra de calibracao e cada
amostra de validacao.

Para cada amostra, somente registrar um espectro. Para soli-
dos heterogéneos, utilizar a opcao Medicao de varios pontos
(ver abaixo).

Para a preparacao do registro do espectro, criar um método, um proce-
dimento operacional, um perfil da amostra e uma lista de amostras da
forma descrita a seguir.

Elaborar o método

Pré-requisito:
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Um sistema de trabalho adequado foi criado (ver "Criar um sistema de
trabalho", pdgina 31).

1 Criar e nomear o método

= Em Processos » Métodos, clicar em

+.

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em { 5
= Em Propriedades » Geral, inserir um nome adequado no
campo Nome.

2 Atribuir o sistema de trabalho

» Em Propriedades » Executar com, selecionar o sistema de
trabalho a ser usado:

Para amostras de liquidos, selecionar um sistema de traba-
lho que contenha um dispositivo do tipo Liquid Sample
Presentation.

Para amostras de solidos, selecionar um sistema de trabalho
que contenha um dispositivo do tipo Solid Sample Pre-
sentation.

Propriedades

Executar comv

3 Inserir os comandos

= Abrir a janela Biblioteca ao clicar em ii\
» Em Biblioteca » Comandos, selecionar 0s seguintes comandos
e inserir no método ao arrastar e soltar:

Somente para apresentacao de amostras de liquidos: PREP
SPEC prepara a analise de amostras de liquidos.

MEAS REF SPEC esboca o espectro de referéncia.

MEAS SPEC registra o0 espectro de uma amostra.
Somente para amostras de liquidos: VESSEL REMOVAL
serve para controlar a retirada do recipiente da amostra

do suporte de amostra da apresentacao de amostras de
liquidos.

Observar a ordem correta dos comandos:
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Amostras de liquidos

Estrutura basica

Amostras de solidos

Estrutura basica

Método 5 Método >

E MEAS REF SPEC

E PREP SPEC

E MEAS REF SPEC E MEAS SPEC

|
E MEAS SPEC

I
E VESSEL REMOVAL

E Com base no espectro de referéncia e no espectro registrado
da amostra, o espectro de absorcao da amostra é calculado.

E Ha somente 1 espectro de referéncia por dispositivo. A cada
execucao do comando MEAS REF SPEC, o espectro de refe-
réncia anterior sera sobrescrito.

Por isso, o comando MEAS SPEC usa sempre 0 espectro de
referéncia gravado por ultimo de cada dispositivo.

E A Metrohm recomenda dar um nome representativo para cada
comando em Propriedades » Geral.

4 Configurar parametros de comando MEAS SPEC (somente
com apresentacao de amostra de solido)

= Selecionar o comando MEAS SPEC.

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em { H
= Em Propriedades » Parametros » Parametros de medicao,
inserir os parametros de medicao:
— Selecionar o suporte a ser utilizado para a medicao da
amostra.
— Selecionar o modo de medicdao que determina o numero de
medicdes. Recomendacao:
Medicao de varios pontos para solidos heterogéneos.
Medicao de um ponto para sélidos homogéneos.
— Selecionar o recipiente de amostra que sera utilizado na
medicao da amostra.
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5 Configurar parametros de comando PREP SPEC (somente

com apresentacao de amostras de liquidos)

O comando PREP SPEC possibilita um controle de temperatura. A
temperatura da amostra ou do suporte de amostra pode ser contro-
lada para um valor entre 25 °C e 80 °C (ver capitulo 2.5, pdgina 29).

Além disso, o comando PREP SPEC assegura que o suporte de
amostra colocado seja adequado ao recipiente de amostra infor-
mado. Caso contrario, a determinacao sera cancelada. Se nenhum
recipiente de amostra estiver colocado, € exibida uma solicitacao de
colocacao da amostra.

= Selecionar o comando PREP SPEC.

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em { 5
Abrir a subarea Parametros.

— Em Recipiente de amostra, selecionar o tipo utilizado e a
designacao exata do recipiente de amostra.

— Em Controle de temperatura, ligar ou desligar o controle
de temperatura. Se necessario, especificar o local do con-
trole de temperatura e a temperatura alvo. Para o controle
de temperatura na amostra, selecionar a opcao Recipiente
de amostra.

Aviso: a temperatura alvo pode ser no maximo 5,0 K
abaixo da temperatura ambiente.

— Se solicitado, selecionar o respectivo comando VESSEL
REMOVAL.

ﬂ AVISO
Danos no sensor de temperatura
Enquanto a temperatura for controlada no recipiente de amos-
tra, o sensor de temperatura estara em contato direto com o
recipiente de amostra. Para evitar danos no sensor de tempera-
tura, é necessario que o sensor de temperatura seja afastado
do recipiente de amostra antes de retirar o recipiente de amos-
tra. Para isso, utilizar o comando VESSEL REMOVAL.

Configurar parametros de comando VESSEL REMOVAL
(somente com apresentacao de amostras de liquidos)

O comando VESSEL REMOVAL pode garantir a remocao do reci-
piente de amostra. A sequéncia do processo € interrompida até o
recipiente de amostra ser removido. Isso possibilita uma sequéncia
controlada nas determinacoes em série.

Se a temperatura for controlada no recipiente de amostra, o sensor
de temperatura é afastado do recipiente de amostra. Assim que
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aparecer a solicitacao para retirada do recipiente de amostra, o reci-
piente de amostra podera ser retirado sem causar danos ao sensor de
temperatura.

O controle de temperatura pode ser desativado ou continuado no
suporte de amostra.

= Selecionar o comando VESSEL REMOVAL.

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em ‘_:
Abrir a subarea Parametros.

— Ativar a opcao Garantir a remocao do recipiente de
amostra. Isso interrompe a sequéncia do processo e soli-
cita que o usuario retire o recipiente de amostra do suporte
de amostra. Assim que a amostra for removida, a sequéncia
do processo sera continuada.

— Para o parametro Controle de temperatura Suporte de
amostra, ativar a op¢ao Continuar. Isso continua um con-
trole de temperatura em execucao no suporte de amostra,
independentemente do local onde o controle de tempera-
tura era feito até o momento.

7 Salvar o método

« Validar o método ao clicar em EJ/.

= Salvar o método clicando em H ou pressionando as teclas
[CTRL]+[S].

Elaborar o procedimento operacional

1 Criar o procedimento operacional

&

= Em Processos » Procedimentos operacionais, clicar em

2 Nomear o procedimento operacional

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em { H
= Em Propriedades » Geral, inserir um nome adequado no
campo Nome.

3 Inserir o método

= Abrir a janela Biblioteca ao clicar em ii\
= Inserir o método criado ao arrastar e soltar Biblioteca » Méto-
dos no procedimento operacional.

54



Preparar o desenvolvimento de modelo

Procedimento operacional

) >

Método

> "

4 Salvar o procedimento operacional

« Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
Elaborar o perfil da amostra

1 Criar e nomear o perfil da amostra

= Em Amostras » Perfis da amostra, clicar em +.
= Inserir um nome adequado no campo Nome do perfil da
amostraNome do perfil da amostra.

2 Campo de introducao para o nome da amostra

A area Dados da amostra contém um campo para o nome da
amostra:

Dados da amostra

Nome do campo, curto

Nome

Nome do campo, longo

Nome

Tipo de campo de introducdo

Texto v
Utilizar como
Campo de introducdo v

4 Propriedades campo de introducéo

Valor padréo

My Sample name

= Inserir Valor padrao para 0 nome da amostra.
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3 Para quantificacao: adicionar o campo de introducao da
amostra para os parametros de referéncia

E Somente dados da amostra podem ser utilizados como para-
metros de referéncia, nao é possivel usar dados da subamostra.

= Na area Dados da amostra, adicionar um campo de introducao

clicando em = .
Um novo campo de introducao é adicionado a direita.
= Nome do campo, curto: inserir o nome que deve ser usado
como titulo de coluna na lista de amostras.
= Nome do campo, longo: opcionalmente, inserir o nome que
deve ser usado como denominacao nos relatorios.
Aviso: se o campo Nome do campo, longo estiver vazio, sera
utilizado nos relatérios o nome no campo Nome do campo,
curto.
» Tipo de campo de introducao: Numero.
» Utilizar como: Campo de introducao
= Na secao Propriedades campo de introducao:
— Ativar a caixa de controle Permitir campo vazio.
Desativar a caixa de controle Forcar a entrada.
— Deixar o campo Valor padrao vazio.
— Inserir o Unidade em que o parametro de referéncia sera
inserido.
— Opcionalmente, alterar Valor minimo e Valor maximo
para o campo de introducao.
— Para que o0 campo de introducao possa ser editado, a caixa
de controle Campo editavel deve estar ativada.
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Dados da amostra

Nome do campo curto Nome do campo curto
Nome
] Nome do campo longo
|
] Tipo de campo de introducao
| v Numero v
| ] Usar como
[ v Campo de introducdo v
« I 4 Propriedades campo de introducao
| ] Valor padrao
]

Valor minimo
-10000000000

Valor méaximo
10000000000

Unidade

Campo editavel
Permitir campo vazio
D Entrada obrigatdria

ﬂ Diversos parametros de referéncia
Se for necessario prever varios parametros de interesse, adicio-
nar um campo de introducao separado para cada parametro
de referéncia (ver "Diversos pardmetros de interesse (quantifi-
cagao)", pdgina 161).

H Para excluir um campo de introducdo Nome do campo,
curto, clicar a direita e selecionar [Apagar o campo de intro-
ducao] no menu de contexto.

Para identificacao e verificacao: adicionar o campo de intro-
ducao para o parametro de produto

ﬂ Somente dados da amostra podem ser utilizados como para-
metros de produto, nao é possivel usar dados da subamostra.

» Na area Dados da amostra, adicionar um campo de introducao

clicando em = .
Um novo campo de introducao é adicionado a direita.

= Nome do campo, curto: inserir o nome que deve ser usado
como titulo de coluna na lista de amostras.
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= Nome do campo, longo: opcionalmente, inserir o nome que
deve ser usado como denominacao nos relatorios.
Aviso: se 0 campo Nome do campo, longo estiver vazio, sera
utilizado nos relatorios o nome no campo Nome do campo,
curto.

Os nomes de produto podem ser inseridos na lista de amostras como
texto ou ao selecionar na lista. Se as verificacbes forem realizadas
posteriormente, use a selecao de lista.

Escrever os nomes dos produtos no campo de texto:

» Tipo de campo de introducao: Texto.

» Utilizar como: Produto

= Se necessario, preencher a secao Propriedades campo de
introducao.

Selecionar nomes de produtos da lista:

Tipo de campo de introducao: Lista de selecao.

» Utilizar como: Produto

Na secao Propriedades campo de introducao selecionar os
nomes dos produtos de um modelo ou adicionar manualmente:

— Selecionar itens: Clicar em Selecionar os itens. Selecio-
nar um modelo de identificacdo ou hierarquia de modelos.
Com um clique em Selecionar, assumir o nome do pro-
duto do modelo.

— Adicionar itens manualmente: Em Elementos da lista,
inserir os nomes dos produtos e adicionar cada nome de
produto inserido clicando em +.

= Se for desejada a entrada de texto livre além dos elementos pre-
definidos da lista, ativar a caixa de controle Permitir o texto
livre.

= Se necessario, efetuar outras configuracoes.
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Escrever os nomes dos Selecionar os nomes de
produtos no campo de produtos da lista
texto

Dados da amostra Dados da amostra

Nome do campo curto
Nome do campo curto

Nome do campo longo Nome do campo longo

Tipo de campo de introducao

Tipo de campo de introducao Lista de selecao v
Texto v Usar como

Usar como Produto v
Produto v

4 Propriedades campo de introducao

4 Propriedades campo de introducdo Selecionar os itens
Valor padrao Elementos da lista
+
Campo editavel Produto A x
Permitir campo vazio
IS Produto B
[[] Entrada obrigatoria A
Produto C X
Valor padrao
Vazio v

[] Permitir o texto livre
Permitir campo vazio
[C] Eentrada obrigatéria

5 Definir o procedimento operacional e o nimero de subamos-
tras
» Na area Procedimentos operacionais / Subamostras, selecio-
nar o procedimento operacional criado.
= A opcao Quantidade de subamostras define quantas subamostras
serao adicionadas automaticamente para cada amostra. Inserir 1.

Procedimentos operacionais / Subamostras

m
tin
m
(T
1
+Ill
mn
il

Procedimentos operacionais Quantidade de subamostras

1 1

6 Salvar o perfil da amostra

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Se forem necessarios varios perfis de amostra (por exemplo, para diferen-
tes produtos):
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1. Em Amostras » Perfis da amostra, selecionar o perfil da amostra
ja criado.

2. Duplicar o perfil da amostra selecionado ao clicar em Ej
3. Abrir o perfil da amostra duplicado e fazer os ajustes necessarios.

Elaborar a lista de amostras

1 Criar e nomear a lista de amostras

Em Amostras » Listas de amostras, clicar em +.
Uma nova guia € aberta.
Inserir um nome adequado no campo Nome.

Lista de
amostras

2 Adicionar as amostras

o o oo B9

o
Na lista de selecdo a esquerda do icone B+, selecionar o perfil da
amostra criado.

o H v 8.+ B-

Em sequida, as amostras adicionadas serdo criadas conforme as
especificagdes no perfil da amostra selecionado.

[}
Clicar em B+ para adicionar uma nova amostra & lista de amos-
tras. Adicionar a quantidade necessaria de amostras.
Cada linha da lista de amostras contém uma amostra identificada

[ |
com o icone 3. A direita delas sequem os dados da amostra. E,

depois disso, seque a subamostra identificada com E e os dados
da subamostra.

As amostras serao criadas conforme as especificacdes no perfil da
amostra selecionado:

— Quantificacdo: com o campo de introducao definido para
0s parametros de referéncia e sua unidade, contanto que
tenha sido definida uma unidade.

Identificacao e verificagdo: com o campo de introdugao
definido para o parametro de produto.

— Cada amostra contém 1 subamostra que utiliza o procedi-
mento operacional definido.

Nome da amostra z‘::;?;gﬁc?: rametros ﬁi N.° Nome da subamostra  Procedimento operacional
Amostra 1 % @ 1 Subamostra 1
Amostra 2 % ® 2 Subamostra 2
Amostra 3 % @ 3 Subamostra 3

Figura 5  Lista de amostras (exemplo para quantifica¢do)
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» O nome da amostra e 0 nome da subamostra podem ser edita-
dos, se necessario.

= Se 0s valores de referéncia (quantificacao) ou os nomes de pro-
duto (identificacao e verificacao) ja forem conhecidos, eles devem
ser inseridos nos respectivos campos.

3 Salvar a lista de amostras

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Se forem necessarias varias listas de amostras (por exemplo, para diferen-
tes produtos):

1. Em Amostras » Listas de amostras, selecionar a lista de amostras
ja criada.

2. Duplicar a lista de amostras selecionada ao clicar em E]

3. Abrir a lista de amostras duplicada e fazer os ajustes necessarios.

E Os valores de referéncia ou nomes de produto também podem ser
inseridos de outras formas na lista de amostras (consultar Metrohm
Knowledge Base).
= Manualmente durante a determinacao, p. ex., em uma janela de
consulta.

= Em uma quantificagao, também é possivel inserir automatica-
mente a partir de uma determinagao anterior ou seguinte com o
método de referéncia.

As listas de amostras e 0s processos estao preparados para o registro dos
espectros (ver "Registrar os espectros”, pdgina 61).

4.2 Registrar os espectros

/\ ATENCAO
Substancias inflamaveis sobre superficie quente

Risco de incéndio e queimaduras ao derramar substancias inflama-
veis. As amostras podem ser aquecidas a uma temperatura de até 80
°C.

= Evitar fontes de ignigao.

» Utilizar protecao de aterramento.

» Utilizar um dispositivo de succao.

» Eliminar imediatamente liquidos e solidos derramados.
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/\ CUIDADO

Aumento do volume da amostra devido ao aquecimento

Ferimentos e riscos a saude causados por transbordamento, quebra

do recipiente da amostra ou pela tampa lancada com violéncia.

= Encher o recipiente de amostra somente até a altura minima de
2 cm. O liquido pode aumentar de volume no espaco restante.
Alternativamente, usar tampas com perfuracoes capilares.

= Pressionar suavemente a tampa para que o recipiente de amostra
nao seja danificado.

/\ CUIDADO

Frasco de amostra quente

Queimaduras na pele ao entrar em contato com superficies quentes

ou liquidos quentes. O suporte de amostra, os frascos de amostra e

as amostras podem ser aquecidos a uma temperatura de até 80 °C.

= Usar equipamentos de protecao pessoal e luvas resistentes a altas
temperaturas.

= Eliminar imediatamente liquidos e solidos derramados.

Registrar os espectros para o desenvolvimento de um mod-
elo

Pré-requisitos:

O registro do espectro esta preparado (ver "Preparar o registro do
espectro”, pdgina 50).

O espectrémetro esta reservado (ver "Reservar e liberar os equipamen-
tos", pdgina 28).

O suporte de amostra correto foi colocado. O suporte de amostra deve
ser adequado ao recipiente de amostra utilizado.

1 Abrir a lista de amostras

= Abrir a barra de funcbes Amostras.
« Se a lista de amostras tiver sido fechada, abrir a lista de amostras
em Amostras » Listas de amostras ao clicar duas vezes.

E Quantificacao: os campos de introducao da amostra para
o parametro de referéncia ainda podem estar vazios neste
momento. Os valores de referéncia podem ser determinados
e inseridos apos o registro do espectro.
Identificacao e verificagdo: os nomes dos produtos podem ser
inseridos antes ou depois do registro do espectro.
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2 Adicionar outras amostras (opcional)

Se forem necessarias outras amostras:

[}
= Na lista de selecdo & esquerda do icone B+, selecionar o perfil da

amostra criado.
90 H v| 8.] 8-

A sequir, as amostras adicionadas serao criadas conforme as espe-
cificagbes no perfil da amostra selecionado.

a
Ao clicar em B+, adicionar novas amostras & lista de amostras.
O nome da amostra e o nome da subamostra podem ser edita-
dos, se necessario.

Com um clique em H salvar a lista de amostras.

Executar as determinacoes

AVISO

Danos no sensor de temperatura durante o controle de
temperatura no recipiente de amostra

Se o recipiente de amostra for retirado enquanto o sensor estiver
em contato direto com o recipiente de amostra, o sensor pode
ser danificado.

= SO retirar o recipiente de amostra quando a medicao estiver
terminada e o sensor de temperatura estiver afastado do
recipiente de amostra.

Selecionar a subamostra a ser analisada de uma das seguintes
formas:

— Selecionar a subamostra ao clicar no icone E
— Para fins de analise, basta selecionar uma Unica célula da
subamostra.
Preparar a amostra fisica correspondente.
Colocar o recipiente de amostra no suporte de amostra.

Iniciar a determinacdo ao clicar em @ Um numero no botao
informa quantas subamostras serdo executadas.

O procedimento operacional atribuido a subamostra sera iniciado.
Sequir eventuais instru¢des na area Curvas e dados » Dados
online. Se a temperatura no recipiente de amostra for contro-
lada, retirar o recipiente de amostra somente depois da solicita-
cao.

Apos a conclusao bem-sucedida da analise, o status da subamos-

tra é exibido como ‘/
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» Executar as determinagdes para todas as outras amostras da
mesma forma.

E A temperatura alvo pode ser no maximo 5,0 K abaixo da tem-
peratura ambiente.

E Se os processos forem adequados para determinagdes em
série, podem ser selecionadas ao mesmo tempo varias suba-

mostras. Alternativamente, inicia todas as subamostras
executaveis em uma lista de amostras.

= Amostras de liquidos: 0 comando VESSEL REMOVAL pos-
sibilita determinacdes em série.

= Amostras de solidos: para a execucao de determinacdes em
série, devem ser previstas acoes do usuario (por exemplo,
com o comando WAIT).

Verificacao visual dos espectros

Uma verificacao visual dos espectros possibilita a identificacdo de faixas de
comprimento de onda com ruidos e possiveis medi¢des incorretas.
Pré-requisito:

A andlise das subamostras foi concluida com sucesso.

1 Abrir a subarea 'Curvas'

= Na guia da lista de amostras, abrir Curvas e dados » Curvas na
parte inferior esquerda.

2 Exibir e verificar os espectros

= Exibir o espectro individual:
— Na lista de amostras, selecionar a subamostra correspon-

dente (marcada com o icone E).
= Exibir varios espectros:

— Ativar a sobreposicao de curvas clicando em .
— Selecionar varias subamostras na lista de amostras usando
as teclas [CTRL] ou [SHIFT].
= Verificar os espectros (ver capitulo 11.3, pdgina 167).
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RS R2
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Determination start Sample Subsample Curve Command - method Operating procedure
2022-02-24 10:37:22  EtOH (1)a  Subsamplel  Absorbance EtOH — H20 [%] 3 - EtOH (1) simulated spectra 1 EtOH (1) simulated spectra
2022-02-2410:37:30  EtOH (1) b Subsample2  Absorbance EtOH — H20 [%] 4 - EtOH (1) simulated spectra 1 EtOH (1) simulated spectra
2022-02-24 10:37:34  EtOH (1) ¢ Subsample3  Absorbance EtOH — H20 [%] 5 - EtOH (1) simulated spectra 1 EtOH (1) simulated spectra

Valores de referéncia (quantificacdao) e nomes de produto
(identificacao e verificacao)

1 Método de referéncia (quantificacao)

= Medir os valores de referéncia das amostras com um método de
referéncia adequado, p. ex., por meio de titulagao.

2 Inserir os valores de referéncia ou nomes de produto

» Inserir os valores de referéncia ou nomes de produto nos campos
correspondentes da lista de amostras.

ﬂ Adicionar os dados da amostra a lista de amostras
Se ainda nao houver dados da amostra disponiveis para o
parametro de referéncia ou o parametro de produto no inicio
da medicao, é possivel adicionar um campo de introducao da
seguinte forma:

o
= Ao clicar em B, selecionar as amostras que devem ser adi-
cionadas para um campo de introducao. Para selecionar

o
todas as amostras, clicar em 8.

» Clicar duas vezes com o botao direito sobre a amostra sele-
cionada para abrir o menu de contexto e selecionar Adicio-
nar os dados da amostra.

» Adicionar dados da amostra para o parametro de referéncia
ou o parametro de produto (ver "Preparar o registro do
espectro”, pdgina 50).
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3 Salvar a lista de amostras

= Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
Se varias listas de amostras tiverem sido preparadas, editar todas as listas
de amostras da maneira descrita anteriormente.

Quantificacao: para desenvolver um modelo de quantificacao, continuar
com Modelo de quantificacdo, capitulo 5, pdgina 67..

Identificacao, verificacao: para desenvolver um modelo de identifica-
¢ao, continuar com Modelo de identificacdo, capitulo 6, pdgina 103..

Qualificacao: para desenvolver um modelo de qualificacao, continuar
com Modelo de qualificacdo, capitulo 7, pdgina 122..
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5 Modelo de quantificacao

5.1 Criar modelo de quantificacao

E Um esclarecimento da sequéncia no OMNIS Software pode ser
encontrado no anexo (ver "Desenvolvimento de um modelo”,
pdgina 186).

[ Varios parametros de interesse

Para prever mais de um parametro de interesse para cada amostra,
criar um modelo separado para cada parametro (ver "Diversos pard-
metros de interesse (quantificacdo)", pdgina 161).

Criar modelo de quantificacao
Pré-requisito:

= Foram registrados espectros para o desenvolvimento do modelo (ver
"Registrar os espectros”, pdgina 61).

1 Criar e nomear modelo de quantificacao

» Em Modelos » Modelos de quantificacao, clicar em |4{)|(-
Um novo modelo de quantificacao ¢ exibido em uma nova guia.

= Inserir um nome adequado no campo de introducao Nome do
modelo de quantificacao.

2 Selecionar amostras e parametros de referéncia
» Exibir todas as listas de amostras ao clicar em Listas de amos-
tras.
» Selecionar todas as listas de amostras que foram preparadas para
o desenvolvimento do modelo.

Criar modelo de quantificacdo

Nome do modelo de quantificacdo

| Listas de amostras | Resultados de busca Importacdo XDS/DS
Nome Salvo Parametro de referéncia Unidade
EtOH (1) simulation 2022-02-22 20:38:13 H20 %
EtOH (2) simulation 2022-02-24 09:42:40
My sample list 2022-02-17 10:49:44
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E As amostras também podem ser selecionadas por um resultado

de busca.

Se necessario, também podem ser importadas amostras de
equipamentos XDS e DS (ver "Troca de XDS/DS Analyzer (quan-
tificacdo)", pdgina 179).

E A selecao de amostras pode ser adaptada posteriormente.

A lista Parametros de referéncia exibe os dados da amostra
adequados como parametros de referéncia.

Selecionar o parametro de referéncia desenvolvido para o modelo.
Se o parametro de referéncia tiver diferentes denominacoes, sele-
cionar todas as denominacoes.

Clicar em [Continuar].

3 Definir os parametros de referéncia

A lista Parametros de referéncia exibe todas as denominacoes
gue foram selecionadas para o parametro de referéncia no passo
anterior.

Selecionar todas as denominacdes necessarias nesta lista.

Definir parametro de referéncia

Nome do modelo de quantificacdo

H20 %

Nome do parametro de referéncia

Parametro de referéncia Unidade H20

Unidade do parametro de referéncia
% v

Casas decimais

No campo Nome dos parametros de referéncia, inserir o
nome que 0 modelo deve usar.

Selecionar Unidade dos parametros de referéncia que o
modelo deve usar.

Inserir a quantidade de Casas decimais para a representacao dos
resultados.

Todos os espectros que dispdem das denominacdes selecionadas do
parametro de referéncia serdo adicionados ao modelo.

4 Desenvolvimento de modelo automatico ou manual

E Se for necessario desenvolver o modelo automaticamente sé

depois da selecao de amostra ser adaptada, continuar com o
desenvolvimento de modelo manual.
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= Desenvolvimento de modelo automatico
Desenvolvimento de modelo automatico com o OMD (OMNIS
Model Developer) e as amostras selecionadas. Depois do desen-
volvimento de modelo automatico, o modelo pode ser publicado,
validado ou desenvolvido.
— Clicar em [Iniciar OMD].
A duracao da execucao do OMD depende da quantidade
de espectros.
— Continuar com o capitulo 5.2, Desenvolvimento de modelo
automadtico — OMD, pdgina 69.
» Desenvolvimento de modelo manual
— Clicar em [Criar].
O novo modelo sera aberto em uma guia.

— Salvar o modelo: clicar em H ou pressionar as teclas
[CTRL]+[S].

— Continuar com o capitulo 5.3, Desenvolvimento de modelo
manual, pdgina 72.

5.2 Desenvolvimento de modelo automatico - OMD

O OMD (OMNIS Model Developer) automatiza o desenvolvimento
de modelos de quantificacao, apresenta uma selecao dos modelos mais
adequados e avalia sua capacidade de previsao.

Pré-requisito:

O OMD foi iniciado com [Iniciar OMD].

1 Verificar a quantidade de modelos de quantificacao calcula-
dos
Assim que os calculos estiverem terminados, 0 OMD oferece 5 mode-
los para selecao.

Modelos de quantificacao calculados

Nome do modelo de quantificagdo Casas decimais

Modelo n°® SEC SECV ‘SEP fR2P

Os modelos sao ordenados de acordo com sua capacidade de previ-
sao. Sao listadas as figuras de mérito para cada modelo.
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Na borda esquerda da tabela, os modelos sao identificados com as
seguintes cores:

Verde indica os modelos que possuem boa capacidade de previ-
sao. Se a quantidade de amostras for suficientemente grande,

o modelo funciona bem com todas as amostras desconhecidas
do mesmo tipo. As figuras de mérito fornecem uma estimativa
confiavel de erros futuros.

Amarelo indica que os modelos possuem uma capacidade de
previsao média. Se a quantidade de amostras for suficientemente
grande, espera-se gque o modelo tenha um bom desempenho.
As figuras de mérito podem ser muito otimistas para amostras
futuras. E recomendado executar uma validacdo separada.
Vermelho indica que os modelos ndo possuem uma boa capaci-
dade de previsao. O modelo tem problemas graves. Ele nao deve
ser utilizado.

E Se um modelo de quantificacao ainda puder ser aprimorado,

sugestdes para o aprimoramento sao exibidas na tooltip do
modelo.

2 Verificar figuras de mérito

Para cada modelo, sao apresentados os seguintes erros padrao:

SEC: erro padrao da calibracao.

SECV: erro padrao da validagao cruzada.

SEP: erro padrao da predicao. Na analise de amostras desconhe-
cidas, esse nimero é o melhor valor estimado para o erro de
previsao. O SEP é exibido somente se um conjunto de dados de
validacao estiver disponivel.

Aviso: OMD s06 cria um conjunto de dados de validacao se resta-
rem pelo menos 100 espectros apos a deteccao de outliers.

O modelo 1 tem a melhor capacidade de previsao, mas também tem
um erro padrao consideravel.

3 Verificar diagrama de correlacao

Ao clicar em um unico modelo, o respectivo Diagrama de correlacdo
é exibido.
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Diagrama de correlagao
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O Diagrama de correlacao possibilita estimar resumidamente o
desempenho de um modelo. O diagrama representa a correlacao
entre os valores calculados com o modelo (eixo x) e os valores de
referéncia (eixo y).

Cada ponto representa uma amostra:

= Os pontos azuis representam as amostras no conjunto de dados
de calibracao.

» Os pontos verdes representam as amostras no conjunto de dados
de validacao (se disponivel).

» Os pontos vermelhos representam as amostras no conjunto de
dados de outliers (se disponivel).

Uma reta de regressao é tracada pelos pontos azuis e verdes, de
modo que a relagao entre os valores de referéncia e os valores
calculados seja descrita da melhor maneira possivel.

Avaliar diagrama de correlacao

= O slope da reta de regressao azul e verde deve ser 0 mais proximo
possivel de 1, a interceptacao y deve ser o mais proxima possivel
de 0.

= Os pontos azuis e verdes devem estar 0 mais proximos possivel da
respectiva reta de regressao.

ﬂ A reta de regressao e os pontos podem se sobrepor.

Validar, continuar a desenvolver ou publicar modelos

H Para que o modelo possa ser usado em determinacodes e reava-
liacoes, ele deve ser publicado.

Publicar diretamente um dos 5 modelos
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= Se o OMD tiver sido iniciado na criacdo do modelo:
— Selecionar um modelo e clicar em [Salvar e publicar]. Os
outros 4 modelos serao descartados.
— Em Modelos » Modelos de quantificacao, é exibida a
ultima versao publicada.
O comando PREDICT podera acessar a versao publicada
do modelo.
= Se 0 OMD tiver sido iniciado em um modelo aberto:
— Selecionar um modelo e clicar em [Editar].

— Salvar o modelo: clicar em H ou pressionar as teclas
[CTRL]+[S].

— Continuar com o capitulo 5.4, Publicar o modelo de quan-
tificacdo, pdgina 95.

Validar ou continuar a desenvolver um ou mais modelos

» Selecionar um ou mais modelos. Para fazer uma selecao multipla,
utilizar a tecla [SHIFT] ou a tecla [CTRL].

« Clicar em [Editar].
Cada modelo selecionado sera aberto em uma nova guia.

= Salvar novos modelos: nas respectivas guias, clicar em H ou
pressionar as teclas [CTRL]+[S].

= Continuar com o capitulo 5.3, Desenvolvimento de modelo
manual, pdgina 72.

5.3 Desenvolvimento de modelo manual

5.3.1 Selecionar as amostras e dividir o conjunto de dados

A guia do modelo de quantificagdo mostra uma barra de navegacao
horizontal na parte superior, 0 navegador. O navegador o orienta nos
passos seguintes do desenvolvimento de modelo.

o ] o
Selecionar amostras Parametrizar o modelo de Validar o modelo de
quantificacdo quantificacdo

H Apresentacao de espectros
Nos 3 passos do processo, os espectros individuais sao exibidos na
forma de curvas, pontos ou linhas de tabela.
Os espectros selecionados sao destacados simultaneamente em
todas as apresentacoes e passos do processo.
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] Tabelas e diagramas
O manuseio de tabelas e diagramas é descrito no anexo:

= Manuseio de tabelas (ver capitulo 11.2, pdgina 166)
= Manuseio de diagramas (ver capitulo 11.3, pdgina 167)

Passo do processo Selecionar amostras
A area Lista de espectros exibe os espectros das amostras selecionadas:

Lista de espectros i_c-l‘ﬁ D | P AT ? Eg
Nome da amostra Nome da subamostra Fonte H20

vo#

v B

v 8

v o#

v ¥

Um campo de introdugao exibe cada um dos respectivos valores de refe-
réncia (marcados em laranja na imagem).

O passo do processo Selecionar amostras permite fazer o sequinte:

» Adaptar a selecao de amostras
Adicionar mais espectros ou excluir espectros.
= Dividir o conjunto de dados
Divisao do conjunto de dados automatica ou manual:

— Conjunto de dados de calibracao: o modelo sera calculado
novamente com os espectros e valores de referéncia do conjunto
de dados de calibracao.

— Conjunto de dados de validacao: os espectros e valores de
referéncia do conjunto de dados de validacao servem exclusiva-
mente para a validacao do modelo.

— Conjunto de dados de outliers: o conjunto de dados de
outliers nao influencia o modelo ou a validacdo dele. Os outliers
sao apresentados somente por motivos informativos em alguns
diagramas.

E Um modelo pode ser desenvolvido sem conjunto de dados de vali-
dacao, p. ex., quando estiver disponivel apenas uma quantidade
limitada de amostras em uma primeira fase.

Adaptar a selecao de amostras (opcional)
Pré-requisito:

= Na barra de fun¢des Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano (ver "Criar modelo de quantificacdo”, pdgina 67).
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» O navegador esta no passo do processo Selecionar amostras.

1 Adicionar ou excluir os espectros

A selecao de amostras e parametros de referéncia podem ser adapta-
das na area Lista de espectros a qualquer momento:

Para selecionar as amostras cujos espectros devem ser adiciona-

dos a lista de espectros, clicar em LV
Para remover espectros da lista de espectros, selecionar os espec-

tros e clicar em b=,
Aviso: as respectivas amostras, inclusive os espectros, permane-
cem no banco de dados.

)
Clicar em i?c, para alterar o seguinte:
— 0 nome ou a unidade dos parametros de referéncia
— aselecdo de denominagdes para o parametro de referéncia
— 0 numero de casas decimais para o parametro de referéncia
e para todos os resultados

E Se o valor de referéncia de um espectro tiver que ser editado,

abrir a respectiva lista de amostras ou o resultado de busca e
clicar duas vezes no valor de referéncia.

2 Salvar o modelo

Clicar em H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

ﬂ Alternar para o desenvolvimento de modelo automatico
As outras configuragdes nesta guia nao influenciam o OMD
(OMNIS Model Developer). Portanto, neste ponto é possivel alter-
nar para o desenvolvimento de modelo automatico:

Se necessario, verificar a distribuicao homogénea dos valores de
referéncia no histograma (ver "Histograma", pdgina 78).

O OMD procura automaticamente por outliers e os exclui do
desenvolvimento de modelos.

Mas, se os outliers deverem ser excluidos manualmente, eles
deverao ser removidos da lista de amostras. Uma atribuicao ao
conjunto de dados de outliers nao tem efeito no OMD.

Clicar em [Iniciar OMD].

A duracao da execucao do OMD depende da quantidade de
espectros.
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Definir o nivel de significancia para a identificacao de out-
liers

Pré-requisito

» Na barra de funcdes Modelos, o modelo de quantificacao esta aberto
(ver "Criar modelo de quantificacdo”, pdgina 67).

1 Editar as propriedades do modelo

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em y H

» Em Propriedades » Parametros » Limites de outliers,
determinar o Nivel de significancia para a deteccao de outliers.
Quanto maior for o nivel de significancia, mais outliers espectrais
serao reconhecidos. Valores tipicos sao 5% ou 1%.
O nivel de significancia é utilizado da seguinte forma:

— A deteccdo de outliers automatica durante o desenvolvi-
mento do modelo considera o nivel de significancia no
momento da deteccao de outliers (ver abaixo).

— A deteccao de outliers na previsao de propriedades da
amostra considera o nivel de significancia no momento da
publicacdo do modelo.

2 Salvar o modelo

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Determinar o conjunto de dados de outliers e conjunto de
dados de validacao

A deteccao de outliers possibilita a criacao automatica de um conjunto
de dados de outliers. Os espectros que permanecerem podem ser dividi-
dos automaticamente em um conjunto de dados de calibracao ou um
conjunto de dados de validacao.

Se tiverem sido coletadas amostras separadas para calibracao e para vali-
dacao, as amostras podem ser atribuidas manualmente.

Pré-requisito:

= Na barra de funcdes Modelos, o modelo esta aberto (ver "Criar
modelo de quantificacdo", pdgina 67).

= O navegador esta no passo do processo Selecionar amostras.

1 Acessar a divisao do conjunto de dados

» Na area Lista de espectros, clicar em ('IP
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E aberto o didlogo Divisdo do conjunto de dados.

2 Determinar o conjunto de dados de outliers

Para atribuir espectros automaticamente ao conjunto de dados
de outliers, ativar o seletor Determinar outliers. A deteccao de
outliers automatica reconhece os seguintes tipos de outliers:
— Outliers espectrais com base em desvios nos espectros
— Outliers de valor de referéncia com base em anomalias nos
valores de referéncia

Caso necessario, adaptar Nivel de significancia. Quanto maior
for o nivel de significancia, mais outliers espectrais serao reconhe-
cidos. Valores tipicos sao 5% ou 1%.

3 Determinar o conjunto de dados de validacao

Na divisao automatica ocorre uma verificacao para que o conjunto
de dados de calibracao e o conjunto de dados de validagao sejam
representativos em relacdo a totalidade do material e independentes
um do outro.

Para atribuir espectros automaticamente ao conjunto de dados de
validacao, ativar o seletor Determinar conjunto de dados de
validacao.
— No campo Percentual, definir o percentual de espectros
que deverao ser utilizados para o conjunto de dados de
validacao, por exemplo, entre 20% e 30%.

4 Definir as opgoes

Definir as opcoes para atribuicao de conjunto de dados:

Aplicar a parametrizacao: aplicar o pré-tratamento de dados
e selecao de comprimento de onda aos espectros (ver "Parametri-
zar o modelo de quantificacao”, pdgina 87).

Aviso: alteracdes posteriores na parametrizacao ou no nivel de
significancia nao tém qualquer efeito sobre a atribuicao de con-
juntos de dados. A ndo ser que o conjunto de dados seja dividido
novamente.

Manter outliers: manter outliers existentes e nao considerar na
divisao. Esta opgao pode levar a um aumento do conjunto de
dados de outliers, mesmo sem alterar Nivel de significancia.
Manter conjunto de dados de validacao: manter o conjunto
de dados de validacdo existente e ndo considerar na divisao. Esta
opcao leva a um aumento do conjunto de dados de validacao,
mesmo sem alterar Percentual.
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Iniciar a divisao automatica
« Clicar em [Dividir].

O conjunto de dados sera dividido conforme as configuracdes reali-
zadas.

Verificar a divisao

Assim que pelo menos um espectro for selecionado na lista de espec-
tros, os espectros selecionados serao destacados na area Sobreposi-
cao de espectros.

Nas areas Histograma e Sobreposicao de espectros, os espec-
tros no conjunto de dados de calibragcao sao mostrados em azul,
0s espectros no conjunto de dados de validacao em verde e os
espectros no conjunto de dados de outliers em vermelho.

Na area Lista de espectros, as atribuicoes sao representadas pelos
seguintes icones:

|T4 O espectro esta atribuido ao conjunto de dados de cali-
bracao.

|Ti, O espectro esta atribuido ao conjunto de dados de vali-
dacao.

|T_) O espectro esta atribuido ao conjunto de dados de out-
liers.

Exibe dados em falta ou invalidos. Consultar a tooltip.

Divisao manual (opcional)

A divisdo manual pode ser executada com ou sem uma divisao auto-
matica prévia.

» Clicar com o botdo direito em um espectro para abrir o menu de
contexto. Atribuir o espectro ao respectivo conjunto de dados:

- Té) Registro de dados de calibracao
- Ti) Registro de dados de validacao
S Y Registro de dados de outliers
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E Atribuir varios espectros simultaneamente:

= Opcionalmente, colocar os espectros em uma ordem ade-
quada. Ordenar a lista de visao geral ao clicar em um titulo
de coluna.

= Selecionar varios espectros usando as teclas [CTRL] ou
[SHIFT].

= Abrir o menu de contexto ao clicar com o botao direito na
selecao. Atribuir os espectros selecionados.

8 Salvar o modelo

« Clicar em H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Histograma

O histograma apresenta 0 quao homogénea ¢ a distribuicao dos valores
de referéncia. Para isso, o histograma divide a faixa de valores de referén-
cia em 10 classes exatamente do mesmo tamanho.
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No exemplo ilustrado, os 12 valores de referéncia inteiros de 3% até 14%
sao divididos em 10 classes. A primeira classe compreende os valores de
referéncia 3% e 4%, a ultima classe compreende os valores de referéncia
13% e 14%. As outras 8 classes possuem, cada uma, somente 1 valor de
referéncia.

O exemplo comprova que 0s espectros no conjunto de dados de calibra-
¢do (azul) e no conjunto de dados de validacao (verde) estdo distribuidos
uniformemente pela faixa dos valores de referéncia.

Outliers

Os espectros atribuidos ao conjunto de dados de outliers sao exibidos
em vermelho. Eles podem ser outliers espectrais ou outliers de valor de
referéncia.

Os outliers devem ser examinados. Se um outlier se revelar como espectro
valido com valor de referéncia valido, ele pode ser atribuido ao conjunto
de dados de calibracdo ou ao conjunto de dados de validacao.
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5.3.2 Calcular o modelo de quantificacao

Um primeiro modelo pode ser calculado sem parametrizacao. Por meio
dele, é possivel obter uma escala de comparacao para as figuras de
mérito. E possivel avaliar melhor a influéncia de uma parametrizacao pos-
terior.

E Se ruidos ou outros artefatos inutilizarem alguns comprimentos de
onda, esses comprimentos de onda podem ser diretamente exclui-
dos (ver "Parametrizar o modelo de quantificacdo”, pdgina 87).

Calcular o modelo
Pré-requisito:

= Na barra de funcées Modelos, o modelo de quantificacdo esta aberto
e em primeiro plano.

1 Iniciar o calculo
« Calcular o modelo ao clicar em [Calcular].
H Se o botao [Calcular] estiver inativo, as seguintes causas
podem estar presentes:
= O modelo ja foi calculado e ndo houve alteracdes desde
entdo.
» Um dos passos do processo contém uma entrada incorreta.
No navegador, o passo do processo da area afetada é repre-

sentado em vermelho. O campo com a entrada incorreta
esta delineado em vermelho.

533 Validar o modelo de quantificacao

Definir o método de validacao cruzada
Pré-requisito:

= Na barra de funcées Modelos, o modelo de quantificacdo esta aberto
(ver "Criar modelo de quantificacdo”, pdgina 67).

1 Editar as propriedades do modelo

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em ‘_:

79



Desenvolvimento de modelo manual

= Sob Propriedades » Parametros » Validacao cruzada, defi-
nir o método de validacao cruzada:

— Este processo é recomendado para listas de espectros com
até 70 espectros Leave-One-Out.

— Para listas de espectros maiores, o processo K-fold é
recomendado. Quanto maior a Nimero de blocos, mais
tempo demora o calculo do modelo. Um valor tipico para k
é5.

O Algoritmo de distribuicao determina como os espec-
tros serao divididos em blocos individuais no conjunto de
dados de calibracao. O algoritmo de distribuicdo Random
seleciona os blocos aleatoriamente. O algoritmo de distri-
buicao Fixed Blocks (DUPLEX) seleciona os blocos de
maneira reprodutivel.

2 Salvar o modelo

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Validar o modelo de quantificacao
Pré-requisito:

= Na barra de fun¢des Modelos, o modelo de quantificacao esta aberto
e em primeiro plano.

= O modelo de quantificacao foi calculado (ver "Calcular o modelo de
quantificacdao”, pdgina 79).

1 Alternar para o passo do processo Validacao
= No navegador, alternar para o passo do processo Validacao ao
clicar em Validar o modelo de quantificacao.

Os dados do modelo de quantificacdo calculado serdo exibidos nas
areas Figuras de mérito, Diagrama de correlacao e Grafico de
influéncia.

Clicando em W os diagramas Grafico de loading e Grafico de
scores também podem ser exibidos.

2 Verificar as figuras de mérito

Na area Figuras de mérito, é apresentado um diagrama com as
seqguintes figuras de mérito:

= SEC: erro padrao da calibracao.
= SECV: erro padrao da validagao cruzada.
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= SEP: erro padrao da predicdo. Na analise de amostras desconhe-
cidas, esse numero é o melhor valor estimado para o erro de
previsao. O SEP é exibido somente se um conjunto de dados de
validacdo estiver disponivel.

As figuras de mérito (eixo y) sao apresentadas para diferentes quanti-
dades de varidveis latentes (eixo x).

Figuras de mérito

I
~
|

SEC, SECV, SEP
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Quantidade de variaveis latentes

Alinha vertical verde mostra o numero atualmente selecionado de
variaveis latentes. Na figura acima, foram selecionadas 3 variaveis
latentes. Em 3 variaveis latentes, o SECV com 0.14 % alcancou um
primeiro valor minimo.

ﬂ Numero de casas decimais na tabela

Para alterar o numero de casas decimais para as figuras de
mérito, no passo do processo Selecionar amostras na area

o
Lista de espectros clicar em (=%

Determinar o numero de variaveis latentes

O modelo de quantificagcao definitivo utiliza uma quantidade fixa de
variaveis latentes. Para o bom desempenho do modelo de quantifica-
cao, € essencial encontrar a quantidade ideal de variaveis latentes.

Mais variaveis latentes explicam mais variacoes espectrais no con-
junto de dados de calibragao. Por outro lado, uma quantidade exces-
siva de variaveis latentes explica variagdes ou ruidos muito especificos
levando a previsdes pouco precisas em amostras desconhecidas. I1sso
é denominado Adaptacao excessiva.

Menos variaveis latentes podem resultar em um modelo de quantifi-
cacao mais confiavel. Por outro lado, se a quantidade de variaveis
latentes for pequena demais, algumas variacoes espectrais relevantes
nao serao registradas. Consequentemente, as previsdes serao menos
precisas. Isso é denominado Adaptacao insuficiente.
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= Selecionar temporariamente uma quantidade adequada de varia-
veis latentes. Para isso, clicar duas vezes na linha correspondente
da tabela.
A quantidade de variaveis latentes selecionadas é identificada na

tabela por \/

Em caso de duvida, selecionar a quantidade sugerida pelo OMNIS
Software. Se o numero de variaveis latentes selecionado for dife-
rente do numero sugerido pelo sistema, o numero sugerido é
indicado por =>.

4 Verificar o diagrama de correlacao

O Diagrama de correlacao mostra resumidamente uma avaliagao
do desempenho do modelo de quantificacao. O diagrama representa
a correlacao entre os valores calculados (eixo x) e os valores de
referéncia (eixo y). Cada ponto representa uma amostra.

O diagrama de correlacao e as tabelas ao lado dele mostram, para
cada amostra, 0s seguintes valores:

Valor de Valor do parametro de referéncia
referéncia

Valor calcu-  Resultado do modelo de quantificacao
lado

Residuo Diferenca entre o valor calculado e o valor de
referéncia

E Numero de casas decimais na tabela

Para alterar o nUmero de casas decimais para os valores acima,
no passo do processo Selecionar amostras na area Lista de

[
espectros clicar em (=3

Os pontos azuis formam uma reta de regressao azul. Os pontos
verdes formam uma reta de regressao verde.

A reta de regressao mostra a relacao sistémica entre os valores calcu-
lados e os valores de referéncia. E ideal que a reta de regressao tenha
um slope de 1 e uma interceptacao de 0. Também é ideal que todas
as amostras estejam diretamente nas linhas. Nestes casos, em todas
as amostras o valor calculado corresponde ao valor de referéncia.
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Diagrama de correlacao
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O diagrama de correlacao mostra diferentes tipos de erros:

» Erros sistémicos podem ser considerados desvios que a reta de
regressao apresenta em relacao as retas ideais (slope= 1, intercep-
tacaoy =0).

» Erros de aleatoriedade: quanto mais espalhados os pontos
estiverem ao redor da reta de regressao, maiores sao 0s erros de
aleatoriedade.

Na figura, ha varios pontos escondidos atras de outros pontos. A reta
de regressao azul esta escondida atras da reta de regressao verde.

» Na area Figuras de mérito, selecionar outra quantidade de
variaveis latentes. Observar as alteracdes no diagrama de correla-
cao.

H Manuseio do diagrama
A exibicao do diagrama pode ser personalizada e pontos uni-
cos ou multiplos podem ser selecionados (ver capitulo 11.3,
pdgina 167).

Verificar o grafico de influéncia

O Grafico de influéncia descreve as propriedades caracteristicas
dos espectros e ajuda a identificar outliers espectrais.

Um grafico de influéncia pode ser exibido para o método de calculo
PLS ou PCA. Selecionar um método de calculo da lista:

» PLS (regressao por minimos quadrados parciais)
A PLS usa as informacdes relevantes dos espectros e os valores de
referéncia. A PLS é a base do modelo de quantificacao.

» PCA (analise de componentes principais)
A PCA extrai as informacoes relevantes dos espectros.
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E Ambos os graficos de influéncia PLS e PCA consideram os pré-
-tratamentos de dados definidos e as faixas de comprimento
de onda (ver "Parametrizar o modelo de quantificacdao”,
pdgina 87).

Os valores de referéncia influenciam o grafico de influéncia
PLS, mas nao influenciam o grafico de influéncia PCA. A Unica
excecao é que cada ponto pode ser marcado como possivel
outlier devido a um valor de referéncia extremo.

A quantidade selecionada de variaveis latente influencia o gra-
fico de influéncia PLS, nas nao influencia o grafico de influéncia
PCA. No PCA, a quantidade de componentes principais é esco-
lhida de forma que a variancia declarada seja de pelo menos
95%.

Exemplo: grafico de influéncia PLS dos espectros EtOH com base em
3 varidveis latentes

oy a A R2
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0.30 —
3 |
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8
Hotellings T2

E Manuseio do diagrama
A exibicao do diagrama pode ser personalizada e pontos uni-
cos ou multiplos podem ser selecionados (ver capitulo 11.3,
pdgina 167).

Cada ponto representa um espectro. Valores Hotelling 72 e residuos
Q altos indicam possiveis outliers.

Espectros com altos valores para Hotellings 72 indicam uma composi-
cao extrema das amostras afetadas. Essas amostras tém um grande
impacto no modelo. Se o valor de referéncia de tal amostra estiver
incorreto, a previsao de amostras semelhantes pode levar a resulta-
dos incorretos.

Espectros com altos residuos Q exibem peculiaridades que nao foram
modeladas com sucesso. Por exemplo, porgue componentes quimi-
Cos incomuns estao presentes nas amostras afetadas.
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H As linhas tracejadas mostram os valores criticos (valores limite)
para o nivel de significancia definido.

A figura acima nao mostra nenhum outlier possivel. Todos os pontos
estao claramente dentro das linhas tracejadas.

Verificar o grafico de scores

ﬂ Enquanto o valor Hotelling T2 de um espectro resume 0s scores
de todas as varidveis latentes em um unico valor, o grafico de
scores permite uma analise ainda mais detalhada dos scores.

O grafico de scores para modelos de quantificacao é baseado no
método de calculo PLS e leva em consideracao os pré-tratamentos
de dados definidos e as faixas de comprimento de onda (ver "Para-
metrizar o modelo de quantificacdo", pdgina 87).

Cada ponto representa um espectro. Os scores das duas primeiras
variaveis latentes podem ser lidos no eixo x e no eixo y. Por meio

de { E Propriedades, também é possivel exibir todos os outros
pares de variaveis latentes. Os scores sao normalizados, cada variavel
latente recebe 0 mesmo peso.

Exemplo: grafico de scores dos espectros EtOH para as variaveis
latentes 1 e 2:
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[ Manuseio do diagrama
A exibicao do diagrama pode ser personalizada e pontos uni-

cos ou multiplos podem ser selecionados (ver capitulo 11.3,
pdgina 167).

Os pontos estdo concatenados como em um colar de pérolas. Isso
se deve as distancias regulares entre os valores de referéncia e a
auséncia de variacoes adicionais nas amostras. Neste caso, é possivel
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se perguntar se todas as amostras esperadas futuramente foram
consideradas.

Com o maior numero de variaveis latentes que explica a quantidade
sempre menor de variancia, esse efeito nao é mais visivel, conforme
mostra a figura a seguir.

Exemplo: grafico de scores dos espectros EtOH para as variaveis
latentes 3 e 4:

e RS R2
Grafico de scores 7?29
VR 'y
04-= ®
< 02—
2 - ® ‘o b
2 ]
2 00-= o : ¢
- ] ® ® ® ®
[ 7 ®
B-0,2 - ° ®
=
0,4 —_I ® °
HI|||||||||||||||||||I||||||||||||||||||||||||||I*
04 03  -02 -0,1 0,0 01 02 03 04 05
Variavel latente 3 AU

Em ambas as figuras, o conjunto de dados de validagao (pontos
verdes) ocupa aproximadamente o mesmo espaco do que o conjunto
de dados de calibragao (pontos verdes) dentro das variaveis latentes.
N&o é possivel reconhecer potenciais outliers.

7 Registrar ou excluir os outliers

» Verificar cuidadosamente os possiveis outliers.
= Se for atribuido outro conjunto de dados as amostras, atribuir
todos em um passo:

— No grafico de influéncia, no diagrama de correlacao ou
no grafico de scores, selecionar todos os novos pontos a
serem atribuidos (ver "Selecionar vdrios pontos ou curvas”,
pdgina 169).

— Abrir o menu de contexto ao clicar com o botdo direito
em um dos pontos selecionados. Selecionar o conjunto de
dados adequado.

— Ao clicar em [Calcular], calcular novamente o modelo de
quantificacao.

= ApOs a nova atribuicdo ao espectro, validar novamente o modelo
de quantificacao.

8 Salvar o modelo

=« (licarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
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Duplicar o modelo de quantificacao

O modelo de quantificacdo pode ser duplicado para acessar o estado
atual, caso necessario:

1. Salvar o modelo de quantificacao.
2. Em Modelos » Modelos de quantificacao, selecionar o modelo
de quantificacao.

3. Duplicar o modelo de quantificacao selecionado ao clicar em l}j
4.  Abrir o modelo de quantificacao duplicado e continuar a otimizacao.

Parametrizar o modelo de quantificacao

O passo do processo Parametrizar o modelo de quantificacao possi-
bilita uma otimizacao automatica ou manual dos espectros. Os artefatos e
nao linearidades serdao corrigidos. A execucao correta aprimora a parame-
trizacdo, a exatiddo e a robustez do modelo.

A parametrizacao é aplicada a:

= todos os espectros no conjunto de dados de calibracao
= todos 0s espectros no conjunto de dados de validacao e no conjunto
de dados de outliers

E Na previsao na area de trabalho Amostras, o espectro de uma
amostra é registrado e avaliado com um modelo. A parametrizagao
definida no modelo também é aplicada a este espectro.

Ha disponiveis duas possibilidades de parametrizacao:

» Definir as faixas de comprimento de onda a serem utilizadas.
» Utilizar pré-tratamentos de dados para colocar os espectros em uma
forma mais adequada.

Parametrizacao automatica

Otimizar a parametrizacao
Pré-requisitos:

= Na barra de funcées Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano.

1 Passo do processo ‘Parametrizar o modelo de quantificacao’

= No navegador, clicar no passo do processo Parametrizar o
modelo de quantificacao.
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2 Definir o pré-tratamento de dados e as faixas de compri-
mento de onda

= Na area Sobreposicao de espectros, clicar no botao [Otimizar
a parametrizacao].
Aviso: Os pré-tratamentos de dados e faixas de comprimento de
onda existentes sao substituidos.

3 Parametrizacao manual (opcional)

= Se necessario, os pré-tratamentos de dados e as faixas de com-
primento de onda podem continuar sendo processados manual-
mente.

Parametrizacao manual

A parametrizacdo manual comeg¢a com um exame visual dos espectros no
passo do processo Selecionar amostras.

Representar os espectros
Pré-requisito:

» Na barra de funcdes Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano.

1 Passo do processo 'Selecionar amostras'

= No navegador, clicar no passo do processo Selecionar amos-
tras.

Neste passo do processo, 0s espectros podem ser examinados simul-
taneamente em forma de uma tabela e em forma de curva.

2 Examinar os espectros

= Manuseio de tabelas (ver capitulo 11.2, pdgina 166)
= Manuseio de diagramas (ver capitulo 11.3, pdgina 167)

3 Passo do processo 'Parametrizar o modelo de quantificacao’

= No navegador, clicar no passo do processo Parametrizar o
modelo de quantificacao.
= Na area Pré-tratamentos de dados, abrir a lista de selecdo com

WV e selecionar a area Grafico de loading.

Neste passo do processo, 0s espectros podem ser examinados simul-
taneamente em forma de curva e em Grafico de loading. O Grafico
de loading mostra como as variaveis de comprimento de onda origi-
nais contribuem para compor cada variavel latente.
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Proximos passos

= Selecao de comprimento de onda manual (ver "Selecdo de compri-
mento de onda manual”, pdgina 89)

= Definir o pré-tratamento de dado manualmente (ver "Definir o pré-tra-
tamento de dado manualmente”, pdgina 92)

Selecao de comprimento de onda manual

Uma selecao de comprimento de onda pode aprimorar 0 modelo de
quantificacao. Exemplo: caso haja altos ruidos de valores de absorbancia,
as areas com os comprimentos de onda afetados podem ser excluidas.

O modelo utiliza as faixas de comprimento de onda definidas. Se
nenhuma faixa de comprimento de onda estiver definida, o modelo utiliza
todos os comprimentos de onda.

Exibir os espectros e loadings
Pré-requisitos:

= Na barra de fun¢des Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano.

1 Passo do processo '‘Parametrizar o modelo de quantificacao’

= No navegador, clicar no passo do processo Parametrizar o
modelo de quantificacao.

= Exibir simultaneamente as areas Sobreposicao de espectros,
Grafico de loading e Faixa de comprimento de onda.

Sobreposicao de espectros

As bandas de absorcao de H,0 genéricas podem ser consultadas em um
diagrama para servir como ponto de orientacao aproximado. As bandas
de absorcdo de H,0 se estendem de 1400 até 1450 nm e de 1900 até
1980 nm.

Sobreposicao de espectros

VI |

Absorvancia

1300 1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000 2100 2200
Comprimento de onda

Os espectros EtOH apresentam variacdes claramente visiveis conforme os
diferentes teores de H,O das amostras (areas A e B).
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Porém, ha uma diferenca entre as 2 areas. Ao contrario da area B (de
1900 até 2000 nm), a area A (de 1350 até 1550 nm) apresenta distancias
verticais regulares entre as linhas conforme as distancias regulares dos
valores de referéncia.

Grafico de loading

Loadings mostram como as variaveis de comprimento de onda originais
contribuem para compor cada variavel latente.

Gréfico de loading HZO ? 82
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Comprimento de onda

As areas ja identificadas A (de 1350 até 1550 nm) e B (de 1900 até

2000 nm) apresentam os maiores loadings, principalmente para a variavel
latente 1 (verde). Portanto, essas sao as areas que mais contribuem para a
formacao da variavel latente 1.

ﬂ E irrelevante se os loadings s&o positivos ou negativos.

Devido aos artefatos na area B, parece ser Util testar um modelo com base
na area A (de 1350 até 1550 nm).

Definir as faixas de comprimento de onda
Pré-requisito:

» Na barra de funcées Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano (ver "Criar modelo de quantificacao”, pdgina 67).

» O navegador esta no passo do processo Parametrizar o modelo de
quantificacao.

1 Adicionar a faixa de comprimento de onda
= Na area Faixa de comprimento de onda, adicionar uma faixa

=F.

de comprimento de onda ao clicar em

Faixa de comprimento de onda ? EZ
— _ _ =3
# Comprimento inicial de onda Comprimento final de onda
1 1000.0 2250.0 x

Uma faixa de comprimento de onda sera adicionada. A faixa cobre
primeiramente todos os comprimentos de onda.
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2 Determinar a faixa de comprimento de onda

Determinar a faixa de comprimento de onda de uma das seguintes
formas:

Para determinar a faixa de comprimento de onda por meio da
entrada de numeros, inserir Comprimento inicial de onda e
Comprimento final de onda nos campos de introducdo corres-
pondentes.
Para determinar a faixa de comprimento de onda no diagrama,
proceder da sequinte forma:

— Na area Sobreposicao de espectros, clicar em [Ativar o

deslocamento].
— Mover o cursor para a margem esquerda da area destacada

até que o cursor seja exibido como -+

— Com o botao esquerdo do mouse pressionado, deslocar a
margem esquerda até a posicao desejada.

— Repetir o mesmo processo no lado direito da area desta-
cada.

— Para mover uma faixa de comprimento de onda, mover o
cursor sobre a area até que o cursor seja exibido como .
Com o botdo esquerdo do mouse pressionado, deslocar a
faixa para a esquerda ou para a direita.

— Clicar em [Desativar o deslocamento].

3 Adicionar outras faixas de comprimento de onda

Outras faixas de comprimento de onda podem ser adicionadas ao

clicarem = +F.

ﬂ As faixas de comprimento de onda nao devem se sobre-

por
Primeiramente, uma nova faixa de comprimento de onda se
sobrepde as outras faixas de comprimento de onda existentes.
Adaptar a faixa de comprimento de onda de modo que nao
haja mais sobreposic¢oes.

4 Calcular o modelo

Calcular o modelo ao clicar em [Calcular].

5 Validar o modelo

No navegador, alternar para o passo do processo Validacao ao
clicar em Validar o modelo de quantificacao.

Validar o modelo. Comparar as figuras de mérito com o modelo
criado anteriormente.
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Figuras de mérito
1

ES

°
@
1

SEP

SEC, SECV,

Quantidade de variaveis latentes

Para o teor de agua em EtOH e uma faixa de comprimento de

onda de 1350 até 1550 nm, parece ser suficiente uma Unica variavel
latente ao invés de 3 variaveis latentes ao utilizar a faixa de compri-
mento de onda completa. O SECV é semelhante em ambos os casos:
0,13% e 0,14%.

Uma variavel ao invés de 3 variaveis é um aprimoramento significa-
tivo. Variancias irrelevantes foram eliminadas com sucesso. O novo
modelo com menos variaveis é presumivelmente mais robusto.

6 Salvar o modelo

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Se a selecao de comprimento de onda recém-criada for levada em
consideragao na divisao do conjunto de dados ou na deteccao de
outliers, o conjunto de dados podera ser dividido novamente.

5.3.4.2 Definir o pré-tratamento de dado manualmente

Um pré-tratamento de dados adequado pode aprimorar o modelo de
quantificacao. Exemplo: deslocamentos da linha de base nao contém
informacdes relevantes para a maioria das aplicacdes e podem ser removi-
dos.

Espectros EtOH

Sobreposicao de espectros ?2 21

I |
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Absorvéncia
o o o
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Comprimento de onda nm

Em espectros EtOH, pequenos deslocamentos de linha de base entre os
espectros sao visiveis ao aumentar a faixa de 1000 até 1200 nm. Eles
sao deslocamentos de linha de base constantes (independentes do com-
primento de onda).
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E Os deslocamentos de linha de base sao devidos a formacao de
bolhas de gas em uma amostra propositalmente nao desgaseificada
para fins de demonstracao em uma cubeta de fluxo.

Um liquido transparente geralmente nao apresenta deslocamentos
de linha de base dessa magnitude.

O deslocamento de linha de base pode ser corrigido com um pré-trata-
mento de dados.

Definir o pré-tratamento de dado manualmente
Pré-requisitos:

= O navegador esta no passo do processo Parametrizar o modelo de
quantificacao.

1 Adicionar o passo de pré-tratamento de dados
» Na area Pré-tratamentos de dados, adicionar um passo de

pré-tratamento de dados ao clicar em =3

» No campo Pré-tratamento de dados, selecionar o tipo de pré-
-tratamento de dados e preencher os campos correspondentes.
Exemplo de Gap-Segment com uma derivada de primeira ordem
que remove deslocamentos de linha de base constantes (indepen-
dentes do comprimento de onda):

a R2
Pré-tratamentos de dados ?7 029
# Pré-tratamentos de dados
1 Gap-Segment v
Ordem de derivacao Tamanho de segmento Distancia entre segmentos x
1 10.0 0.0

Os espectros pré-tratados sao exibidos imediatamente na area
Sobreposicao de espectros.

Apos o pré-tratamento de dados, 0s espectros tém outra aparéncia.

Sobreposicao de espectros ? o8

_Intensidade

L B e e e B B e e e e i e e B e e S I e

1000 1100 1200 1300 1400 1500 1800 1900 2000 2100 2200
nm

1 0_0 700
Comprimento de onda

No caso de espectros EtOH, os deslocamentos de linha de base
constantes sao removidos.
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2 Adicionar outros passos de pré-tratamentos de dados
Outros passos de pré-tratamentos de dados podem ser adicionados

==
=

ao clicarem = %.

H Ao utilizar diversos passos de pré-tratamento de dados, a

ordem pode ser decisiva. Gap-Segment ou Savitzky-Golay sao
utilizados preferencialmente em relacdo a SNV e SNV preferen-
cialmente em relacao a Detrend.

Ao clicar em S=4 ¢ S8V, ¢ possivel deslocar linhas para cima
ou para baixo para definir a ordem.

3 Calcular modelo

Calcular o modelo ao clicar em [Calcular].

4 Validar modelo

No navegador de modelos, clicar em Validar o modelo de
quantificacao para alternar para o passo do processo Validacao.
Validar o modelo. Comparar as figuras de mérito com os modelos
criados anteriormente.

Figuras de mérito

X
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Quantidade de variaveis latentes

No caso de teor de H,0 em EtOH com uma faixa de comprimento
de onda de 1350 até 1550 nm e um Gap-Segment com ordem de
derivacao 1, uma unica variavel latente ainda parece ser suficiente. O
SECV foi minimamente aprimorado para 0,12%.

Como os deslocamentos de linha de base ndo contém informacoes
relevantes para esta aplicacao, o pré-tratamento de dados pode ser
mantido apesar do aprimoramento minimo.

5 Salvar o modelo

=« (licarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].



Modelo de quantificacdao

Se for necessario considerar o novo pré-tratamento de dados criado
na divisdo do conjunto de dados ou na deteccao de outliers, o
conjunto de dados pode ser dividido novamente.

5.4 Publicar o modelo de quantificacao

Para que um modelo possa ser utilizado em determinacdes, 0 modelo
deve ser publicado. Isso permite continuar a desenvolver o modelo sem
influenciar a versao publicada e as determinacdes executadas com ele.

Publicar o modelo de quantificacao
Pré-requisito:

= O modelo foi calculado e salvo.
= O modelo esta aberto.
= A quantidade desejada de variaveis latentes foi selecionada.

1 Abrir o dialogo

» Clicarem 'E] para abrir o didlogo Publicar o modelo de quan-
tificacao.

Y Se o modelo ja tiver sido publicado e utilizado em métodos
anteriormente, esses métodos podem ser automaticamente
atualizados ao ativar a caixa de controle Atualizar métodos.

Aviso: nao serao atualizados automaticamente;

= Métodos abertos

» Métodos assinados e publicados

» Se o filtro de permissdes de dados estiver ativado: métodos
sem permissoes de dados do usuario que fez login atual-
mente

2 Publicar
= Ao clicar em [Publicar], publicar o modelo.

Em Modelos » Modelos de quantificacao, é exibida a ultima
versao publicada:

. W o BB x ?2d

Nome Versao Tipo Ultima vers&o publicada

N

O comando PREDICT podera acessar a versao publicada do modelo.
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[} Visao geral de modelos
Se forem selecionados um ou mais modelos de quantificacao,
a visao geral de modelos exibe no lado direito os dados mais
importantes em uma visao geral (no maximo 5 modelos dife-
rentes).
Se a Uultima versao salva nao corresponder a ultima versao
publicada, a visao geral de modelos exibe as duas versoes.

5.5 Correcao da interceptacao do eixo y / slope

A Correcao da interceptacao do eixo y / slope permite a correcao
de erros sistémicos na aplicacdo de um modelo de quantificacao. O pré-
-requisito para isso € um modelo de quantificacao robusto e confidvel. Os
erros devem ser estatisticamente significativos, mas ndo muito grandes.

ﬂ Erros sistémicos podem ser vistos no diagrama de correlacao como
desvios das retas de regressao em relacao as retas ideais (slope = 1,
interceptacao y = 0).

Erros de aleatoriedade também podem ser vistos no diagrama de
correlacao. Quanto mais espalhados os pontos estiverem ao redor
da reta de regressao, maiores sao o0s erros de aleatoriedade. Os
erros de aleatoriedade nao podem ser corrigidos com a correcao da
interceptacao do eixo y / slope.

Uma correcao da interceptacao do eixo y / slope € utilizada nos seguintes
Casos:

» Se um modelo de quantificacdo for revalidado ou monitorado com
amostras de controle e for constatado que as figuras de mérito nao
correspondem mais aos requisitos, p. ex., devido a alteracbes no ambi-
ente.

» Se um modelo de quantificacao tiver sido criado com espectros XDS/DS
importados (ver "Troca de XDS/DS Analyzer (quantificacdo)", pdgina
179).

Ha disponiveis 2 correcoes:

= Viés: corrige o viés — o desvio médio entre os valores de referéncia e
os valores calculados das amostras.
Apos a correcdo, o viés é igual a 0.

= Correcao da interceptacao do eixo y / slope: corrige o slope e a
interceptacao y das retas de regressao no diagrama de correlacao.
ApOs a correcao, o slope é igual a 1 (corresponde a uma reta de 45°) e
a interceptacao y € igual a 0.
Aviso: apos uma correcao da interceptacao do eixo y / slope, o viés é
igual a 0.
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E A correcao de viés e, principalmente a correcao da interceptacao do
eixo y / slope, devem ser aplicadas com cuidado.
Se os erros nao forem estatisticamente significantes, ndo se deve
aplicar qualquer correcao. Se os erros forem estatisticamente signi-
ficantes, eles devem ser examinados profundamente. Se possivel,
a causa dos erros deve ser eliminada. Somente se os erros nao
puderem ser solucionados por uma razao justificavel, podera ser
aplicada uma corregao de viés ou uma correcao da interceptagao do
eixo y / slope.

Observar o niumero de amostras:

= Para um valor estimado confiavel do viés, sao necessarias pelo menos
20 amostras.

= Para um valor estimado confidvel do slope, sao necessarias pelo menos
30 amostras.

Preparar as amostras

A correcao da interceptacao do eixo y / slope geralmente é realizada com
amostras utilizadas para a revalidacao do modelo de quantificacao ou com
amostras de controle utilizadas para o monitoramento do desempenho do
modelo de quantificacdo.

= Montar as amostras em Listas de amostras ou Resultados de
busca.
= Assegurar que toda amostra contenha o seguinte:
— Um valor de referéncia para o parametro a ser corrigido.
— Um espectro.
— Um valor calculado para cada espectro.

Criar a correcao da interceptacao do eixo y / slope

E Se for necessario corrigir varios modelos de quantificacao, criar
uma correcao da interceptacao do eixo y /slope separada para
cada modelo.

1 Criar uma nova correcao da interceptacao do eixo y / slope
» Em Modelos » Correcoes da interceptacao do eixoy /

inclinacao, clicar em |Z+.

2 Nomear a correcao da interceptacao do eixo y / slope

= Inserir um nome adequado no campo Nome, p. ex., 0 nome
do modelo de quantificacao a ser corrigido ou outro nome seme-
lhante.
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3 Selecionar as amostras
= Selecionar uma ou mais Listas de amostras ou Resultados de
busca a partir das quais deverao ser utilizadas amostras para a
criacao da correcao da interceptacao do eixo y /slope.

Criar corre¢ao da interceptacao do eixo y / slope

Nome

]

Listas de amostras Resultados de busca
Nome Salvo Modelo de quantificacdo, versao
] |

4 Selecionar modelo de quantificacdo

A lista Modelo de quantificacao, versao exibe todos os modelos
de quantificacao que podem ser corrigidos com as amostras selecio-

nadas.
Nome Salvo Modelo de quantificacdo, versao
]

* Na lista Modelo de quantificacao, versao, selecionar os
modelos de quantificacdo a serem corrigidos.

« Clicar em [Continuar].

5 Selecionar os parametros de referéncia
O campo Parametro de referéncia / unidade do modelo de
quantificacao mostra como o parametro de referéncia esta nome-
ado no modelo de quantificacao selecionado.

A lista Parametros de referéncia lista todos os parametros de
referéncia disponiveis das amostras selecionadas.

Selecionar parametro de referéncia

Nome

|
Parametro de referéncia / unidade do modelo de quantificacdo
|

Parémetro de referéncia Unidade

= Nesta lista, selecionar o parametro de referéncia desejado.
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H Caso o parametro de referéncia desejado tenha varias denomi-
nacdes nas listas de amostras ou resultados de busca, podem
ser selecionadas todas estas denominacoes.

Confirmar a entrada
= Cligue em [Criar] para criar a nova correcdao da interceptacao do
eixo y / slope.

A correcao sera calculada com base nos valores de referéncia e nos
valores calculados das amostras selecionadas.

Uma nova guia mostra a correcao da interceptacao do eixo y / slope.
A area Amostras lista as amostras selecionadas.

2 R2

Amostras ¢\

Nome da amostra Nome da subamostra Valor de referéncia Valor calculado Valor corrigido

[ o —
|Tz_,——
|TL,——
|TL,——
12 e ——

Tipo da correcao
Selecionar o tipo da correcao Viés ou Slope/Interceptacao Y.

Tipo da correcao: @® Viés QO Slope / interceptacéo y

Marcar o outlier

= Para marcar o espectro como outlier, clicar no espectro com o
botao direito na area Amostras e exclui-lo do calculo com Mar-
car a amostra como outlier.

O simbolo T—> marca o espectro como outlier. O espectro sera remo-
vido da area Diagrama de correlacao e de todos os calculos.

= Para ndo marcar mais o espectro como outlier, clicar novamente
no espectro com o botdo direito e em Cancelar a marcacao da
amostra como outlier.

O espectro sera novamente marcado com Té) O espectro aparecera
novamente na area Diagrama de correlacao e sera incluido em
todos os calculos.
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E Com o auxilio das teclas [CTRL] ou [SHIFT], é possivel sele-
cionar varios espectros e depois alterar todos eles simultanea-
mente.

Para remover um espectro da selecao, clicar no espectro com a
tecla [CTRL] pressionada.

9 Diagrama de correlacao

Para cada espectro, a area Diagrama de correlacao mostra 2
pontos com o mesmo valor de referéncia no eixo y, mas diferentes
valores no eixo x:

= O ponto azul mostra no eixo x o valor calculado previsto do
modelo de quantificacao.

— Posicionar o cursor sobre um ponto para mostrar seu resi-
duo, ou seja, a diferenca entre o valor calculado e o valor
de referéncia.

= O ponto verde mostra no eixo x o valor corrigido. O valor corri-
gido depende do tipo da correcao (viés ou slope / interceptacao
y).

— Posicionar o cursor sobre um ponto para mostrar seu resi-
duo, ou seja, a diferenca entre o valor corrigido e o valor de
referéncia.

Diagrama de correlacao para uma correcao de viés

Diagrama de correlacio ? o7
0 «I ’
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o
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Valor calculado %

Os valores calculados (pontos azuis) serao corrigidos ao redor do viés.
A reta de regressao corrigida (verde) corta a reta ideal tracejada em
45°, de modo a resultar em um viés de 0.
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O exemplo no diagrama de correlagao acima resulta em um aprimo-
ramento do SEP de 0,82 para 0,24.
Para um valor estimado confiavel do viés, sao necessarias pelo

menos 20 amostras.

Diagrama de correlacao para uma correcao da intercepta-
cao do eixo y / slope

2 R2

Diagrama de correlacao E
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Os valores calculados (pontos azuis) serao corrigidos ao redor do
slope e da interceptacao y. Os valores corrigidos (pontos verdes) tém
uma reta de regressao ideal (45°, interceptacao y 0).

O exemplo no diagrama de correlacao acima resulta em um aprimo-
ramento do SEP de 0,86 para 0,12.

ﬂ Para um valor estimado confidvel do slope, sao necessarias
pelo menos 30 amostras.

10 Valores de correcao

Na area Valores de correcao sao exibidos em uma tabela o SEP,
o slope e a interceptacao y, respectivamente sem correcao, com
correcao de viés e com correcao da interceptacao do eixo y slope:

» SEP informa o erro padrao da predicao.

» O coeficiente Slope e o Interceptacao Y convertem os valores
calculados (pontos azuis) nos valores corrigidos (pontos verdes):
Valor corrigido = valor calculado x slope + interceptacdo y
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11

R2
"]

Valores de correcao ?
SEP Slope Interceptacao y
Sem correcao

Correcao de viés

Corre¢do da interceptacdo do eixo y / slope I_—'_l I_—'_l

A tabela contém os seguintes dados dos valores calculados
(pontos azuis):

= O slope da reta de regressao (1).

= Ainterceptacao y da reta de regressao (2).

» O viés da reta de regressao (3).

Publicar a correcao da interceptacao do eixo y / slope

= Verificar novamente se o tipo da correcao correto (viés ou slope /
interceptacao y) foi selecionado.

= Ao clicarem 'E] abrir o dialogo Publicar a correcao da inter-
ceptacao do eixo y / slope.

» (Clicando em [Publicar e fechar], publicar a correcao da inter-
ceptacao do eixo y / slope.

A correcao da interceptacao do eixo y / slope é publicada e, ao
mesmo tempo, salva. A guia é fechada e a correcdo da interceptacao
do eixo y / slope é exibida na lista de visao geral.

E Uma correcao da interceptacao do eixo y / slope publicada nao
pode mais ser aberta e nem editada posteriormente.

O comando PREDICT podera acessar a versao publicada da correcao
da interceptagdo do eixo y / slope.
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6 Modelo de identificacao

E Um esclarecimento da sequéncia no OMNIS Software pode ser
encontrado no anexo (ver "Desenvolvimento de um modelo”,
pdgina 186).

Um modelo de identificacdo fornece de acordo com cada uso:

» Uma identificacao de uma amostra desconhecida (p. ex., frutose). O
resultado é um nome do produto.

» Uma verificacao do pertencimento de produto (p. ex. frutose) de
uma amostra. O resultado é sim/ndo — verificacdo bem-sucedida ou
fracassada.

6.1 Criar o modelo de identificacao

Criar o modelo de identificacao
Pré-requisito:

= Um conjunto de dados com espectros e nomes de produto foi criado
(ver "Registrar os espectros”, pdgina 61).

1 Criar e nomear um modelo de identificacao

A

= Em Modelos » Modelos de identificacao, clicar em T1+.
Um novo modelo de identificacao é exibido em uma nova guia.

= Inserir um nome adequado no campo de introducao Nome do
modelo de identificacao.

2 Selecionar as amostras

= Exibir todas as listas de amostras ao clicar em Listas de amos-
tras.
= Selecionar todas as listas de amostras preparadas.
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Criar modelo de identificacao

Nome do modelo de identificagdo

Listas de amostras Resultados de busca Importacao XDS/DS

Nome Salvo Produto Quantidade de espectros

As amostras também podem ser selecionadas por um resultado
de busca. Além disso podem ser importadas amostras de equi-
pamentos XDS e DS (ver "Troca de XDS/DS Analyzer (quantifi-
cagdo)", pdgina 179).

E A selecao de amostras pode ser adaptada posteriormente.

A selecao deve conter amostras com um parametro de produto. A
coluna Produto lista os produtos contidos.

3 Criar o modelo de identificacao
= C(licar em [Criar].

= Salvar o modelo: clicar em H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Selecionar as amostras e dividir o conjunto de dados

A guia do modelo de identificacao mostra na parte superior uma barra de
navegacao horizontal, o navegador. O navegador o orienta nos passos
seguintes do desenvolvimento de modelo.

o ] L
Selecionar amostras Parametrizar o modelo de Validar o modelo de
identificacao identificacao

ﬂ Apresentacao de espectros
Nos 3 passos do processo, os espectros individuais sao exibidos na
forma de curvas, pontos ou linhas de tabela.
Os espectros selecionados sao destacados simultaneamente em
todas as apresentacdes e passos do processo.
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] Tabelas e diagramas
O manuseio de tabelas e diagramas é descrito no anexo:
= Manuseio de tabelas (ver capitulo 11.2, pdgina 166)
= Manuseio de diagramas (ver capitulo 11.3, pdgina 167)

Passo do processo 'Selecionar amostras'
A area Lista de produtos mostra os produtos das amostras selecionadas:

Lista de produtos 4 x

Produto Quantidade de espectros  Grupo de produtos

Cada produto é identificado por uma cor de produto. Ao clicar em uma
cor de produto, é possivel selecionar outra cor.

Assim que for selecionado pelo menos um produto na lista de produtos, a
area Lista de espectros exibira todos os espectros dos produtos selecio-
nados:

Lista de espectros db e+ Db ? ;g
Nome da amostra Nome da subamostra  Fonte Produto

v B

v B

S|

v g

v g

Um campo de introducao exibe cada um dos produtos pertencentes a
amostra (marcados em laranja na imagem).

Os icones a seguir simbolizam a atribuicao aos conjuntos de dados:

|T£) O espectro esta atribuido ao conjunto de dados de calibra-
cao.

|Ti, O espectro esta atribuido ao conjunto de dados de valida-
cao.

| % O espectro esta atribuido ao conjunto de dados de outliers.

Exibe dados em falta ou invalidos. Consultar a tooltip.

Os espectros na area Lista de espectros também aparecem na area
Sobreposicao de espectros e sao exibidos da seguinte forma:
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Espectros no conjunto de dados de calibragdo em azul, espectros no
conjunto de dados de validacao em verde e espectros no conjunto de
dados de outliers em vermelho.

Se o seletor Exibir cores de produto estiver ativado, os espectros sao
exibidos nas respectivas cores de produto.

O passo do processo Selecionar amostras permite fazer o sequinte:

Adaptar a selecao de amostras

Adicionar mais espectros ou excluir espectros.
Dividir o conjunto de dados

Divisdo do conjunto de dados automatica ou manual:

— Conjunto de dados de calibracao: o modelo sera calculado
novamente com os espectros e pertencimentos de produto do
conjunto de dados de calibracao.

— Conjunto de dados de validacao: os espectros e pertenci-
mentos de produto do conjunto de dados de validacao servem
exclusivamente para a validacdo do modelo.

— Conjunto de dados de outliers: o conjunto de dados de
outliers ndo influencia o modelo ou a validacdo dele. Os outliers
sao apresentados somente por motivos informativos em algumas
tabelas.

Um modelo pode ser desenvolvido sem conjunto de dados de vali-
dacao, p. ex., quando estiver disponivel apenas uma quantidade
limitada de amostras em uma primeira fase ou quando a validacao
for efetuada exclusivamente com um conjunto de dados externo.

Adaptar a selecao de amostras

Pré-requisito:

Na barra de funcdes Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano (ver "Criar o modelo de identificacdo", pdgina 103).
O navegador esta no passo do processo Selecionar amostras.

1 Adicionar ou excluir os espectros
A selecao de amostra e o pertencimento aos produtos podem ser
adaptados a qualquer momento na area Lista de espectros:
= Para selecionar as amostras cujos espectros devem ser adiciona-

dos a lista de espectros, clicar em LV
= Para remover espectros da lista de espectros, selecionar os espec-

tros e clicar em k=,
Aviso: as respectivas amostras, inclusive os espectros, permane-
cem no banco de dados.
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2 Alterar pertencimento ao produto

= Selecionar todos 0s espectros aos quais deve ser atribuido outro
produto.
» Clicar com o botdo direito nos espectros selecionados e selecionar
Atribuir produto no menu de contexto.
F exibida uma janela de entrada:
— Clicar no campo Novo produto. Selecionar um produto
existente ou inserir um novo nome do produto.
— Ao clicar em [Atribuir], o produto é atribuido ao espectro
selecionado.

3 Salvar o modelo

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Dividir o conjunto de dados automaticamente

A deteccao de outliers possibilita a criacao automatica de um conjunto
de dados de outliers. Os espectros que permanecerem podem ser dividi-
dos automaticamente em um conjunto de dados de calibracao ou um
conjunto de dados de validacao.

Se tiverem sido coletadas amostras separadas para calibracao e para vali-
dacao, as amostras podem ser atribuidas manualmente.

Pré-requisito:

= Na barra de funcées Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano (ver "Criar o modelo de identificacdo”, pdgina 103).
= O navegador esta no passo do processo Selecionar amostras.

1 Acessar a divisao do conjunto de dados

= Na area Lista de espectros, clicar em é”’

E aberto o didlogo Divisdo do conjunto de dados.

2 Determinar o conjunto de dados de outliers

= Para atribuir espectros automaticamente ao conjunto de dados
de outliers, ativar o seletor Determinar outliers. A deteccdo de
outliers automatica reconhece outliers espectrais com base em
desvios nos espectros.
— (Caso necessario, adaptar Nivel de significancia. Quanto
maior for o nivel de significancia, mais outliers espectrais
serao reconhecidos. Valores tipicos sao 5% ou 1%.
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3 Determinar o conjunto de dados de validacao

Na divisao automatica ocorre uma verificacao para que o conjunto
de dados de calibracao e o conjunto de dados de validagao sejam
representativos em relacao a totalidade do material e independentes
um do outro.

= Para atribuir espectros automaticamente ao conjunto de dados de
validacao, ativar o seletor Determinar conjunto de dados de
validacao.
— No campo Percentual, definir a porcentagem de espectros
para o conjunto de dados de validacao, p. ex. entre 20% e
30%.

4 Definir as opcoes
Definir opgdes para a divisao do conjunto de dados:

= Aplicar a parametrizacao: aplicar o pré-tratamento de dados
e selecao de comprimento de onda aos espectros (ver "Parametri-
zar o modelo de identificacdo", pdgina 115).

Aviso: alteracdes posteriores na parametrizacao nao tém qual-
quer efeito sobre a atribuicao de conjuntos de dados. A ndo ser
gue o conjunto de dados seja dividido novamente.

= Manter outliers: manter outliers existentes e nao considerar na
divisdo. Esta opcao pode levar a um aumento do conjunto de
dados de outliers, mesmo sem alterar Nivel de significancia.

» Manter conjunto de dados de validacao: manter os espec-
tros existentes no conjunto de dados de validacao e ignora-los
durante a divisao. Esta opc¢ao leva a um aumento do conjunto de
dados de validacdo, mesmo sem alterar Percentual.

5 Iniciar a divisao automatica
« Clicar em [Dividir].

O conjunto de dados sera dividido conforme as configuragdes reali-
zadas.

6 Salvar o modelo
« (licarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
Grafico de influéncia e grafico de scores

Apds a divisao automatica do conjunto de dados, os diagramas grafico de
influéncia e grafico de scores estao disponiveis:
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= No passo do processo Selecionar amostras clicar em uma das areas

WV e selecionar o diagrama Grafico de influéncia ou Grafico de
scores.

O grafico de influéncia e o grafico de scores sao baseados no método
de calculo PCA (analise de componentes principais). A quantidade de
componentes principais é escolhida de forma que a variancia declarada
seja de pelo menos 95%.

Os espectros na seguinte forma servem como ponto de partida para PCA:

= Espectros sem pré-tratamento de dados e selecdo de comprimento de
onda, se a opcao Aplicar a parametrizacao foi desativada durante a
divisao automatica do conjunto de dados.

= Espectros com pré-tratamento de dados e selecdo de comprimento de
onda, se a opcao Aplicar a parametrizacao foi ativada durante a
divisao automatica do conjunto de dados.
Aviso se a opcdo estiver ativada: se a parametrizacao for alterada, o
grafico de influéncia e o grafico de scores s6 estarao disponiveis apds
uma nova divisao automatica do conjunto de dados.

Grafico de influéncia

O Grafico de influéncia descreve as propriedades caracteristicas dos
espectros e ajuda a identificar outliers.
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[J Manuseio do diagrama

A exibicao do diagrama pode ser personalizada e pontos Unicos ou
multiplos podem ser selecionados (ver capitulo 11.3, pdgina 167).

Cada ponto representa um espectro. Valores Hotelling 72 e residuos Q
altos indicam possiveis outliers.

Espectros com altos valores para Hotellings 72 indicam uma composi¢ao
extrema das amostras afetadas.

Espectros com altos residuos Q indicam componentes quimicos incomuns
nas amostras afetadas.

109



Selecionar as amostras e dividir o conjunto de dados

m As linhas tracejadas mostram os valores criticos (valores limite) para
o nivel de significancia definido. Se nenhuma detec¢ao de outliers
foi realizada durante a divisao automatica do conjunto de dados, o
nivel de significancia é de 5%.

A figura acima nao mostra nenhum outlier possivel. Todos os pontos estao
dentro das linhas tracejadas.

Grafico de scores

ﬂ Enquanto o valor Hotelling T2 de um espectro resume os scores de
todos os componentes principais em um unico valor, o grafico de
scores permite uma analise ainda mais detalhada dos scores.

Cada ponto representa um espectro no grafico de scores. Os scores para
os dois primeiros componentes principais podem ser lidos no eixo x e no
eixo y. Os scores sao normalizados, cada componente principal recebe o
mesmo peso.

Por meio de “\BE Propriedades, também é possivel exibir todos os
outros pares de componentes principais.
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Dividir o conjunto de dados manualmente (opcional)
Pré-requisito:

= Na barra de fun¢des Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano (ver "Criar o modelo de identificacdo", pdgina 103).
= O navegador esta no passo do processo Selecionar amostras.
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E Se uma divisao automatica do conjunto de dados for execu-
tada antes da divisdao manual, Grafico de influéncia e Gra-
fico de scores estarao disponiveis.

1 Atribuir os espectros novamente

» Selecionar os espectros em uma das areas.
Exemplo de selecao no grafico de influéncia:

— Abrir a area Grafico de influéncia.

— Selecionar um ou varios pontos no grafico de influéncia (ver
"Selecionar vdrios pontos ou curvas”, pdgina 169).

— Abrir o menu de contexto clicando com o botao direito em
um dos pontos selecionados. Atribuir os espectros a um
conjunto de dados:

T'_A> Registro de dados de calibracao
Ti) Registro de dados de validacao
T-) Registro de dados de outliers

2 Salvar o modelo

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

6.3 Calcular o modelo de identificacao

Um primeiro modelo pode ser calculado sem parametrizacao. Por meio
dele, é possivel obter uma escala de comparacao para os resultados de
validacdo. E possivel avaliar melhor a influéncia de uma parametrizacao
posterior.

E Se ruidos ou outros artefatos inutilizarem alguns comprimentos de
onda, esses comprimentos de onda podem ser diretamente exclui-
dos (ver "Parametrizar o modelo de identificacdo”, pdgina 115).

Calcular o modelo

Pré-requisito:

= Na barra de funcdes Modelos, o modelo de identificacdo esta aberto
e em primeiro plano.

1 Iniciar o calculo
« Calcular o modelo ao clicar em [Calcular].
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Validar o modelo de identificacao

6.4 Validar

E Se o botao [Calcular] estiver inativo, as seguintes causas

podem estar presentes:

= O modelo ja foi calculado e ndo houve alteracdes desde
entdo.

= Um dos passos do processo contém uma entrada incorreta.
No navegador, o passo do processo da area afetada é repre-
sentado em vermelho. O campo com a entrada incorreta
esta delineado em vermelho.

o modelo de identificacao

O passo do processo Validar o modelo de identificacao possibilita
uma validacao com as seguintes amostras:

» Amostras no conjunto de dados de calibracao
Essas amostras foram utilizadas para a criagao do modelo. Portanto,
uma classificacao correta pelo modelo é mais simples do que em
outras amostras.

= Amostras no conjunto de dados de validacao (se disponivel)
Essas amostras sao independentes do modelo. Seus resultados de vali-
dacao estao em uma escala melhor para a identificacao de amostras
desconhecidas.

ﬂ A seguir, sempre que for mencionado o termo Produto, o texto
também pode se referir a um Grupo de produto. Grupos de pro-
dutos englobam varios produtos e sao utilizados em hierarquias de
modelos (ver capitulo 8, pdgina 139).

Identificacio de uma amostra
O modelo atribui uma probabilidade a amostra para cada produto.

H As probabilidades sao mutuamente independentes. Os valores
somados nao resultam em 100%.
Os valores devem ser vistos em relacdo uns aos outros, o que per-
mite uma comparagao dos diferentes produtos.

A avaliacao é realizada com a ajuda de um limiar de probabilidade e
com qualificagdes para produtos individuais:

1. Para cada produto cuja probabilidade esta acima do limiar de proba-
bilidade, é realizada uma qualificacdo da amostra usando o modelo
de qualificacdo correspondente. Se a qualificacao falhar, a probabili-
dade do produto correspondente sera definida como zero.
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2. Avaliacdo com as probabilidades modificadas do passo 1:

a. Se nenhuma probabilidade estiver acima do limiar de proba-
bilidade, a identificacdo falhara (status de identificacdo Nao
identificado).

b. Se uma Unica probabilidade estiver acima do limiar de proba-
bilidade, a amostra sera identificada com sucesso e atribuida
ao produto correspondente (status de identificacao Identifi-
cado).

C. Se varias probabilidades estiverem acima do limiar de probabili-
dade, a previsao sera ambigua e a identificacao falhou (status
de identificacdo Ambiguo).

Resultado de validacao de uma amostra

O OMNIS Software compara o produto determinado pelo modelo com o
produto esperado. A partir disso, obtém-se o resultado de validacao:

» Com éxito: a identificacao foi bem-sucedida e corresponde ao pro-
duto esperado.

» Falhou: nenhuma correspondéncia, nenhuma identificacdo ou identifi-
cacao ambigua.

Area Visao geral de validacdo

A area Visao geral de validacao resume os resultados para as amostras
do conjunto de dados de calibracao e para o conjunto de dados de
validacao (se disponivel).

A esquerda ha uma visdo geral de todas as amostras de calibracdo e
amostras de validacao:

Total

Bem-sucedido % Amostras classificadas corretamente em %

Bem-sucedido Quantidade de amostras classificadas correta-
mente

Falhou Quantidade de amostras classificadas incorreta-
mente

Numero de espec- | Numero de espectros no conjunto de dados de

tros calibracdao e no conjunto de dados de validagao

A direita ha uma visdo geral dos produtos individuais e grupos de produ-
tos:

113



Validar o modelo de identificacao

Produto /
Grupo de pro-
duto

Falhou

Bem-sucedido

Bem-sucedido %

do produto B que nao
foram classificadas como
produto B

tras do produto B
classificadas correta-
mente

Produto A Quantidade de amostras Quantidade de amos- | Amostras do produto
do produto A que nao tras do produto A A classificadas corre-
foram classificadas como classificadas correta- tamente em %
produto A mente

Produto B Quantidade de amostras Quantidade de amos- | Amostras do produto

B classificadas corre-
tamente em %

Grupo de pro-
duto C

Quantidade de amostras
do grupo de produto C
gue nao foram classifica-
das como grupo de pro-
duto C

Quantidade de amos-
tras do grupo de pro-
duto C classificadas
corretamente

Amostras do grupo
de produto C classi-
ficadas corretamente
em %

Area Resultados de validacao

A area Resultados de validacao mostra os resultados mais detalhados
de cada amostra. Sao exibidas as amostras de todos os produtos selecio-
nados na area Visao geral de validacao.

Para cada amostra, os produtos cujas probabilidades originais estao
acima do limiar de probabilidade sao exibidos. Se uma probabili-
dade de 0,0% for exibida, a qualificacdo para o produto correspon-
dente falhou.

Manusear e copiar os dados
= Manuseio de tabelas (ver capitulo 11.2, pdgina 166)

Otimizar o modelo de identificacao

As seguintes medidas podem ajudar a aprimorar o modelo de identifica-
cao.

1 Adaptar o limiar de probabilidade

= Se muitas previsdes forem ambiguas ou ocorrerem muitas proba-
bilidades de 0,0%, o limiar de probabilidade pode ser aumentado.

= Se muitas amostras nao forem identificadas porque o limiar de
probabilidade nao foi atingido, o limiar de probabilidade pode ser
reduzido.
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» Para adaptar o Limiar de probabilidade, execute os seguintes pas-
SOS:

— Clicar em { E para abrir as propriedades do modelo de
identificacdo.

— Na lista de selecdo, selecionar Parametros.

— Adaptar Limiar de probabilidade. O valor padrao é 80%.

— Calcular e validar novamente o modelo de identificacdo.

2 Adaptar parametrizacao

» Adaptar pré-tratamento de dados (ver "Pré-tratamento de
dados", pdgina 119).

» Adaptar faixas de comprimento de onda (ver "Selecdo de compri-
mento de onda", pdgina 117).

3 Desenvolver Hierarquia de modelos

Uma Hierarquia de modelos possibilita uma estruturacao hierar-
quica de modelos de identificacao e a analise quantitativa de amos-
tras identificadas (ver capitulo 8, pdgina 139).

6.5 Parametrizar o modelo de identificacao

O passo do processo Parametrizar o modelo de identificacao possi-
bilita a otimizacao dos espectros. Os artefatos e nao linearidades serao
corrigidos. A execucao correta aprimora a parametrizacao, a exatidao e a
robustez do modelo.

A parametrizacao é aplicada a:

= todos os espectros no conjunto de dados de calibracao
= todos 0s espectros no conjunto de dados de validacao e no conjunto
de dados de outliers

E Na previsao na area de trabalho Amostras, o espectro de uma
amostra € registrado e avaliado com um modelo. A parametrizacao
definida no modelo também é aplicada a este espectro.

Ha disponiveis duas possibilidades de parametrizacao:

» Definir as faixas de comprimento de onda a serem utilizadas.
= Utilizar pré-tratamentos de dados para colocar os espectros em uma
forma mais adequada.

O exame visual dos espectros comeca no passo do processo Selecionar
amostras.
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Representar os espectros

Pré-requisito:

= Na barra de fun¢des Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano.

1

2

Selecao dos espectros a serem examinados

= No passo do processo Selecionar amostras, na area Lista de
produtos, selecionar todos 0s produtos cujos espectros devam
ser exibidos.

A area Sobreposicao de espectros exibe os espectros dos produ-
tos selecionados.

Sobreposicao de espectros Exibir as cores de produto ? ¢

Absorvancia

1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000 2100 2200
Comprimento de onda nm

A imagem exibe espectros de 3 diferentes produtos. Os espectros de
diferentes produtos podem ser visualmente bem distintos ou dificeis
de diferenciar.

Os espectros sao apresentados da seguinte forma:

= Espectros no conjunto de dados de calibracdo em azul, espectros
no conjunto de dados de validacao em verde e espectros no
conjunto de dados de outliers em vermelho.

= Se 0 seletor Exibir cores de produto estiver ativado, os espectros
sao exibidos nas respectivas cores de produto.

Examinar os espectros

= Manuseio de tabelas (ver capitulo 11.2, pdgina 166)
= Manuseio de diagramas (ver capitulo 11.3, pdgina 167)

Préoximos passos

» Selecdo de comprimento de onda (ver "Selecdo de comprimento de
onda", pdgina 117)

» Definir o pré-tratamento de dados (ver "Pré-tratamento de dados”,
pdgina 119)
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6.5.1 Selecao de comprimento de onda

Uma selecao de comprimento de onda pode aprimorar o0 modelo de
identificacao. Exemplo: caso haja altos ruidos de valores de absorbancia,
as areas com os comprimentos de onda afetados podem ser excluidas.

O modelo utiliza as faixas de comprimento de onda definidas. Se
nenhuma faixa de comprimento de onda estiver definida, o modelo utiliza
todos os comprimentos de onda.

Definir as faixas de comprimento de onda

Pré-requisito:

= Na barra de funcées Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano.

1 Selecao dos espectros a serem apresentados

» No passo do processo Selecionar amostras, na area Lista de
produtos, selecionar todos 0s produtos cujos espectros devam
ser exibidos.

2 Alternar para o passo do processo 'Parametrizar o modelo
de identificacao'
= No navegador, clicar em Parametrizar o modelo de identifica-
cao.

3 Adicionar a faixa de comprimento de onda
» Na area Faixa de comprimento de onda, adicionar uma faixa

F

de comprimento de onda ao clicar em

Faixa de comprimento de onda ? o7
. . . . =3
# Comprimento inicial de onda Comprimento final de onda
1 1000.0 2250.0 x

Uma faixa de comprimento de onda sera adicionada. A faixa cobre
primeiramente todos os comprimentos de onda.

4 Determinar a faixa de comprimento de onda

Determinar a faixa de comprimento de onda de uma das seguintes
formas:
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» Para determinar a faixa de comprimento de onda por meio da
entrada de numeros, inserir Comprimento inicial de onda e
Comprimento final de onda nos campos de introducao corres-
pondentes.

= Para determinar a faixa de comprimento de onda no diagrama,
proceder da seguinte forma:

— Na area Sobreposicao de espectros, clicar em [Ativar o
deslocamento].
— Mover o cursor para a margem esquerda da area destacada

até que o cursor seja exibido como -+

— Com o botao esquerdo do mouse pressionado, deslocar a
margem esquerda até a posicao desejada.

— Repetir o mesmo processo no lado direito da area desta-
cada.

— Para mover uma faixa de comprimento de onda, mover o
cursor sobre a area até que o cursor seja exibido como .
Com o botao esquerdo do mouse pressionado, deslocar a
faixa para a esquerda ou para a direita.

— Clicar em [Desativar o deslocamento].

Sobreposicao de espectros S

Auws!
152

Absorvancia

t T T T T T - 1
1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000 2100 2200
Comprimento de onda nm

Na imagem, esta definida uma faixa de comprimento de onda de
1150 até 2250 nm. Essa faixa sera utilizada pelo modelo.

5 Adicionar outras faixas de comprimento de onda
Outras faixas de comprimento de onda podem ser adicionadas ao

—F

clicar em

E As faixas de comprimento de onda ndao devem se sobre-
por
Primeiramente, uma nova faixa de comprimento de onda se
sobrepde as outras faixas de comprimento de onda existentes.
Adaptar a faixa de comprimento de onda de modo que nao
haja mais sobreposicoes.

6 Salvar o modelo

= Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
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E Se a selecao de comprimento de onda recém-criada for levada em
consideracao na divisao do conjunto de dados ou na deteccao de
outliers, o conjunto de dados podera ser dividido novamente.

6.5.2 Pré-tratamento de dados
Um pré-tratamento de dados adequado pode aprimorar o modelo de
identificacdo. Exemplo: deslocamentos da linha de base ndo contém infor-
macoes relevantes para a maioria das aplicacdes e podem ser removidos.

Definir o pré-tratamento de dados

Pré-requisito:

» Na barra de fun¢des Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano.

1 Selecao dos espectros a serem apresentados

» No passo do processo Selecionar amostras, na area Lista de
produtos, selecionar todos os produtos cujos espectros devam
ser exibidos.

2 Alternar para o passo do processo 'Parametrizar o modelo
de identificacao'
= No navegador, clicar em Parametrizar o modelo de identifica-
cao.

3 Adicionar o passo de pré-tratamento de dados
» Na area Pré-tratamentos de dados, adicionar um passo de

pré-tratamento de dados ao clicar em =3

» No campo Pré-tratamento de dados, selecionar o tipo de pré-
-tratamento de dados e preencher os campos correspondentes.
Exemplo de Gap-Segment com uma derivada de primeira ordem
que remove deslocamentos de linha de base constantes (indepen-
dentes do comprimento de onda):

= R2
Pré-tratamentos de dados 7 p&
# Pré-tratamentos de dados
1 Gap-Segment v
Ordem de derivacao Tamanho de segmento Distancia entre segmentos x
1 10.0 0.0

Os espectros pré-tratados dos produtos selecionados no passo 1
serao exibidos imediatamente na area Sobreposicao de espectros.
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Apos o pré-tratamento de dados, 0s espectros tém outra aparéncia,
por ex.:

Sobreposicao de espectros

020 1

Intensidade

R EARa RaRsRRRARA R
1600 1700
Comprimento de onda

S RARRRE
1500

1400

4 Adicionar outros passos de pré-tratamentos de dados
Outros passos de pré-tratamentos de dados podem ser adicionados

ao clicarem = %.

E Ao utilizar diversos passos de pré-tratamento de dados, a
ordem pode ser decisiva. Gap-Segment ou Savitzky-Golay sao
utilizados preferencialmente em relacdo a SNV e SNV preferen-
cialmente em relacao a Detrend.

Ao clicar em =4 e E2¥ ¢ possivel deslocar linhas para cima
ou para baixo para definir a ordem.

5 Salvar o modelo

= Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

ﬂ Se for necessario considerar o novo pré-tratamento de dados criado
na divisao do conjunto de dados ou na deteccao de outliers, o
conjunto de dados pode ser dividido novamente.

6.6 Publicar o modelo de identificacao

Para que um modelo possa ser utilizado em determinacdes, o0 modelo

deve ser publicado. Isso permite continuar a desenvolver o modelo sem

influenciar a versdo publicada e as determinacdes executadas com ele.
Publicar o modelo de identificacao

Pré-requisito:

= O modelo foi calculado e salvo.
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= O modelo esta aberto.

1 Abrir o didlogo

= Clicarem ﬁ] para abrir o didlogo Publicar o modelo de iden-

tificacao.

ﬂ Se 0 modelo ja tiver sido publicado e utilizado em métodos
anteriormente, esses métodos podem ser automaticamente
atualizados ao ativar a caixa de controle Atualizar métodos.
Aviso: nao serdo atualizados automaticamente:
= Métodos abertos
» Métodos assinados e publicados
» Se o filtro de permissdes de dados estiver ativado: métodos

sem permissoes de dados do usuario que fez login atual-
mente

2 Publicar
» Ao clicar em [Publicar], publicar o modelo.

Em Modelos » Modelos de identificacao, é exibida a ultima
versao publicada:

. W 9w x 2?2 2d

Nome Versao Tipo Ultima versdo publicada

My model 4 full My model, V4 _ 8

O comando PREDICT podera acessar a versao publicada do modelo.
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7 Modelo de qualificacao

H Um esclarecimento da sequéncia no OMNIS Software pode ser
encontrado no anexo (ver "Desenvolvimento de um modelo”,
pdgina 186).

Um modelo de qualificagao permite distinguir um grupo de amostras

de outras amostras. O modelo de qualificacao é adequado para, p ex.,
distinguir amostras utilizaveis (amostras positivas) de amostras inutilizaveis
(amostras negativas).

7.1 Criar o modelo de qualificacao

Criar o modelo de qualificacao
Pré-requisito:

= Um conjunto de dados com espectros foi criado (ver "Registrar os
espectros”, pdgina 61).

1 Criar e nomear o modelo de qualificacao

= Em Modelos » Modelos de qualificacao, clicar em T@I-
Um novo modelo de qualificagao é exibido em uma nova guia.

= Inserir um nome adequado no campo de introducao Nome do
modelo de qualificacao.

2 Selecionar as amostras de calibracao
= Exibir todas as listas de amostras ao clicar em Listas de amos-
tras.
= Selecionar as listas de amostras preparadas para o conjunto de
dados de calibracao.

Criar modelo de qualificacao

Nome do modelo de qualificacdo

Listas de amostrasl Resultados de busca Importacdo XDS/DS

Conjunto de dados de calibragao

Nome Salvo
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As amostras também podem ser selecionadas por um resultado
de busca. Além disso podem ser importadas amostras de equi-
pamentos XDS e DS (ver "Troca de XDS/DS Analyzer (quantifi-
cagao)", pdgina 179).

ﬂ A selecao de amostras pode ser adaptada posteriormente.

3 Selecionar as amostras de validacao (opcional)

» Clicar em Adicionar o conjunto de dados de validacao.

= Atribuir as listas de amostras preparadas para os conjuntos de
dados de validacao ao conjunto de dados de validagao positivo
ou negativo usando as caixas de controle correspondentes.

Conjunto de dados de validacao
Nome Salvo Positivo Negativo

4 Criar o modelo de qualificacao
« Clicar em [Criar].

= Salvar o modelo: clicar em H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Selecionar as amostras e dividir o conjunto de dados

A guia do modelo de qualificacdo mostra na parte superior uma barra de
navegacao horizontal, o navegador. O navegador o orienta nos passos
seguintes do desenvolvimento de modelo.

Selecionar amostras Parametrizar o modelo de Validar o modelo de
qualificacao qualificacao

1 Apresentacéo de espectros

Nos 3 passos do processo, 0s espectros individuais sao exibidos na
forma de curvas, pontos ou linhas de tabela.

Os espectros selecionados sao destacados simultaneamente em
todas as apresentagdes e passos do processo.

[ Tabelas e diagramas
O manuseio de tabelas e diagramas é descrito no anexo:
= Manuseio de tabelas (ver capitulo 11.2, pdgina 166)
» Manuseio de diagramas (ver capitulo 11.3, pdgina 167)
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Passo do processo 'Selecionar amostras’

A area Registro de dados de calibracao lista todos os espectros no
conjunto de dados de calibracao:

Conjunto de dados de calibracio 4 ws - 2?2 57
Nome da amostra Nome da subamostra Fonte

e ©

e, @

Ie @

Se amostras foram selecionadas para os conjuntos de dados de validacao,
seus espectros aparecem na area Registro de dados de validacao.

Os icones a seguir simbolizam a atribuicao aos conjuntos de dados:

|TQ, O espectro esta atribuido ao conjunto de dados de calibra-
cao.

|Ti) O espectro esta atribuido ao conjunto de dados de validacao
positivo.

|Ti, O espectro esta atribuido ao conjunto de dados de validacao
negativo.

Na area Sobreposicao de espectros o0s espectros no conjunto de dados
de calibracao sao mostrados em azul, os espectros no conjunto de dados
de validacao positivo em verde e 0s espectros no conjunto de dados de
validacao negativo em vermelho.

O passo do processo Selecionar amostras permite fazer o seqguinte:

» Adaptar a selecao de amostras
Adicionar mais espectros ou excluir espectros.
= Dividir o conjunto de dados
Divisao do conjunto de dados automatica ou manual:

— Conjunto de dados de calibracdo: o modelo sera calculado
novamente com os espectros do conjunto de dados de calibra-
cao.

— Conjunto de dados de validacao: os espectros dos conjuntos
de dados de validacao sao usados exclusivamente para validar o
modelo.

ﬂ Um modelo pode ser desenvolvido sem conjunto de dados de vali-
dacao, p. ex., quando estiver disponivel apenas uma quantidade
limitada de amostras em uma primeira fase ou quando a validacao
for efetuada exclusivamente com um conjunto de dados externo.
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Adaptar a selecao de amostras
Pré-requisito:

= Na barra de fun¢des Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano (ver "Criar o modelo de qualificacdo”, pdgina 122).
= O navegador esta no passo do processo Selecionar amostras.

1 Adicionar ou excluir os espectros
» Adicionar espectros: na area Registro de dados de calibracao
ou na area Registro de dados de validacao clicar em LV4
= Remover espectros: selecionar os espectros e clicar em -

Aviso: as respectivas amostras, inclusive os espectros, permane-
cem no banco de dados.

2 Salvar o modelo

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Dividir o conjunto de dados automaticamente

A divisao inclui todos os espectros do conjunto de dados de calibracao e
os dois conjuntos de dados de validacdo. A divisao oferece as seguintes
possibilidades:

» (riagao automatica de um conjunto de dados de validacao (opcional)
Os espectros para o conjunto de dados de validacao negativa sao
determinados pela deteccao de outliers (outliers espectrais).

» (riacao automatica de um conjunto de dados de validagao positivo
(opcional)

Os espectros que permanecerem podem ser divididos automatica-
mente em conjunto de dados de calibracao ou um conjunto de dados
de validagao positivo.

As amostras também podem ser atribuidas manualmente a qualquer
momento.

Pré-requisito:

» Na barra de fun¢des Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano (ver "Criar o modelo de qualificacdo”, pdgina 122).
= O navegador esta no passo do processo Selecionar amostras.

1 Acessar a divisao do conjunto de dados

» Na area Registro de dados de calibracao, clicar em é”’
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E aberto o didlogo Divisdo do conjunto de dados.

2 Determinar o conjunto de dados de validacao negativo (opci-

onal)

= Para atribuir automaticamente outliers espectrais ao conjunto de
dados de validagao negativo, ativar o seletor Determinar espec-
tros negativos aktivieren.
— (Caso necessario, adaptar Nivel de significancia. Quanto
maior for o nivel de significancia, mais outliers espectrais
serao reconhecidos. Valores tipicos sao 5% ou 1%.

E A deteccao de espectros negativos deve ser usada com cau-
tela. Um nivel de significancia alto pode melhorar a confiabili-
dade dos resultados positivos. Entretanto, amostras mais positi-
vas podem ser ignoradas e classificadas incorretamente como
negativas.

Os espectros no conjunto de dados de validacao negativo
devem ser examinados para determinar se sao realmente out-
liers. O grafico de influéncia e o grafico de scores sao uteis
para isso.

Determinar o conjunto de dados de validacao positivo (opci-
onal)

Na divisao automatica ocorre uma verificacao para que o conjunto
de dados de calibracao e o conjunto de dados de validagao positivo
sejam representativos em relacao a totalidade do material e indepen-
dentes um do outro.

= Para atribuir espectros automaticamente ao conjunto de dados
de validacao positivo, ativar o seletor Determinar espectros
positivos.
— No campo Percentual, definir a porcentagem de espectros
para o conjunto de dados de validagao positivo, p. ex. entre
20% e 30%.

Definir as opcoes
Definir opcdes para a divisao do conjunto de dados:

= Aplicar a parametrizacao: aplicar o pré-tratamento de dados
e selecao de comprimento de onda aos espectros (ver "Parametri-
zar o modelo de qualificacao”, pdgina 133).
Aviso: alteracdes posteriores na parametrizacao nao tém qual-
quer efeito sobre a atribuicao de conjuntos de dados. A nao ser
que o conjunto de dados seja dividido novamente.
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= Manter espectros negativos: manter os espectros existentes
no conjunto de dados de validacao negativo e ignora-los durante
a divisdo. Esta opcao pode levar a um aumento do conjunto de
dados de validagao negativo, mesmo sem alteracao de Nivel de
significancia.

» Manter espectros positivos: manter os espectros existentes no
conjunto de dados de validacao positivo e ignora-los durante a
divisao. Esta opcao leva a um aumento do conjunto de dados de
validacao positivo, mesmo sem alteracao de Percentual.

H Se espectros separados tiverem sido adicionados para os con-
juntos de dados de validacdo, as opcdes Manter espectros
negativos e Manter espectros positivos deverao ser ativa-
das. Caso contrario, todos os espectros serao mesclados e redi-
vidos, o que pode levar a resultados indesejaveis.

5 Iniciar a divisao automatica
« Clicar em [Dividir].

O conjunto de dados sera dividido conforme as configuracdes reali-
zadas.

6 Salvar o modelo

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Grafico de influéncia e grafico de scores

Apos a divisao automatica do conjunto de dados, os diagramas grafico de
influéncia e grafico de scores estao disponiveis:

= No passo do processo Selecionar amostras clicar em uma das areas
WV e selecionar o diagrama Grafico de influéncia ou Grafico de
scores.

O grafico de influéncia e o grafico de scores sao baseados no método
de calculo PCA (analise de componentes principais). A quantidade de
componentes principais € escolhida de forma que a variancia declarada
seja de pelo menos 95%.

Os espectros na seguinte forma servem como ponto de partida para PCA:

= Espectros sem pré-tratamento de dados e selecdo de comprimento de
onda, se a opcao Aplicar a parametrizacao foi desativada durante a
divisao automatica do conjunto de dados.
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» Espectros com pré-tratamento de dados e selecao de comprimento de
onda, se a opcao Aplicar a parametrizacao foi ativada durante a
divisdo automatica do conjunto de dados.

Aviso se a opcao estiver ativada: se a parametrizacao for alterada, o
grafico de influéncia e o grafico de scores so estarao disponiveis apos
uma nova divisdo automatica do conjunto de dados.

Grafico de influéncia

O Grafico de influéncia descreve as propriedades caracteristicas dos
espectros e ajuda a detectar outliers espectrais para o conjunto de dados
de validacdo negativo.
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[} Manuseio do diagrama

A exibicao do diagrama pode ser personalizada e pontos unicos ou
multiplos podem ser selecionados (ver capitulo 11.3, pdgina 167).

Cada ponto representa um espectro. Valores Hotelling T2 e residuos Q
altos indicam possiveis outliers.

Espectros com altos valores para Hotellings 72 indicam uma composicao
extrema das amostras afetadas.

Espectros com altos residuos Q indicam componentes quimicos incomuns
nas amostras afetadas.

As linhas tracejadas mostram os valores criticos (valores limite) para
o nivel de significancia definido. Se nenhum espectro negativo for
detectado durante a divisao automatica do conjunto de dados, o
nivel de significancia é de 5%.

A figura acima nao mostra nenhum espectro negativo possivel. Todos os
pontos estao dentro das linhas tracejadas.
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Grafico de scores

E Enquanto o valor Hotelling T2 de um espectro resume os scores de
todos os componentes principais em um unico valor, o grafico de
scores permite uma analise ainda mais detalhada dos scores.

Cada ponto representa um espectro no grafico de scores. Os scores para
os dois primeiros componentes principais podem ser lidos no eixo x e no
eixo y. Os scores sao normalizados, cada componente principal recebe o
mesmo peso.

Por meio de “\BE Propriedades, também é possivel exibir todos os
outros pares de componentes principais.
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Dividir o conjunto de dados manualmente (opcional)
Pré-requisito:

= Na barra de fun¢des Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano (ver "Criar o modelo de qualificacdo”, pdgina 122).
= O navegador esta no passo do processo Selecionar amostras.
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H Se uma divisao automatica do conjunto de dados for execu-
tada antes da divisao manual, Grafico de influéncia e Gra-
fico de scores estarao disponiveis.

1 Atribuir os espectros novamente

= Selecionar os espectros em uma das areas.
Exemplo de selecao no grafico de influéncia:

— Abrir a area Grafico de influéncia.

— Selecionar um ou varios pontos no grafico de influéncia (ver
"Selecionar vdrios pontos ou curvas”, pdgina 169).

— Abrir o menu de contexto clicando com o botao direito em
um dos pontos selecionados. Atribuir os espectros a um
conjunto de dados:

Conjunto de dados de validacao positivo
Conjunto de dados de validacao negativo
Registro de dados de calibracao

2 Salvar o modelo

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

7.3 Calcular o modelo de qualificacao

Um primeiro modelo pode ser calculado sem parametrizacdo. Por meio
dele, é possivel obter uma escala de comparacao para os resultados de
validacdo. E possivel avaliar melhor a influéncia de uma parametrizacao
posterior.

H Se ruidos ou outros artefatos inutilizarem alguns comprimentos de
onda, esses comprimentos de onda podem ser diretamente exclui-
dos (ver "Parametrizar o modelo de qualificacao”, pdgina 133).

Calcular o modelo
Pré-requisito:

» Na area de trabalho Modelos, o modelo de qualificacao esta aberto e
em primeiro plano.

1 Iniciar o calculo
« Calcular o modelo ao clicar em [Calcular].
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H Se o botao [Calcular] estiver inativo, as seguintes causas

podem estar presentes:

= O modelo ja foi calculado e ndo houve alteracdes desde
entdo.

» Um dos passos do processo contém uma entrada incorreta.
No navegador, o passo do processo da area afetada é repre-
sentado em vermelho. O campo com a entrada incorreta
esta delineado em vermelho.

7.4 Validar o modelo de qualificacao

O passo do processo Validar o modelo de qualificacao possibilita uma
validagao com as seguintes amostras:

= Amostras no conjunto de dados de calibracao
Essas amostras foram utilizadas para a criacao do modelo. Portanto,
uma classificagao correta pelo modelo é mais simples do que em
outras amostras.

= Amostras no conjunto de dados de validacao positivo e nega-
tivo (se disponivel)
Essas amostras sao independentes do modelo. Seus resultados de vali-
dacao estao em uma escala melhor para a qualificacao de amostras
desconhecidas.

Resultado de validacao de uma amostra

Para cada amostra, o modelo de qualificacao determina um resultado
(positivo ou negativo). Um resultado positivo é esperado para as amos-
tras no conjunto de dados de calibracdo e no conjunto de dados de
validacao positivo. Um resultado negativo é esperado para as amostras no
conjunto de dados de validagcao negativo. O OMNIS Software compara o
resultado determinado pelo modelo com o resultado esperado. A partir
disso, obtém-se o resultado de validacao:

» Com éxito: o resultado obtido pelo modelo coincide com o resultado
esperado.

» Falhou: o resultado obtido pelo modelo ndo coincide com o resultado
esperado.

Area Visao geral de validacdo

A area Visao geral de validacao resume os resultados para as amostras
do conjunto de dados de calibracao e dos conjuntos de dados de valida-
¢ao (se disponiveis).

A esquerda ha uma visdo geral de todas as amostras de calibracdo e
amostras de validacao:
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Total

Bem-sucedido % Amostras previstas corretamente em %

Bem-sucedido NUmero de amostras previstas corretamente

Falhou Numero de amostras previstas incorretamente

Numero de espec- | Numero de espectros no conjunto de dados de

tros calibragao e nos dois conjuntos de dados de vali-
dacdo

No lado direito ha uma visao geral dos conjuntos de dados individuais.

Area Resultados de validacido

A area Resultados de validacao mostra os resultados mais detalhados
de cada amostra. Sao exibidas as amostras de todos o0s conjuntos de
dados selecionados na area Visao geral de validacao.

Otimizar o modelo de qualificacao

As seguintes medidas podem ajudar a aprimorar o modelo de qualifica-

cao:

» Adaptar pré-tratamento de dados (ver "Pré-tratamento de dados”,
pdgina 136).

» Adaptar faixas de comprimento de onda (ver "Selecdo de compri-
mento de onda”, pdgina 134).

No caso de uma nova divisao do conjunto de dados, o modelo de
qualificacdo pode ser adaptado aos requisitos por meio da deteccao de
espectros negativos:

= Um nivel de significancia mais alto pode aumentar a confiabilidade dos
resultados positivos. Isso significa: menos resultados falsos positivos,
mas mais amostras positivas sao perdidas.

= Um nivel de significancia mais baixo (ou omissao da deteccao de
espectros negativos) pode resultar em menos amostras positivas perdi-
das. Isso significa: menos resultados falsos negativos, mas mais amos-
tras negativas sao classificadas incorretamente como positivas.
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7.5 Parametrizar o modelo de qualificacao

O passo do processo Parametrizar o modelo de qualificacao possi-
bilita a otimizacdo dos espectros. Os artefatos e nao linearidades serao
corrigidos. A execucao correta aprimora a parametrizacao, a exatidao e a
robustez do modelo.

A parametrizacdo ¢é aplicada a:

= todos 0s espectros no conjunto de dados de calibracao
= todos os espectros nos dois conjuntos de dados de validagao

E Na previsao na area de trabalho Amostras, o espectro de uma
amostra é registrado e avaliado com um modelo. A parametrizacao
definida no modelo também é aplicada a este espectro.

Ha disponiveis duas possibilidades de parametrizacao:

» Definir as faixas de comprimento de onda a serem utilizadas.
» Utilizar pré-tratamentos de dados para colocar os espectros em uma
forma mais adequada.

O exame visual dos espectros comeca no passo do processo Selecionar
amostras.

Representar os espectros
Pré-requisito:

= Na barra de funcées Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano.

1 Passo do processo 'Selecionar amostras'
= No navegador, clicar no passo do processo Selecionar amos-
tras.

Neste passo do processo, 0s espectros podem ser examinados simul-
taneamente em forma de uma tabela e em forma de curva. Se uma
divisao do conjunto de dados automatica foi realizada, o grafico de
influéncia e o grafico de scores também estarao disponiveis.

2 Examinar os espectros

= Manuseio de tabelas (ver capitulo 11.2, pdgina 166)
= Manuseio de diagramas (ver capitulo 11.3, pdgina 167)

Préximos passos

= Selecdo de comprimento de onda (ver "Selecdo de comprimento de
onda", pdgina 134)
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» Definir o pré-tratamento de dados (ver "Pré-tratamento de dados”,
pdgina 136)

7.5.1 Selecao de comprimento de onda

Uma selecdo de comprimento de onda pode aprimorar o modelo de
qualificacdo. Exemplo: caso haja altos ruidos de valores de absorbancia, as
areas com os comprimentos de onda afetados podem ser excluidas.

O modelo utiliza as faixas de comprimento de onda definidas. Se
nenhuma faixa de comprimento de onda estiver definida, o modelo utiliza
todos os comprimentos de onda.

Definir as faixas de comprimento de onda

Pré-requisito:

» Na barra de funcées Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano.

1 Passo do processo '‘Parametrizar o modelo de qualificacao’

» No navegador, clicar em Parametrizar o modelo de qualifica-
cao.

2 Adicionar a faixa de comprimento de onda
» Na area Faixa de comprimento de onda, adicionar uma faixa

-F

de comprimento de onda ao clicar em

Faixa de comprimento de onda ? zg
R . . =7
# Comprimento inicial de onda Comprimento final de onda
1 1000.0 2250.0 x

Uma faixa de comprimento de onda sera adicionada. A faixa cobre
primeiramente todos os comprimentos de onda.

3 Determinar a faixa de comprimento de onda

Determinar a faixa de comprimento de onda de uma das seguintes
formas:

= Para determinar a faixa de comprimento de onda por meio da
entrada de numeros, inserir Comprimento inicial de onda e
Comprimento final de onda nos campos de introdugao corres-
pondentes.
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» Para determinar a faixa de comprimento de onda no diagrama,
proceder da sequinte forma:
— Na area Sobreposicao de espectros, clicar em [Ativar o
deslocamento].
— Mover o cursor para a margem esquerda da area destacada

até que o cursor seja exibido como +

— Com o botdo esquerdo do mouse pressionado, deslocar a
margem esquerda até a posicao desejada.

— Repetir o mesmo processo no lado direito da area desta-
cada.

— Para mover uma faixa de comprimento de onda, mover o
cursor sobre a area até que o cursor seja exibido como .
Com o botao esquerdo do mouse pressionado, deslocar a
faixa para a esquerda ou para a direita.

— Clicar em [Desativar o deslocamento].

Sobreposicao de espectros ? 23

Absorvancia

i | i i i o
1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000 2100 2200
Comprimento de onda nm

Na imagem, esta definida uma faixa de comprimento de onda de
1150 até 2250 nm. Essa faixa sera utilizada pelo modelo.

4 Adicionar outras faixas de comprimento de onda
Outras faixas de comprimento de onda podem ser adicionadas ao

F

clicar em

H As faixas de comprimento de onda nao devem se sobre-
por
Primeiramente, uma nova faixa de comprimento de onda se
sobrepde as outras faixas de comprimento de onda existentes.
Adaptar a faixa de comprimento de onda de modo que nao
haja mais sobreposicoes.

5 Salvar o modelo

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
E Se a selecao de comprimento de onda recém-criada for levada em

consideragao na divisao do conjunto de dados, o conjunto de dados
podera ser dividido novamente.

135



Parametrizar o modelo de qualificacdo

7.5.2 Pré-tratamento de dados

Um pré-tratamento de dados adequado pode aprimorar o modelo de
qualificagao. Exemplo: deslocamentos da linha de base nao contém infor-
macoes relevantes para a maioria das aplicacbes e podem ser removidos.

Definir o pré-tratamento de dados
Pré-requisito:

= Na barra de funcées Modelos, o modelo esta aberto e em primeiro
plano.

= O navegador esta no passo do processo Parametrizar o modelo de
qualificacao.

1 Adicionar o passo de pré-tratamento de dados
= Na area Pré-tratamentos de dados, adicionar um passo de

==

pré-tratamento de dados ao clicar em =3

= No campo Pré-tratamento de dados, selecionar o tipo de pré-
-tratamento de dados e preencher os campos correspondentes.
Exemplo de Gap-Segment com uma derivada de primeira ordem
gue remove deslocamentos de linha de base constantes (indepen-
dentes do comprimento de onda):

a R2
Pré-tratamentos de dados 7 B
# Pré-tratamentos de dados
1 Gap-Segment v
Ordem de derivacao Tamanho de segmento Distancia entre segmentos X

1 10.0 0.0

Os espectros pré-tratados dos produtos selecionados no passo 1
serao exibidos imediatamente na area Sobreposicao de espectros.

Apds o pré-tratamento de dados, 0s espectros tém outra aparéncia,
por ex.:

Sobreposicao de espectros 7 oS

020 1

Intensidade

e e o B e E N T S oS MUV
1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000 2100 2200
Comprimento de onda nm
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2 Adicionar outros passos de pré-tratamentos de dados
Outros passos de pré-tratamentos de dados podem ser adicionados

ao clicar em = F.

ﬂ Ao utilizar diversos passos de pré-tratamento de dados, a
ordem pode ser decisiva. Gap-Segment ou Savitzky-Golay sao
utilizados preferencialmente em relagdo a SNV e SNV preferen-
cialmente em relacao a Detrend.

Ao clicar em S24 e S8V, ¢ possivel deslocar linhas para cima
ou para baixo para definir a ordem.

3 Salvar o modelo

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Se for necessario considerar o novo pré-tratamento de dados criado
na divisao do conjunto de dados, o conjunto de dados pode ser
dividido novamente.

7.6 Publicar o modelo de qualificacao

Para que um modelo possa ser utilizado em determinacdes, 0 modelo
deve ser publicado. Isso permite continuar a desenvolver o modelo sem
influenciar a versao publicada e as determinacdes executadas com ele.

Publicar o modelo de qualificacao
Pré-requisito:
= O modelo foi calculado e salvo.
= O modelo esta aberto.

1 Abrir o dialogo

» Clicarem ﬁ] para abrir o didlogo Publicar o modelo de quali-
ficacao.
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E Se 0 modelo ja tiver sido publicado e utilizado em métodos
anteriormente, esses métodos podem ser automaticamente
atualizados ao ativar a caixa de controle Atualizar métodos.

Aviso: ndo serao atualizados automaticamente:

= Métodos abertos

= Métodos assinados e publicados

= Se o filtro de permissdes de dados estiver ativado: métodos
sem permissoes de dados do usuario que fez login atual-
mente

2 Publicar
= Ao clicar em [Publicar], publicar o modelo.

Em Modelos » Modelos de qualificacao, é exibida a Ultima
versao publicada:

B m g Boex ?
Nome Versao Tipo Ultima versdo publicada

My model - full My model, V4 _ ”

O comando PREDICT podera acessar a versao publicada do modelo.
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8 Hierarquia de modelos

Uma hierarquia de modelos permite o seguinte:

Estruturar modelos de identificacao hierarquicamente

Exemplo: um modelo de identificagao com 4 produtos diferentes pode
nao diferenciar claramente entre produtos semelhantes como frutose e
glucose. Se frutose e glucose forem reunidas em um grupo de produto
"acucar", o modelo terd condicdes de diferenciar entre aclcar e os
dois outros produtos. Se uma amostra for identificada como acucar,
outro modelo de identificacdo ird assumir a classificacao entre frutose
e glucose. Como este Ultimo modelo é mais especializado, ele pode
diferenciar melhor entre produtos semelhantes.

O modelo de identificacdo hierarguicamente mais alto é o0 modelo
principal. Os modelos de identificacao vinculados ao modelo principal
sao 0s modelos subordinados.

Vincular modelos de quantificacao a produtos

Para amostras identificadas, podem ser realizadas analises quantitati-
vas. Para cada parametro de interesse, um modelo de quantificacao

é vinculado ao produto correspondente. Opcionalmente, pode ser utili-
zada uma correcdo da interceptacdo do eixo y / slope.

Uma hierarquia de modelos fornece de acordo com cada uso:

Uma identificacao de uma amostra desconhecida (p. ex., frutose). O
resultado é um nome do produto.
— Opcionalmente uma ou mais quantificacées dependendo do
produto determinado.
Uma verificacao do pertencimento de produto (p. ex. frutose) de
uma amostra. O resultado é sim/ndo — verificacdo bem-sucedida ou
fracassada.
— Opcionalmente, dependendo do produto determinado e inde-
pendentemente do resultado da verificacdo, uma ou mais quan-
tificacoes.
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8.1 Criar a hierarquia de modelos

Uma hierarquia de modelos consiste em um ou mais modelos de identifi-
cacao e, opcionalmente, em um ou mais modelos de quantificacao.

Desenvolver modelos

Primeiramente, os modelos de identificacao e modelos de quantificacao
devem ser desenvolvidos.

1 Desenvolver modelo principal

= Desenvolver um modelo de identificacao para todos os produtos
existentes (ver capitulo 6, pdgina 103).

= Se for dificil distinguir produtos individuais uns dos outros, eles
podem ser combinados em um grupo de produtos:

— No passo do processo Selecionar amostras na area Lista
de produtos para os produtos a serem combinados, defi-
nir um nome comum na coluna Grupo de produto. No
exemplo a sequir, 0s produtos €1 e C2 constituem, juntos,
o grupo de produto C:

Lista de produtos ? x
Produto Quantidade de espectros Grupo de produtos

A

B

C1 C

Cc2 C

Consequentemente, o modelo trata o grupo de produto C
como um produto individual. O modelo nao classifica mais entre
A/B/C1/C2, mas sim entre A/B/C.

E Se necessario, outros grupos de produto podem ser constitui-
dos.

2 Desenvolver modelos subordinados

» Para cada grupo de produto do modelo principal, desenvolver um
modelo de identificacao (ver capitulo 6, pdgina 103).
No exemplo acima, um modelo subordinado é desenvolvido com
todas as amostras que pertencem aos produtos C1 e C2. Para
isso, devem ser utilizadas as mesmas amostras do modelo princi-
pal para o grupo de produto C.
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H Ao clicar com o botao direito em Lista de produtos, podem
ser criados modelos subordinados para o grupo de produto
definido.

3 Outros niveis hierarquicos

Se um modelo subordinado contiver mais de 2 produtos, também
é possivel resumir outros produtos em um grupo de produto,

Caso necessario. Para esse grupo de produto, desenvolver mais um
modelo de identificacao separado. Dessa forma, sao criados niveis
hierarquicos adicionais.

4 Desenvolver modelos de quantificacao

Se for necessario prever parametros de interesse quantitativos para
determinados produtos, desenvolver os modelos de quantificacao
correspondentes.

O proximo passo € a criacao de uma hierarquia de modelos. A hierarquia
de modelos permite o seguinte:

= Ligar modelo subordinado a um grupo de produtos
= Vincular modelos de quantificacao a produtos

Criar hierarquia de modelos

1 Criar e nomear a hierarquia de modelos

= Em Modelos » Hierarquias de modelos, clicar em !'+.
Uma nova hierarquia de modelos é exibida em uma nova guia.

- Clicar em "NOE na barra de ferramentas para abrir a janela Propri-
edades.

= Sob Propriedades » Geral, no campo Nome, digitar o nome
desejado.

2 Adicionar modelo principal

» O passo do processo Editar a hierarquia de modelos contém
o editor de hierarquia de modelos. Primeiramente, o editor de
hierarquia de modelos ainda esta vazio.

= Comum clique em ii\ abrir a janela Biblioteca.

» Em Biblioteca » Modelos de identificacao, puxar o modelo
principal para a direita ao arrastar e soltar para inseri-lo no editor
de hierarquia de modelos.
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Modelo principal
Vi1

—  Produto A

~ Produto B

=~ Grupo de produto C

E Se um modelo nao puder ser encontrado na biblioteca:
» Certificar-se de que o modelo foi publicado.

f‘ﬂ
= Atualize a visualizacdo na biblioteca clicando em =/.

3 Ligar modelo subordinado a um grupo de produtos
Se grupos de produtos foram definidos no modelo principal:

= Em Biblioteca » Modelos de identificacao, inserir o modelo
subordinado ao arrastar e soltar ao lado do grupo de produto
correspondente. Uma linha verde vertical ao lado do grupo de
produto mostra a posicao de insercao.

[

= Outros modelos subordinados e niveis hierarquicos
Vincular mais modelos subordinados da mesma forma ao grupo
de produto correspondente.

Exemplo: um submodelo esta vinculado a um grupo de produtos.



Hierarquia de modelos

Modelo principal

\Al A
— Produto A
~ Produto B
=~ Grupo de produto C — ?/L:bmodelo A
Produto C1
Produto C2

Os submodelos podem ser vinculados a grupos de produtos ou
a produtos.

4 Vincular modelos de quantificacao a produtos
Se for necessario prever parametros de interesse quantitativos:

» Em Biblioteca » Modelos de quantificacao, inserir o modelo
de quantificacdo arrastando e soltando ao lado do produto cor-
respondente. Uma linha verde vertical ao lado do produto mostra
a posicao de insercao.

l

» Se 0 modelo de quantificacdo precisar de uma correcao da inter-
ceptacdo do eixo y / slope:
— Selecionar modelo de quantificacao.

— Abrir a janela Propriedades ao clicar em ‘_E
— Em Propriedades » Parametros definir a correcdo da
interceptacao do eixo y / slope.
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= Se for necessario prever varios parametros de interesse quantitati-
VOSs para o0 mesmo produto:
— Inserir os outros modelos de quantificacdo um abaixo do
outro usando arrastar e soltar. Uma linha horizontal verde
indica a posicao de insercao.

L l

(e,

= Vincule outros modelos de quantificacdo ao produto correspon-
dente da mesma forma. Se necessario, definir as correcodes da
interceptacao do eixo y / slope.

Exemplo: 2 modelos de quantificacao estao vinculados a um pro-
duto.

Modelo principal

A
V1
~  Produto A l\\;|1odelo de quantificacao 1
Modelo de quantificacao 2
\A! ¥
~  Produto B

O simbolo Té) indica que uma correcao da interceptagao do eixo y /
slope foi definida para 0 modelo de quantificacao 2.

Os modelos de quantificacdo podem ser vinculados a grupos
de produtos ou a produtos.

5 Estipular versao a modelos

Os modelos contidos na hierarquia de modelos permanecem inaltera-
dos, mesmo que uma nova versao seja publicada para um modelo.
Se necessario, remover o modelo correspondente da hierarquia de
modelos e inserir a versao atual.

6 Salvar a hierarquia de modelos

» Clicarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
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8.2 Validar a hierarquia de modelos

O passo do processo Validar a hierarquia de modelos oferece 2 dife-
rentes validacoes:

Validacao interna

A validacao interna utiliza o conjunto de dados de calibracao e, se
disponivel, o conjunto de dados de validacao do modelo principal.
Validacao externa

A validacao externa utiliza um conjunto de dados separado externo.
Para o conjunto de dados externo, as amostras sao coletadas e medi-
das em um dia diferente, se possivel por uma pessoa diferente e
usando um equipamento diferente.

Validar a hierarquia de modelos

Pré-requisito:

Na barra de funcdes Modelos, a hierarquia de modelos foi criada,

esta aberta e em primeiro plano (ver "Criar a hierarquia de modelos”,
pdgina 140).

Se for feita uma validacao externa, esta disponivel um conjunto de
dados correspondente com espectros e nomes de produtos (ver "Regis-
trar os espectros”, pdgina 61).

1 Alternar para o passo do processo ‘Validacao'

= No navegador, alternar para o passo do processo Validacao ao
clicar em Validar a hierarquia de modelos.

2 Utilizar validacao interna ou validacao externa
Validacao interna

= Clicar em Validar internamente.

H A validacao interna utiliza somente espectros do modelo princi-
pal (conjunto de dados de calibracao e, se disponivel, conjunto
de dados de validacao). Outliers e espectros adicionais em
modelos subordinados nao sao incluidos.

Validacao externa

= Clicar em Validar externamente.

» Selecionar amostras de Listas de amostras ou de Resultados de
busca.
A selecdo deve conter amostras com um parametro de produto. A
coluna Produto lista os produtos contidos.
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« C(licar em [Validar].

3 Verificar os resultados de validacao

= No passo do processo Validar a hierarquia de modelos, verifi-
car a area Visao geral de validacao. A Visao geral de validagao
resume os resultados da mesma forma que em um modelo indivi-
dual (ver "Area Visdo geral de validacdo", pdgina 113).
Ao fazer isso, a hierarquia de modelos é considerada como um
unico modelo grande. O resultado de validacao de um espectro
pode ser bem-sucedido ou falhar.
= Verificar resultados de espectros individuais:
— Na area Visao geral de validacao, selecionar todos os
produtos cujos espectros individuais devam ser exibidos.
— A area Resultados de validacao lista os espectros dos
produtos selecionados.
Resultado da hierarquia de modelos mostra o respec-
tivo resultado final da hierarquia de modelos.
Em sequida, é apresentada a avaliacao passo a passo para
cada nivel hierarquico. O Resultado do nivel 1 mostra
o resultado do modelo principal. A seguir, seguem os resul-
tados dos respectivos modelos subordinados em todos os
outros niveis hierarquicos.

8.3 Publicar hierarquia de modelos

Para que uma hierarquia de modelos possa ser usada para determinacoes,
a hierarquia de modelos deve ser publicada.

Publicar hierarquia de modelos

Pré-requisito:

= A hierarquia de modelos esta salva.

= Avalidacao é opcional. A Metrohm recomenda executar uma valida-
cao.

= A hierarquia de modelos esta aberta.

1 Abrir o didlogo

» Clicarem ﬁ] para abrir o didlogo Publicar hierarquia de
modelos.
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H Se a hierarquia de modelos ja tiver sido publicada e utilizada
em métodos anteriormente, esses métodos podem ser atuali-
zados automaticamente ao ativar a caixa de controle Atualizar
métodos.

Aviso: ndo serao atualizados automaticamente;

Métodos abertos

Métodos assinados e publicados

Se o filtro de permissdes de dados estiver ativado: métodos
sem permissoes de dados do usuario que fez login atual-
mente

Publicar

» Clicar em [Publicar] para publicar a hierarquia de modelos.

Em Modelos » Hierarquias de modelos, ¢ exibida a ultima ver-
sao publicada:

. W 9B B x 2?23

Nome

Versao Tipo Ultima versdo publicada

~
My model 4 full My model, V4 _

O comando PREDICT podera acessar a versao publicada da hierar-
quia de modelos.
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9 Previsao

Na previsao, um modelo ¢ aplicado ao espectro de uma amostra desco-
nhecida. Dependendo do modelo, o seguinte pode ser previsto:

= Parametros de interesse (quantificacao)
» Pertencimento de produto ou resultado de verificacao (identificacao)
» Resultado de qualificacdo (qualificacao)

ﬂ As amostras para a previsao devem ser tratadas igualmente e medi-
das como as amostras com as quais o modelo foi criado.

ﬂ Um esclarecimento da sequéncia no OMNIS Software pode ser
encontrado no anexo (ver "Previsdo"”, pdgina 187).

9.1 Preparar a previsao

Para a preparacao da previsao, criar um método, um procedimento opera-
cional, um perfil da amostra e uma lista de amostras da forma descrita a
seguir. Os métodos contém um comando PREDICT que estabelece uma
conexao com o modelo.

Elaborar o método

1 Assumir e nomear método
Os espectros devem ser registrados com as mesmas configuracoes
gue os espectros para o desenvolvimento do modelo. A forma
mais facil € assumir o método utilizado para o desenvolvimento do
modelo (ver "Preparar o registro do espectro”, pdgina 50).

= Em Processos » Métodos, selecionar o método que foi utili-
zado para o desenvolvimento do modelo.

= Duplicar o método selecionado ao clicar em Ej
= Abrir o método duplicado ao clicar duas vezes no nome do
método.

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em '_-
= Em Propriedades » Geral, inserir um nome adequado no
campo Nome.

2 Inserir o comando PREDICT
PREDICT cria uma previsao para o espectro registrado.
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= Abrir a janela Biblioteca ao clicar em ii\
» Em Biblioteca » Comandos, procurar o comando PREDICT e
inseri-lo no método por meio de arrastar e soltar.

Observar a ordem correta dos comandos:

Amostras de liquidos Amostras de solidos
Estrutura basica Estrutura basica
Método Método
> . > 0
| |
E PREP SPEC E MEAS REF SPEC
| |
E MEAS REF SPEC E MEAS SPEC
| }
E MEAS SPEC E PREDICT
|

E VESSEL REMOVAL

E PREDICT

O comando PREDICT tam-
bém pode estar antes ou ao
lado do comando VESSEL
REMOVAL.

3 Configurar parametro de comando PREDICT
= Selecionar o comando PREDICT.

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em y H
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Sob Propriedades » Parametros, definir os parametros de
comando:
— Referenciar espectro

Abrir a lista Nome do comando de medicao. Selecionar
o nome do comando MEAS SPEC que vai registrar o
espectro a ser avaliado.

Referenciar o modelo

Selecionar o Estrutura do modelo: Modelo tnico ou
Hierarquia de modelos.

Se a estrutura Modelo Unico foi selecionada, selecionar
Tipo de modelo: modelo de quantificagao, modelo de
identificacdo ou modelo de qualificacao.

Selecionar o modelo publicado ou a hierarquia de modelos
publicada.

Quantificacao: Se necessario, selecionar uma correcao da
interceptacao do eixo y / slope.

Verificacao: Se o modelo de identificacao ou hierarquia de
modelos for usado para verificacao, ligar a opcao Utilizar
para a verificacao.

4 Diversos parametros de interesse (quantificacao)

Se for necessario prever mais de um parametro de interesse para
cada amostra (ver "Diversos pardmetros de interesse (quantifica-
cdo)", pdgina 161), proceder da seguinte forma:

Para cada parametro de interesse, inserir um comando PREDICT.
Aviso: uma hierarquia de modelos requer apenas um comando
PREDICT, independentemente do numero de modelos de quanti-
ficacao que contém.

Para cada comando PREDICT, definir o parametro de comando
da forma descrita anteriormente. Todos os comandos PREDICT
referenciam o mesmo espectro, mas para cada parametro de
interesse deve haver um modelo de quantificacao diferente.

5 Salvar o método

=« Validar o método ao clicar em EJ/.

= Salvar o método clicando em H ou pressionando as teclas

[CTRL]+[S].
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Elaborar o procedimento operacional

1 Criar e nomear o procedimento operacional

®,

» Em Processos » Procedimentos operacionais, clicar em
O novo procedimento operacional é exibido em uma guia.

= Abrir a janela Propriedades ao clicar em 'E
= Em Propriedades » Geral, inserir um nome adequado no
campo Nome.

2 Inserir o método

= Abrir a janela Biblioteca ao clicar em ii\
» Inserir o método criado ao arrastar e soltar Biblioteca » Méto-
dos no procedimento operacional.

Procedimento operacional

) >

Método

> "

3 Definir monitoramento de resultado (opcional)

H Na Quantificacao, é possivel utilizar um monitoramento de
resultado. Exemplo: monitorar se o resultado da analise perma-
nece dentro de determinados limites, p. ex., dentro da faixa de
valores de referéncia da amostra de calibracao.

Na Identificacdo, geralmente nao é utilizado o monitora-
mento de resultado. Porém, se necessario, é possivel monitorar
da mesma forma a variavel de comando 'IdentificationProba-
bility.Final.nome do comando'.

Procedimento operacional )

= Clicarem 2

= Com um clique em ’_5 abrir a janela Propriedades.

= Selecionar a subarea Propriedades » Monitoramento de
resultado.

« Clicar em [Monitorar resultados].
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=
=
=

« Clicar em
tado:

5

para adicionar um novo monitoramento de resul-

— Abrir o didlogo para a variavel ao clicar em (x)

— Selecionar a variavel do comando PREDICT para o
valor previsto. Para quantificacao por exemplo: 'Predic-
ted.Quantification.Result.nome do comando'

— Se uma variavel de hierarquia de modelo com um indice
tiver sido selecionada, ajustar o indice no campo de intro-
ducao superior conforme necessario, p. ex.:
'Predicted.Quantification{2}.Result.nome do comando'
(ver capitulo 11.4.1, pdgina 176)

— Confirmar a variavel selecionada, ao clicar em [Aplicar].

— Nos campos Limite de adverténcia inferior, Limite de
adverténcia superior, Limite de intervencao inferior
e Limite de intervencao superior, definir os limites do
modelo de quantificacao. Os limites ndo devem ultrapassar
a faixa de valores de referéncia da amostra de calibracao.
Aviso: para os limites de adverténcia, selecionar uma faixa
menor que esteja dentro dos limites de intervencao.
Identificacdo: no monitoramento da variavel de comando
'IdentificationProbability.Final.nome do comando’,
selecionar o valor 100 para ambos os limites superiores.

— Aviso: opcionalmente, podem ser definidas acdes que
serao iniciadas se os valores estiverem fora dos limites. Para
gue uma acao possa ser selecionada, pelo menos um Pro-
cesso opcional Execute on limit deve estar definido no
procedimento operacional.

— Clicar em = para fechar a area.

4 Exibir os resultados diretamente na lista de amostras (opcio-
nal)

Se for necessario exibir os resultados da previsao diretamente na lista
de amostras, pode ser definido um campo para dados da subamostra
(ver "Varidveis de comando PREDICT", pdgina 171).

5 Salvar o procedimento operacional

=« (licarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
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Elaborar o perfil da amostra

Um perfil da amostra simplifica a criacdo de diversas amostras do mesmo
tipo.

1 Assumir e nomear perfil da amostra

Assumir o perfil da amostra utilizado para o desenvolvimento do
modelo (ver "Preparar o registro do espectro”, pdgina 50).

» Em Amostras » Perfis da amostra, selecionar o perfil da
amostra que foi utilizado para o desenvolvimento do modelo.

» Duplicar o perfil da amostra selecionado ao clicar em Ej

= Abrir o perfil da amostra duplicado ao clicar duas vezes no nome
do perfil da amostra.

» Inserir um nome adequado no campo Nome do perfil da
amostra.

2 Campo de introducao para o nome da amostra
Se necessario, adaptar o valor padrao para o nome da amostra.

Dados da amostra

Nome do campo, curto

Nome

Nome do campo, longo

Nome

Tipo de campo de introducao

Texto v
Utilizar como
Campo de introducdo v

4 Propriedades campo de introdugéo

Valor padrao

My Sample name

3 Parametros de referéncia / parametros de produto
O perfil da amostra contém dados da amostra para o parametro de
referéncia (Quantificacdo) ou para o parametro de produto (identifi-
cacao, verificacao).
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= Quantificacao e identificacao: dados da amostra ndo sao
obrigatorios para a previsao. O campo de introducao pode ser
excluido ou usado para amostras de controle. As amostras de
controle servem para o monitoramento do modelo e do equipa-
mento, assim como para confirmar se o sistema continua a ser
adequado para a execucao de analises.
» Verificacao: Nos dados da amostra é definido o produto para o
qual a amostra é verificada:
— Tipo de campo de introducao: Lista de selecao
— O campo de introducao do produto deve ser criado para
uso como produto: Utilizar como: Produto
— Os elementos da lista com os nomes dos produtos |a
devem existir.
— Valor padrao: Vazio
— Ativar a caixa de controle Permitir campo vazio e Forcar
a entrada.
» Qualificacao: dados de amostra especificos ndo sao necessarios
para previsao.

Adicionar outros dados da amostra (opcional)
= Na area Dados da amostra, se necessario adicionar um campo

de introducdo clicando em ~ .
Definir o procedimento operacional e o numero de subamos-
tras

» Na drea Procedimentos operacionais / Subamostras, selecio-
nar o procedimento operacional criado.
» Definir a quantidade de subamostras: 1

Procedimentos operacionais / Subamostras

000
Al
m
i
m
il
101
+0

Procedimentos operacionais Quantidade de subamostras

1 1

Salvar o perfil da amostra

=« (licarem H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Elaborar a lista de amostras

1 Criar e nomear a lista de amostras

= Em Amostras » Listas de amostras, clicar em +.
Uma nova guia € aberta.
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Inserir um nome adequado no campo Nome.

Lista de
amostras

2 Adicionar as amostras

o oo oo &8

a
Na lista de selecdo & esquerda do icone B+, selecionar o perfil da
amostra criado.

U H v| 8. 8-

A seguir, as amostras adicionadas serao criadas conforme as espe
cificagdes no perfil da amostra selecionado.

[ |
Clicar em B+ para adicionar uma nova amostra & lista de amos-
tras. Adicionar a quantidade necessaria de amostras.
Cada linha da lista de amostras contém uma amostra identificada

]
com o icone B. A direita delas seguem os dados da amostra. E,

depois disso, segue a subamostra identificada com E e os dados
da subamostra.

As amostras serao criadas conforme as especificacdes no perfil

da amostra selecionado. Cada amostra contém 1 subamostra que
utiliza o procedimento operacional definido.

Nome da amostra y::;z:g: cli): rametros @1 N.° Nome da subamostra = Procedimento operacional
Amostra 1 % @ 1 Subamostra 1
Amostra 2 % @ 2 Subamostra 2
Amostra 3 % @ 3 Subamostra 3

Figura 6  Lista de amostras (exemplo para quantificacdo)

O nome da amostra e 0 nome da subamostra podem ser edita-
dos, se necessario.
Verificacdo: se o produto para o qual as amostras estao sendo
verificadas ja for conhecido:

— Selecionar o produto no campo de introducao do produto.

Salvar a lista de amostras

Clicar em H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].
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9.2

Iniciar a previsao

/\ ATENCAO

Substancias inflamaveis sobre superficie quente

Risco de incéndio e queimaduras ao derramar substancias inflama-
veis. As amostras podem ser aquecidas a uma temperatura de até 80
°C.

= Evitar fontes de ignigao.

» Utilizar protecao de aterramento.

= Utilizar um dispositivo de succao.

» Eliminar imediatamente liquidos e solidos derramados.

/A\ CUIDADO

Aumento do volume da amostra devido ao aquecimento

Ferimentos e riscos a saude causados por transbordamento, quebra

do recipiente da amostra ou pela tampa lancada com violéncia.

= Encher o recipiente de amostra somente até a altura minima de
2 cm. O liquido pode aumentar de volume no espaco restante.

Alternativamente, usar tampas com perfuracdes capilares.
= Pressionar suavemente a tampa para que o recipiente de amostra
nao seja danificado.

/\ CUIDADO
Frasco de amostra quente

Queimaduras na pele ao entrar em contato com superficies quentes
ou liquidos quentes. O suporte de amostra, os frascos de amostra e
as amostras podem ser aquecidos a uma temperatura de até 80 °C.

= Usar equipamentos de protecao pessoal e luvas resistentes a altas
temperaturas.
» Eliminar imediatamente liquidos e solidos derramados.

Iniciar a previsao

Pré-requisitos:

A previsao esta preparada (ver "Preparar a previsdo”, pdgina 148).
O espectrometro esta reservado (ver "Reservar e liberar os equipamen-
tos", pdgina 28).



Previsao

» O suporte de amostra correto foi colocado. O suporte de amostra deve
ser adequado ao recipiente de amostra utilizado.

1 Abrir a lista de amostras

» Se alista de amostras tiver sido fechada, abrir a lista de amostras
em Amostras » Listas de amostras ao clicar duas vezes.

ﬂ Verificacdo
Para verificacao, o produto para o qual a amostra esta sendo
verificada deve ser definido nos dados da amostra. O campo
de introducao do produto deve ser criado para uso como pro-
duto. Maiusculas/minusculas nao sao relevantes.
Somente produtos ou grupos de produto que nao foram vincu-
lados a um modelo de identificacdo na hierarquia de modelos
podem ser verificados. A verificacao sempre falha para produto
ou grupos de produtos de nivel hierarquicamente superior.

2 Adicionar outras amostras (opcional)
Se forem necessarias outras amostras:

a
= Na lista de selecdo & esquerda do icone B+, selecionar o perfil da
amostra criado.

U H v| 8.] 8-

Amostras novas adicionadas serdo criadas conforme as especifica-
coes no perfil da amostra selecionado.

= Ao clicarem inj+, adicionar novas amostras a lista de amostras.

» O nome da amostra e 0 nome da subamostra podem ser edita-
dos, se necessario.

» Verificacdo: no campo de introducao do produto, selecionar o
produto para o qual a amostra sera verificada.

» Salvar a lista de amostras: clicar em H ou pressionar as teclas
[CTRL]+[S].
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3 Executar as determinacoes

AVISO

Danos no sensor de temperatura durante o controle de
temperatura no recipiente de amostra

Se o recipiente de amostra for retirado enquanto o sensor estiver
em contato direto com o recipiente de amostra, o sensor pode
ser danificado.

= SO retirar o recipiente de amostra quando a medicao estiver
terminada e o sensor de temperatura estiver afastado do
recipiente de amostra.

Selecionar a subamostra a ser analisada de uma das seguintes
formas:

— Selecionar a subamostra ao clicar no icone E
— Para fins de analise, basta selecionar uma Unica célula da
subamostra.
Preparar a amostra fisica correspondente.
Colocar o recipiente de amostra no suporte de amostra.

Iniciar a determinacao ao clicar em @ Um numero no botao
informa quantas subamostras serdo executadas.

O procedimento operacional atribuido a subamostra sera iniciado.
Sequir eventuais instru¢des na area Curvas e dados » Dados
online. Se a temperatura no recipiente de amostra for contro-
lada, retirar o recipiente de amostra somente depois da solicita-
cao.

Apos a conclusao bem-sucedida da analise, o status da subamos-
tra é exibido como \/

Executar as determinagdes para todas as outras amostras da
mesma forma.

E A temperatura alvo pode ser no maximo 5,0 K abaixo da tem-

peratura ambiente.

E Se os processos forem adequados para determinagdes em

série, podem ser selecionadas ao mesmo tempo varias suba-

mostras. Alternativamente, inicia todas as subamostras

executaveis em uma lista de amostras.

= Amostras de liquidos: o0 comando VESSEL REMOVAL pos-
sibilita determinacdes em série.

= Amostras de solidos: para a execucao de determinacdes em
série, devem ser previstas acoes do usuario (por exemplo,
com o comando WAIT).
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Exibir os resultados

1 Resultados para quantificacao, identificacao, verificacao ou
qualificacao
= Na lista de amostras, selecionar todas as amostras cujos resulta-
dos devam ser exibidos.
= A drea Resultados » Previsoes » Visao geral exibe os resulta-
dos das amostras selecionadas.

Exemplo para quantificacao:

A2 0 5 R2
Resultados Predic6es Viséo geral 7 &
Informacdo da amostra Resultados de quantificacao
N.° Nome da amostra ~ Nome da subamostra H20/ %

1

2

5
>

H Mais informacdes podem ser encontradas na area Resulta-
dos » Previsoes » Visualizacao detalhada.

Se necessario, os resultados de previsao e outras variaveis de
comando podem ser exibidos nos dados da subamostra da
lista de amostras (ver "Varidveis de comando PREDICT", pdgina
171).

2 Adverténcia de status para subamostras

» Verificar as subamostras na lista de amostras. No caso de uma
adverténcia de status do resultado, o icone da subamostra é mar-
cado em vermelho:

&

» Mantenha o cursor sobre o icone para exibir informacdes adicio-
nais. As causas da adverténcia de status podem ser:

— Erro no teste de execucdo antes de determinar a subamos-
tra.

— ldentificacdo: a identificacdo da amostra falhou (N&do identi-
ficado ou Ambiguo).

— Verificacdo: a verificacdo da amostra falhou.

— Qualificacao: a qualificacao da amostra falhou.

— Quantificacdo: o espectro registrado € um outlier espectral
(outlier Hotelling T2 ou outlier residuos Q).

— Quantificacao: ultrapassagem dos limites definidos no
monitoramento de resultado (consultar o item a sequir).
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3 Quantificacao: limites de adverténcia e limites de interven-
cao
Se um monitoramento de resultado estiver definido no procedimento

operacional, o status de monitoramento pode ser verificado da
sequinte forma:

= Abrir a area Resultados » Previsoes » Monitoramento.

= Selecionar a subamostra cujo status de monitoramento deve ser
verificado.
Aviso: caso sejam selecionadas diversas amostras, sera exibido o
status da ultima amostra em que o usuario clicou.

Conforme o valor do resultado, é exibido um icone de status:

() O valor esta dentro dos Limites de adverténcia defini-
dos.

A O valor esta fora dos Limites de adverténcia defini-
dos, mas esta dentro dos Limites de intervencao defi-
nidos.

[ | O valor esta fora dos Limites de intervencao defini-
dos.

4 Verificacao visual dos espectros (opcional)
= Abrir a drea Curvas e dados » Curvas.
= Exibir o espectro individual:
— Na lista de amostras, selecionar a subamostra correspon-

dente (marcada com o icone E).
= Exibir varios espectros:

— Ativar a sobreposicao de curvas clicando em .
— Selecionar varias subamostras na lista de amostras usando
as teclas [CTRL] ou [SHIFT].
= Verificar os espectros (ver capitulo 11.3, pdgina 167).
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Diversos parametros de interesse (quantificacao)

Para prever diversos parametros de interesse quantitativos para cada
amostra, utilizar as seqguintes modificacdes no desenvolvimento do
modelo e na preparacao da previsao.

Amostras para o desenvolvimento de modelos de quantifica-

cao

= Preparar o registro do espectro
No perfil da amostra, adicionar um campo de introducao separado
para cada parametro de referéncia.

Dados da amostra

1
+l

it

Nome do campo curto Nome do campo curto Nome do campo curto
H20 Methyl acetate Methanol
Nome do campo longo Nome do campo longo Nome do campo longo
Tipo de campo de introducao Tipo de campo de introducao Tipo do campo de introducdo
NUmero v Numero v Numero v
Usar como Usar como Usar como
Campo de introducao v Campo de introducdo v Campo de introducdo v

4 Campo de introducao Propriedades

Valor padrao

Valor minimo

0
Valor maximo

5
Unidade
% v

Campo editavel
Permitir campo vazio
[] Entrada obrigatoria

4 Campo de introducao Propriedades

Valor padrao

Valor minimo
0
Valor méximo
50
Unidade
% v

Campo editavel
Permitir campo vazio
[] Entrada obrigatoria

4 Campo de introducao Propriedades

Valor padrao

Valor minimo
49
Valor méximo
99,7
Unidade
% v

Campo editavel
Permitir campo vazio
[] Entrada obrigatoria

A lista de amostras contém um campo de introducdo para cada para-
metro de referéncia.

€70 £T0 70 o &

Nome da amostra

H20
%
%
%
%

Methyl acetate | Methanol @i [ ]
% % € Il
% % ¥
% % ¥
% %|¥

= Registrar espectros
Registrar os espectros como de costume.

Desenvolver modelos de quantificacao

» Para cada propriedade, criar um modelo de quantificacao separado
usando o respectivo parametro de referéncia.
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Preparar a previsao

» Nos métodos apds o comando MEAS SPEC g, se disponivel, apds o
comando VESSEL REMOVAL, adicionar uma quantidade de coman-
dos PREDICT igual a quantidade existente de parametros de referén-
cia.

Método S

E MEAS REF SPEC

E MEAS SPEC

PREDICT
— 1

PREDICT
—— 2

|
PREDICT
——

» Dar a cada comando PREDICT, em Propriedades » Geral, um
nome adequado.
» Para cada comando PREDICT, em Propriedades » Parametros,
referenciar o espectro e o modelo:
— Referenciar espectro
Abrir a lista Nome do comando de medicao. Selecionar o
nome do comando MEAS SPEC que vai registrar o espectro a ser
avaliado.
— Referenciar o modelo
Selecionar o Estrutura do modelo: Modelo tnico
— Selecionar o Tipo de modelo: Modelo de quantificacao
Selecionar o modelo publicado. Selecionar também Correcao da
interceptacao do eixo y / slope, se necessario.
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10 Intervalos de teste e intervalos de manutencao

10.1 Testes de desempenho do equipamento
Os testes de desempenho do equipamento devem ser executados regular-
mente.
Tarefa Comando Intervalo de execucao Resultado
OMNIS recomendado
Teste de compri- TEST WL Setor ndo regulamentado: a A exatidao e a preci-
mento de onda cada 1 ou 2 semanas (modo sao do comprimento de
de medicao interno) onda devem estar den-
Setor regulamentado: tlro. da tolerancia prede-
finida.
» Diariamente: modo de
medicdo interno
= Semanalmente: modo de
medicdo externo
Teste de ruido TEST NOISE  Setor ndo regulamentado: a O ruido deve estar den-
cada 1 ou 2 semanas (modo  tro da tolerancia prede-
de medicao interno) finida.
Setor regulamentado:
» Diariamente: modo de
medicao interno
= Semanalmente: teste
Low-Flux e teste High-
-Flux
Linearidade fotomé- ~ TEST PHOTO-  Setor regulamentado: sema- A linearidade fotomé-
trica METRIC nalmente trica esta dentro da
LINEARITY tolerancia especificada.

Caso um teste falhe:

= Para a apresentacao de amostras de liquidos:
medicao esta suja e, caso necessario, limpar.
= Verificar as horas de funcionamento do modulo de lampadas. Se
necessario, substituir a lampada.

verificar se a janela de
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Calibracdo do comprimento de onda

» Repetir o0s testes de desempenho do equipamento.

— Se 0 teste de comprimento de onda falhar, repetir a calibracao
do comprimento de onda. Depois disso, se o teste de compri-
mento de onda falhar novamente, entrar em contato com o
representante técnico da Metrohm local.

— Se o teste de ruido falhar, entrar em contato com o represen-
tante técnico da Metrohm local.

— Se o teste da linearidade fotométrica falhar, entrar em contato
com o representante técnico da Metrohm local.

10.2 Calibracao do comprimento de onda

Apos determinadas acdes, deve ser executada uma calibragao do compri-
mento de onda para o equipamento no OMNIS Software. (ver "Iniciar a
calibracdo do comprimento de onda”, pdgina 37)

Tarefa Comando Intervalo de execucao Resultado

OMNIS recomendado
Calibracao do com- CAL WL e Apds trocar componentes O eixo x do espectro
primento de onda VAL WL de hardware. esta calibrado.

Apos o transporte do equi-
pamento por tempo prolon-
gado.

10.3 Manutencao do equipamento

A manutencao do equipamento deve ser feita regularmente.

Tarefa Intervalo Resultado

de execu-

cao
Manutencao Anual- O equipamento continua correspon-
pelo represen- mente. dendo as especificacdes técnicas.
tante tecnico Caso neces-  As esponjas de filtragem foram substi-
da Metrohm . .

sario, com tuidas.
local maior fre-

. O padrao de comprimento de onda
quéncia.

interno foi recertificado.




Intervalos de teste e intervalos de manutencgao

E Recertificar os padroes de referéncia externos
Se padroes de referéncia forem usados para testes de desempenho
do equipamento externos, esses padroes deverao ser recertificados
periodicamente.
= Observar a préxima data de calibragao recomendada no certifi-
cado.
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Relatorios

11 Anexo

11.1 Relatorios

No OMNIS Software, ha diversas opcdes para a criagao automatica ou
manual de relatorios (consultar a Metrohm Knowledge Base).

ﬂ Geralmente, os relatorios informam o nome do usuario informado
no Windows, que pode ser diferente do nome do usuario no
OMNIS.

11.2 Manuseio de tabelas

Tabelas em modelos e hierarquias de modelos podem ser manuseadas
conforme descrito abaixo. As técnicas descritas também podem ser utiliza-
das para outras tabelas.

Maximizar e minimizar a area

R7A
» Maximizar a subarea que contém a tabela com um clique em ¢ .

L , ) N
=  Minimizar a subarea com um chque emaRn.

Alterar as larguras de coluna

1. Posicionar o cursor na barra de titulo entre a primeira e a sequnda
coluna.
O cursor muda para <.

2. Com o botdo esquerdo do mouse pressionado, deslocar o cursor para
a direita ou para a esquerda.

3. Quando a largura desejada para a primeira coluna for atingida, solte
o botdo do mouse.

4. Ajustar as outras colunas uma ap6s a outra da mesma maneira.

Ordenar as linhas da tabela

1. Clicar no titulo de uma coluna para ordenar as linhas em relacao a
essa coluna.

2. Se necessario, inverter a ordem de classificacdo clicando novamente
no titulo de coluna.

Selecionar uma ou varias linhas da tabela
Nova selecao:

« Clicar em uma Unica linha.
ou


https://guide.metrohm.com/w/search/~/nid6bbc26d91f525d1e0a9c6242077644bb_%7C_nid4de86238288414660a9c624214295dca%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid3cad2d9e4bdf6eaf0a9c22140188fd58%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nid19cbebda2713dceec0a8014000679c6e%20AND%20nidc30231cc00446edd0a9c2214011127e6_%7C_nide2776fd0139ed25a0a9c223f245f8895?page=1
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= Na lista de visao geral dos modelos, também é possivel mover por
varias linhas mantendo pressionado o botao esquerdo do mouse.

Alterar a selecao:

= Com a tecla [CTRL] pressionada, clicar em uma unica linha.
A selecdo da linha é invertida. A selecdao das linhas restantes perma-
nece inalterada.
ou

= Com a tecla [SHIFT] pressionada, clicar em uma linha.
Todas as linhas a partir da ultima linha clicada sem a tecla [SHIFT] até
a linha atual sao selecionadas. As linhas restantes sao desmarcadas.
ou

= Clicar em uma linha enquanto mantém pressionada a combinacao de
teclas [CTRL]+[SHIFT].
Todas as linhas a partir da ultima linha clicada até a linha atual séo
selecionadas. A selecdo das linhas restantes permanece inalterada.
ou

= Selecionar todas as linhas com [CTRL]+[A].

Copiar a tabela para a area de transferéncia do Windows

Copiar a tabela inteira:

1. Clicar na tabela com o botdo direito do mouse.
2. No menu de contexto, selecionar [Copiar tabela].

Copiar uma ou varias linhas da tabela:

1. Selecionar as linhas desejadas.
2. Selecionar as linhas selecionadas e copia-las com a combinacdo de
teclas [CTRL]+[C].

A tabela ou linhas da tabela podem agora ser inseridas em qualquer
arquivo.

11.3 Manuseio de diagramas

Diagramas em modelos e hierarquias de modelos podem ser manuseadas
conforme descrito abaixo. Algumas das técnicas descritas também podem
ser usadas para outros diagramas, p. ex., para os espectros na lista de
amostras.

Maximizar e minimizar a area

R2
= Maximizar a subarea gue contem o dlagrama com um cllque em ¢ N.

o ) , N
= Minimizar a subarea com um clique em AR,

Exibir e ocultar a janela de detalhes

Alguns graficos contém uma janela de detalhes ou uma legenda. A janela
pode ser ocultada e exibida:
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1. Clicar com o botao direito no diagrama.
2. No menu de contexto, selecionar [Exibir/ocultar janela de deta-
lhes].

Fazer zoom
Fazer zoom com a roda do mouse:

1. Posicionar o cursor no diagrama.
2. Com aroda do mouse, girar para frente para aumentar e para tras
para diminuir.
a. Fazer zoom apenas verticalmente: pressionar a tecla [CTRL] ao
mesmo tempo.
b. Fazer zoom apenas horizontalmente: pressionar a tecla
[SHIFT] ao mesmo tempo.

Fazer zoom com o botdo do mouse:

» Com o botado esquerdo do mouse pressionado, expandir uma area
comegando no canto inferior esquerdo ou superior esquerdo.
ou
= Manter pressionadas as teclas [CTRL]+[SHIFT] e pressionar o botao
esquerdo do mouse para ampliar e o botao direito do mouse para
diminuir.
— Fazer zoom somente verticalmente: com a tecla [CTRL] pressio-
nada, pressionar o botao esquerdo do mouse para ampliar e o
botdo direito do mouse para diminuir.
— Fazer zoom somente horizontalmente: com a tecla [CTRL] pres-
sionada, pressionar o botdo esquerdo do mouse para ampliar e
0 botao direito do mouse para diminuir.

Fazer zoom com 0s elementos de zoom:

1. Posicionar o cursor sobre um dos elementos de zoom verdes no
comeco ou no fim do eixo x ou do eixo y.

O cursor muda para <= ou ji

2. Com o botdo esquerdo do mouse pressionado, mover o cursor ao
longo do eixo ou além do eixo.

3. Assim que a visualizacao desejada for alcancada, soltar o botao do
mouse.

Deslocar a area exibida
Deslocar na direcao desejada:

1. Posicionar o cursor no diagrama.

2. Deslocar a area exibida em uma direcao desejada mantendo o botao
direito do mouse pressionado.

3. Assim que a visualizacao desejada for alcancada, soltar o botdo do
mouse.
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= Em telas sensiveis ao toque: tocar e manter o toque. Em seguida,
deslocar a area exibida.

Deslocar a curva verticalmente ou horizontalmente:

1. Posicionar o cursor sobre a faixa de numeros do eixo x ou do eixo .
2. Deslocar a area exibida usando um dos seguintes métodos:
a. Girar a roda do mouse.

a. Mover-se ao longo do eixo com o botdo esquerdo do mouse
pressionado.

Restaurar o diagrama para a visualizacao padrao

= Clicar com o botao direito no diagrama. No menu de contexto, selecio-
nar Restaurar visualizacao.
ou

= Com o botdo esquerdo do mouse pressionado, expandir uma area da
direita para a esquerda.

Selecionar varios pontos ou curvas

» Com a tecla [CTRL] pressionada, clicar nos pontos ou curvas um apos
o0 outro.
A selecao do ponto ou da curva é agora invertida. A sele¢cdo dos
pontos ou curvas restantes permanece inalterada.

Para os diagramas Grafico de influéncia, Grafico de scores e Dia-
grama de correlacao um modo de selecao multipla adicional também
esta disponivel:

169



Manuseio de diagramas

= Ativar a selecao muiltipla

Clicar em Ativar a selecao multipla.

Uma parte das funcdes acima para personalizacao do diagrama é sub-

stituida pelas seguintes funcoes.

— Nova selecao

Com o botao esquerdo do mouse pressionado, expandir uma
area.
Todos os pontos dentro da area sao selecionados. Os pontos
fora da area sao desmarcados.

— Expandir a selecao
Com o botao [SHIFT] pressionado, clicar em pontos individuais
ou expandir uma area.
Os pontos correspondentes sao selecionados. A selecao dos
pontos restantes permanece inalterada.

— Reduazir a selecao
Com o botao [ALT] pressionado, clicar em pontos individuais ou
expandir uma area.
Os pontos correspondentes sao desmarcados. A selecao dos
pontos restantes permanece inalterada.

— Inverter a selecao
Com o botao [CTRL] pressionado, clicar em pontos individuais
ou expandir uma area.
A selecdo dos respectivos pontos é invertida. A selecao dos
pontos restantes permanece inalterada.

— Cancelar a selecao
Clicar na area vazia do diagrama.
» Desativar a selecao multipla
Clicar em Desativar a selecao multipla, para poder usar as funcoes
padrao de modo a personalizar o diagrama novamente.

Copiar o diagrama para a area de transferéncia do Windows

1. Clicar com o botao direito no diagrama.
2. No menu de contexto, selecionar [Copiar diagramal].

O diagrama pode agora ser inserido em qualquer arquivo.
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Diagrama na lista de amostras

[ sobreposicao de curvas
Exibir varios espectros juntos em uma lista de amostra:
= Abrir Curvas e dados » Curvas na lista de amostras.

= Ativar a sobreposicao de curvas clicando em [ﬁr‘ Se o icone nao
estiver visivel, ampliar a area arrastando a barra de separagao.

= Selecionar varias subamostras na lista de amostras usando as
teclas [CTRL] ou [SHIFT].

=2
Para exibir todos os espectros na lista de amostras, clicar em &

ou .

11.4 Variaveis de comando PREDICT

O OMNIS Software oferece diferentes categorias de variaveis, p. ex. dados
da amostra, dados da subamostra, variaveis de método, variaveis de
comando ou variaveis do sistema.

O software cria alguma dessas variaveis automaticamente. Também é pos-
sivel criar variaveis adicionais, se necessario. Ao utilizar variaveis, também
é necessario considerar o tipo de dados da variavel (numero, texto ou
data/hora).

As variaveis podem ser utilizadas para calculos adicionais, emitidas em
relatorios como resultado ou, p. ex. no comando IF inseridas como condi-
cao.

Na area de trabalho Amostras aparecem os dados da amostra (1) e os
dados da subamostra (2) aparecem na lista de amostras:

S [ mmm (U W I EE S |
] ¥
] ¥
] ¥
L1 L2

E Para criar os Dados da amostra, editar o perfil da amostra.

Para criar os Dados da subamostra, editar o procedimento opera-
cional.

Exibir resultados de previsao como dados da subamostra

Como exemplo, as seguintes variaveis de comando PREDICT devem apa-
recer nos dados da subamostra (ver capitulo 2.3.1, pdgina 19):

= Quantificacdo: Predicted.Quantification.Result.nome do comando
Valor previsto para o parametro de interesse.
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Variaveis de comando PREDICT

= |dentificacdo: Product.ldentification.Result.nome do comando
O produto determinado ou o grupo de produtos determinados da
amostra identificada. Se a identificacao falhar, a variavel permanece

vazia.

Pré-requisito:

Para a preparacao da previsao, foi criado um método e um procedimento
operacional (ver "Preparar a previsdo”, pagina 148).

1 Criar dados da subamostra

Clicar em .
Abrir Propriedades » Parametros.

Abrir o procedimento operacional correspondente.

Procedimento operacional )

I=1—1

Clicar em =™ = para criar um campo de dados da subamostra.
— Informar como Nome do campo, curto um nome adequ-

ado para o resultado previsto ou inserir o produto determi-
nado.

Quantificacao: para a criagao de um campo de dados
numérico como Tipo de campo de introducao, selecio-
nar a opcao Numero.

Identificacdo: para a criacao de um campo de dados
numérico como Tipo de campo de introducao, selecio-
nar a opcao Texto.

O campo de dados deve ser preenchido com o resultado
de um comando CALC. Portanto, selecionar em Utilizar
como a opcao Resultado.

Aviso: campos de entrada para um Resultado ndo podem
ser editados manualmente.

Exemplo para quantificacao (1) e para identificacao (2):
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Propriedades

Parametros

Dados da subamostra

it
i
R

~J

Nome do campo curto

H20

Nome do campo longo

Tipo de campo de introducdo
v NUmero
Usar como

v Resultado

v

Nome do campo curto

Produto

Nome do campo longo

Tipo de campo de introducdo

Texto v

Usar como
Resultado v

I
2

» Salvar o procedimento operacional: clicar em H Ou pressionar as

teclas [CTRL]+[S].

O nome de variavel para os dados da subamostra criados
depende do Nome do campo, curto selecionado:

'‘Nome do campo curto.CurrentSubsampleData’

ﬂ Quantificacao: se forem previstos varios parametros de inte-
resse para cada amostra, criar varios dados da subamostra para

0s resultados previstos.

Inserir um comando CALC para o resultado previsto

Preencher os dados da subamostra criados com o resultado de um

comando CALC;

= Abrir o método correspondente.
» Inserir um comando CALC.

Ordenar o comando CALC abaixo do comando PREDICT.

Calcular valor a ser exibido

= Selecionar o comando CALC e abrir Propriedades » Parame-

tros.

— Informar como Nome do resultado um nome adequado
para o resultado previsto ou inserir o produto determinado.

— Quantificagao: inserir a Unidade de resultado e a quanti-
dade de Casas decimais necessarios.
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Método El/ H X ?
. ?
ii\ Propriedades ¢ =
Parametros
Método -
— >
I Nome do resultado
] v
MEAS REF SPEC
I Unidade de resultado
| v
MEAS SPEC Casas decimais
| v
I Formula
PREDICT
— f
| Salvamento de resultado na variavel
. (x)
CALC
] D Calcular estatistica

E Calcular a estatistica é utilizado em varias subamostras de
uma amostra. Desativar Calcular a estatistica.

= No campo Férmula, clicar em .fx para abrir o editor de férmulas.

Editor de formulas

m o

|
Varidveis Funcoes Outros operadores

Categoria da variavel Subcategoria

Variaveis de comandos v . v

Inserir
Resultado da busca
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» Criar uma férmula usando a categoria da variavel Variaveis de
comando. Para a exibicdo do resultado, a férmula deve ser com-
posta de somente uma unica variavel de comando PREDICT:

— ldentificacao:
Product.ldentification.Result.nome do comando

— Quantificacao:
Predicted.Quantification.Result.nome do comando
Se uma variavel de hierarquia de modelo com um indice
tiver sido selecionada, ajustar o indice no campo de
introducao superior conforme necessario, p. ex.: 'Predic-
ted.Quantification{2}.Result.nome do comando' (ver
capitulo 11.4.1, pdgina 176)

= Verificar a validade da férmula inserida ao clicar em f/
» Aviso: o resultado da previsao sera gerado somente apos o
tempo de execucao de uma determinacao. Portanto, ao clicar

em @ durante o calculo da formula sera exibido o resultado
Invalido.
= Fechar o editor de férmulas ao clicar em =>.

Salvar o valor calculado nos dados da subamostra

= No campo Salvar o resultado como variavel, clicar em (x)

» Selecionar a categoria da variavel Dados da subamostra.

= Como subcategoria, selecionar o procedimento operacional cor-
respondente.
O Resultado da busca exibe os dados da subamostra definidos no
procedimento operacional selecionado.

= Selecionar a nova variavel criada.
A variavel selecionada sera inserida no campo Variaveis.

Variaveis ?
I CurrentSubsampleData X
Categoria da variavel Subcategoria
Dados da subamostra v —— v

Resultado da busca

.CurrentSubsampleDate

I CurrentSubsampleData

Aplicar Cancelar

= (Clicar em Aplicar.
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Variaveis de comando PREDICT

= Salvar o método: clicar em H ou pressionar as teclas [CTRL]+[S].

Quantificacao: se forem previstos varios parametros de interesse para
cada amostra, inserir um comando CALC para cada resultado criado.

Analisar amostras

1 Abrir a lista de amostras

= Se a lista de amostras tiver sido fechada, abrir a lista de amostras
em Amostras » Listas de amostras ao clicar duas vezes.

2 Na lista de amostras, para cada amostra que ainda nao foi analisada
¢ exibido um campo para os dados da subamostra criados:

Nome da amostra ﬁi Nome da subamostra [ ]
]

o €

ApOs a previsao, esse campo exibe o resultado.

Identificacao: se a identificacao falhar, o resultado permanece vazio.

H Outras variaveis
Da mesma forma descrita anteriormente, podem ser exibidas outras
variaveis nos dados da subamostra (ver capitulo 2.3.2, pdgina 21).

11.4.1  Hierarquia de modelos - indice para modelos de quantificacao

Uma hierarquia de modelos pode conter varios modelos de quantificacao.
Para que as variaveis de comando PREDICT possam distinguir entre os
modelos de quantificacao, sao usados numeros de indice.

O primeiro modelo de quantificacao vinculado a um produto ou grupo

de produto especifico obtém o indice 1. Se modelos de quantificacao
adicionais estiverem vinculados ao mesmo produto ou grupo de produto,
o indice é incrementado. A incrementacao ocorre com base na ordem dos
modelos de quantificacao na hierarquia de modelos.
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Modelo principal

A
V1
. Produto A Modelo de quantificacao a«— {1}
V1
{2}
Modelo de quantificacao /
V1
. Produto B 1 Modelo de quantificacao «— {1}
V1

{2}
Modelo de quantificacdo /

V1 / 3
| Modelo de quantificacao

V1

Figura 7  Numeros do indice para modelos de quantificacGo em uma
hierarquia de modelos

As variaveis de comando PREDICT fazem referéncia ao modelo de quanti-
ficacao por meio do numero do indice.

Exemplo: 'Predicted.Quantification{1}.Result.nome do comando'

Se uma amostra for identificada como produto A durante a previsao,
todos os modelos de quantificacao vinculados ao produto A serao utiliza-
dos. Neste caso, a variavel de comando acima faz referéncia ao modelo
de quantificacao vinculado ao produto A com indice 1 (emoldurado em
laranja na imagem).

Se uma amostra for identificada como produto B, a varidvel de comando
acima faz referéncia ao modelo de quantificacao vinculado ao produto B
com Indice 1 (destacado em azul na imagem).

Se a variavel de comando para o modelo de quantificacao com moldura
azul for usada de uma maneira diferente do modelo de quantificacao
com moldura laranja, um comando IF pode limitar a edicdo a um perten-
cimento de produto especifico.
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11.5 Exportar e importar modelos

Um modelo pode ser exportado e importado para ser utilizado em outra
instalacdo OMNIS.

Exportar modelo

1 Abrir dialogo de exportacao
= Abrir uma das seguintes subareas:
— Modelos » Modelos de quantificacao
— Modelos » Correcoes da interceptacao do eixo y /
inclinacao

— Modelos » Modelos de identificacao

— Modelos » Modelos de qualificacao

— Modelos » Hierarquias de modelos

. -~
« (licarem D .

Um didlogo de exportacao é aberto.

2 Criar um arquivo de exportacao

= Todos 0s modelos, exceto corre¢des da interceptacao do eixo y /
slope: selecionar Tipo de exportacao:

— Um modelo Tipo full esta completo e em condicoes de
funcionar. Apos ser novamente importado, ele pode ser
editado e salvo.

— Se 0 modelo tiver sido publicado, a Ultima versdo publicada
pode ser exportada como Tipo light. Este modelo pode
ser utilizado somente para previsoes.

= Se necessario, adaptar a pasta de destino e o0 nome do arquivo.

E Os seguintes caracteres especiais ou cadeias de caracteres nao
devem ser usados: ><:"/\|*? e CON, PRN, AUX, NUL, de
COM1 até COM9, de LPT1 até LPT9.

= Com um clique em [Exportar], criar o arquivo de exportagao.

O modelo sera exportado na pasta informada.
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Importar modelo

1 Abrir o didlogo de importacao
= Abrir uma das seguintes subareas:
— Modelos » Modelos de quantificacao
— Modelos » Correcoes da interceptacao do eixo y /
inclinacao

— Modelos » Modelos de identificacao

— Modelos » Modelos de qualificacao

— Modelos » Hierarquias de modelos

]
« Clicar em IJ

2 Abrir o arquivo

= Selecionar a pasta e 0 arquivo *.opmo ou *.osic.
» Clicar em [Abrir].

O modelo é importado no OMNIS Software.

11.6 Troca de XDS/DS Analyzer (quantificacao)

Na troca de um DS2500 ou XDS Analyzer, os espectros e parametros de
referéncia utilizados para a criagao de um modelo de quantificacao para
XDS/DS Analyzer podem ser importados no OMNIS Software. Com esses
dados, um modelo de quantificacdo pode ser desenvolvido.

No segundo passo, € criado um modelo de correcdo da interceptacao
do eixo y / slope. Para isso, sao utilizados espectros registrados com o
OMNIS Software. Os valores de referéncia desses espectros devem ser
conhecidos.

Para a correcao da interceptacao do eixo y / slope, sao usadas menos
amostras do que para o desenvolvimento do modelo de quantificagao:

= Para um valor estimado confidvel do viés, sao necessarias pelo menos
20 amostras.

= Para um valor estimado confidvel do slope, sao necessarias pelo menos
30 amostras.

Desenvolver modelo de quantificacao
Pré-requisito:

» Esta disponivel o arquivo de espectros (.da) em que os espectros
XDS/DS estao contidos.
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Na mesma pasta, esta disponivel o arquivo de parametro de referéncia
(.cn) em que os parametros de referéncia estao contidos.

Criar e nomear modelo de quantificacao

g
= Em Modelos » Modelos de quantificacao, clicar em i

= Inserir um nome adequado no campo de introducao Nome do
modelo de quantificacao.

Importar espectros
= Clicar em Importacao XDS/DS.

Criar modelo de quantificacao

Nome do modelo de quantificacdo

Resultados de busca Importacdo XDS/DS

« Clicarem .

= Selecionar o arquivo de espectro (.da) a ser importado.
= Confirmar a selecao clicando em [Abrir].

= Clicar em [Continuar].

3 Selecionar o parametro de referéncia

= Selecionar os parametros de referéncia da lista Parametro de
referéncia / Unidade.

= No campo de introducao Unidade dos parametros de refe-
réncia, selecionar a unidade dos parametros de referéncia.

Todos os espectros que tiverem as designacdes selecionadas dos
parametros de referéncia serao adicionados ao modelo de quantifica-

cao.

4 Desenvolvimento de modelo automatico ou manual

Ha disponiveis diversas possibilidades para o desenvolvimento de
modelos:

= Desenvolvimento de modelo automatico com o OMNIS Model
Developer (OMD): clicar em [Iniciar OMD].
Continuar com o capitulo 5.2, Desenvolvimento de modelo auto-
madtico — OMD, pdgina €9.

= Desenvolvimento de modelo manual: clicar em [Criar].
Continuar com o capitulo 5.3, Desenvolvimento de modelo
manual, pdgina 72.



Anexo

5 Desenvolvimento de modelo automatico ou manual

ﬂ Se for necessario adaptar manualmente a selecao da amostra
primeiro para desenvolver o modelo automaticamente depois,
continuar com o desenvolvimento de modelo manual.

= Desenvolvimento de modelo automatico: clicar em [Iniciar
OMD].
Continuar com o capitulo 5.2, Desenvolvimento de modelo auto-
madtico — OMD, pdgina 69.

= Desenvolvimento de modelo manual: clicar em [Criar].
Continuar com o capitulo 5.3, Desenvolvimento de modelo
manual, pdgina 72.

6 Publicar o modelo

» Publicar o modelo de quantificacao (ver "Publicar o modelo de
quantificacdo”, pdgina 95).

Amostras para a correcao da interceptacao do eixo y /
slope

Toda amostra para a correcao da interceptacao do eixo y / slope precisa
de:

= Um valor de referéncia para o parametro a ser corrigido.
= Um espectro.
= Um valor calculado para cada espectro.

1 Coletar amostras

» (Coletar as amostras fisicas para a correcao da interceptagao do
eixo y / slope como se fossem amostras para o desenvolvimento
de um modelo de quantificacao (ver capitulo 4, pdgina 49). Uma
quantidade pequena de amostras € suficiente.

2 Preparar registro do espectro e previsao

» Criar um método, um procedimento operacional, um perfil da
amostra e uma lista de amostras como se fossem amostras para o
desenvolvimento de um modelo de quantificacao (ver "Preparar o
registro do espectro”, pdgina 50). Mas:
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= Meétodo
No método, apos o comando MEAS SPEC e, se disponivel,
apos o comando VESSEL REMOVAL, adicionar um comando
PREDICT.
Como parametro de comando PREDICT, informar o seguinte:
— Nome do comando de medicao
— O Modelo de quantificacao desenvolvido com os espec-
tros importados.

3 Registrar os espectros e prever os parametros de interesse

= Registrar os espectros e prever os parametros de interesse como
se fossem amostras para o desenvolvimento de um modelo de
quantificacao (ver "Registrar os espectros”, pdgina 61).

A seqguir, cada amostra tera um espectro, um valor de referéncia e
um valor previsto.

Com diversos parametros de interesse, cada amostra tera um espec-
tro e, para cada parametro de interesse um valor de referéncia e um
valor previsto.

Criar a correcao da interceptacao do eixo y / slope

= Criar uma correcao da interceptacao do eixo y / slope. Para isso, sao
utilizados espectros registrados com o OMNIS Software. Os valores de
referéncia desses espectros devem ser conhecidos.
(ver "Correcdo da interceptacdo do eixo y / slope”, pdgina 96)

Previsao

1 Preparar a previsao

= Preparar 0s processos necessarios para a previsao (ver "Preparar a
previsdo", pdgina 148).
Ao fazer isso, informar no comando PREDICT o modelo de quan-
tificacao e a respectiva correcao da interceptacao do eixoy /
slope.

2 Executar previsao
= Executar a previsao (ver "Iniciar a previsdo”, pdgina 156).
E A execucao da analise deve ser monitorada com amostras con-
trole. Amostras controle devem ser analisadas tanto com o

método espectroscdpico quanto com o método de referéncia.
Os resultados de ambos os métodos podem ser comparados.
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11.7 Fluxo de trabalho para OMNIS NIR Analyzer

Para analisar amostras com um OMNIS NIR Analyzer, o OMNIS Software
executa as seguintes tarefas:

1. Preparar o aparelho:
a. Configuracao do equipamento
b. Calibracdo do comprimento de onda e validacao
c. Testes de desempenho do equipamento
Registrar espectros das amostras de calibracao
Registrar valores de referéncia das amostras de calibracao
Desenvolver modelos
Prever parametros de interesse
Teste de desempenho do equipamento: se necessario, repetir.

ouU s W

Nas sequintes se¢oes, serao esclarecidos os respectivos fluxos de trabalho
no OMNIS Software.

Preparar o aparelho

Antes de poder registrar espectros, o equipamento deve ser preparado.
Uma das medidas de preparacao é executar uma calibracao do compri-
mento de onda.

A sequinte figura 8 ilustra uma calibracao do comprimento de onda
a titulo de exemplo. O método é esclarecido com base em um Unico
comando.

Amostras Processos Equipamento
Lista de amostras —=| Procedimento @ Sistema de trabalho
operacional
Amostras ":'j l
Subamostra [ Método A OVE R e
® L 0
E CAL WL Apresentagédo de amostras
de liquidos

Figura 8  Definicbes do equipamento

Vinculagcdes no OMNIS Software.

Um sistema de trabalho esta atribuido ao método.
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A barra de funcdes Amostras contém uma lista de amostras com uma
amostra. A amostra contém uma subamostra. Um procedimento operaci-
onal esta atribuido a subamostra.

Normalmente, as amostras servem para analisar amostras reais. Mas,
neste caso, a amostra serve para executar uma calibracdo do compri-
mento de onda. Assim que a respectiva subamostra for iniciada, os
seguintes passos serao executados:

1. A subamostra inicia o procedimento operacional atribuido.

2. O procedimento operacional executa o método contido nele.

3. O método executa o comando CAL WL. O comando ¢ executado
com o sistema de trabalho atribuido ao método.
O sistema de trabalho contém um dispositivo do equipamento
OMNIS NIR Analyzer. Esse equipamento executa uma calibracao do
comprimento de onda. Os dados da calibracao sao salvos no equipa-
mento.

Registrar valores de referéncia ou nomes de produtos

Para poder criar um modelo, é necessario registrar um valor de referéncia
(quantificagdo) ou um nome do produto (identificacao) para cada amostra
de calibracao e amostra de validacao. Para qualificacao, é preciso saber

se as amostras individuais devem ser classificadas como positivas ou nega-
tivas.

Exemplo para quantificacao

A seguinte figura 9 mostra o registro de um valor de referéncia para o
parametro de interesse, p. ex., 0 teor de agua em uma amostra.

Amostras

Lista de amostras -
Amostra inj n-

4— Valor de referéncia

Subamostra E

Figura 9  Registrar valor de referéncia

O parametro de interesse é medido com um método de referéncia, p. ex.,
titulacdo. O valor medido serve como valor de referéncia.
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O valor de referéncia para cada amostra na lista de amostras é inserido no

Anexo

respectivo campo de introducao.

Registrar espectros das amostras de calibracao

Para criar um modelo, um espectro deve ser registrado para cada amostra

de calibracao e cada amostra de validacao.

A sequinte figura 10 mostra uma apresentacdo esquematizada do registro

de um espectro.

Lista de amostras

Amostras

[}

(=

Subamostra g

Processos Equipamento
—»-| Procedimento ® Sistema de trabalho
operacional
. OMNIS NIR Analyzer
Método

®

NN

E MEAS SPEC Apresentacdo de amostras
de liquidos

Figura 10  Registrar espectro de uma amostra de calibrag¢do

Vinculagdes no OMNIS Software.

Um sistema de trabalho esta atribuido ao método.

A barra de funcdes Amostras contém uma lista de amostras com amos-
tras de calibracdo. Cada amostra contém uma subamostra. Para cada
subamostra, esta atribuido um procedimento operacional.

Assim que uma subamostra for iniciada, 0s seguintes passos serao execu-
tados:

1.
2.

A subamostra inicia o procedimento operacional atribuido.

O procedimento operacional executa o método contido nele.

O método executa o comando MEAS SPEC. O comando é execu-
tado com o sistema de trabalho atribuido ao método.

O sistema de trabalho contém um dispositivo (por exemplo Liquid
Sample Presentation). O dispositivo registra um espectro e trans-
mite-o ao OMNIS Software. O OMNIS Software salva o espectro nos
dados da subamostra.
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Amostras

Desenvolvimento de um modelo

Quantificacao: a partir dos espectros e valores de referéncia das amostras
de calibragao, é criado um modelo de quantificagao automaticamente
com 0 OMD (OMNIS Model Developer) ou manualmente.

Identificacdo: a partir dos espectros e nomes de produto das amostras de
calibracao, é criado um modelo de identificacdo.

Qualificagao: um modelo de qualificacao é criado a partir dos espectros
das amostras de calibracao.

Exemplo para quantificacao
A seguinte figura 11 mostra os passos para o desenvolvimento manual de

um modelo de quantificacao.

(54 Modelos

Modelo de quantificacao E

Selecionar amostras ——=| Parametrizar

Lista de amostras

modelo de quantificacdo
————— Lista de espectros d

A | 2.0%

A\ [10.0%

Validar modelo \/
de quantificacdao

Figura 11  Desenvolver modelo (exemplo para quantificacao)

Primeiramente, as amostras e seus valores de referéncia devem ser trans-
mitidos para uma lista de espectros. Em seqguida é efetuado o desenvolvi-
mento do modelo em 3 passos do processo:

1. O passo do processo Selecionar amostras possibilita reconhecer
outliers, determinar espectros de validacao e informar um método de
validacao cruzada.

2. No passo do processo Parametrizar modelo de quantificacao
é possivel aplicar pré-tratamentos de dados nos espectros e definir
faixas de comprimento de onda.

3. ApOs o calculo de um modelo, o passo do processo Validade
modelo de quantificacao avalia se 0 modelo corresponde aos
requisitos.

Os passos anteriores podem ser adaptados para a otimizacao do
modelo. Se um modelo adequado tiver sido determinado, ele pode
ser publicado. O modelo publicado podera ser utilizado para a previ-
sao de amostras desconhecidas.
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Previsao

Na previsao, um modelo é aplicado ao espectro de uma amostra desco-
nhecida. Dependendo do modelo, o seguinte pode ser previsto:

= Parametros de interesse (quantificacao)
= Pertencimento de produto ou resultado de verificacao (identificacao)
= Resultado de qualificacao (qualificagao)

Exemplo de quantificacao: a seguinte figura 12 esclarece a previsao de um
parametro de interesse.

Amostras Processos Equipamento
Lista de amostras —»-| Procedimento ® Sistema de trabalho
operacional
Amostras il:j l OMNIS NIR Analyzer
m Apresentagado de
tras de liquid
Subamostra E’ Método L _I i amostras de liquidos
®
(24 Modelos
NN E MEAS SPEC odelo

1 [

Cenn |

§ PREDICT ————— - o
Modelo de quantificagcéo

Figura 12  Prever pardmetros de interesse (exemplo para quantificacao)

Vinculagdes no OMNIS Software.

Um sistema de trabalho esta atribuido ao método.

O comando PREDICT especifica um modelo.

A barra de funcdes Amostras contém uma lista de amostras com amos-
tras preparadas para a analise. Cada amostra contém uma subamostra.
Para cada subamostra, esta atribuido um procedimento operacional.

Assim que uma subamostra for iniciada, 0s seguintes passos serao execu-
tados:

1. A subamostra inicia o procedimento operacional atribuido.
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2. O procedimento operacional executa o método contido nele. O
método contém pelo menos 2 comandos:

a. Comando de medicao
O comando MEAS SPEC registra um espectro da amostra. O
comando € executado com o sistema de trabalho atribuido ao
método.
O sistema de trabalho contém um dispositivo (por exemplo
Liquid Sample Presentation). Com ele, o equipamento
registra um espectro e o transmite ao OMNIS Software.

b. Previsao
No comando PREDICT ha um comando de medicdo e um
modelo selecionado. O modelo avalia o espectro que foi regis-
trado com o comando de medicdo. Isso resulta em uma previ-
sao, p. ex., de um teor de agua de 8,1%.
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